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dest. Wasser. Der Niedersehlag wird bei 960--980~ verglfiht und naeh dem Ab- 
kiihlen als CocOa ausgewogen. Das Oxid kann in Salpeters~ure gelSst, mit Schwefel- 
s~iure in das Sulfat iibergeffihrt werden, auf 500 ~ erhitzt und nach dem Abkfihlen ats 
CoSO~ ausgewogen werden. --  Kobaltbestimmung in Stahl. 0,5--1 g Stah115st man in 
20ml Salzsiure (1:1) [oder Sehwefelsiure (1:4), falls viel Cr vorhanden]. Naeh 
Zugabe yon 1--2 nil Salpeters~ure wird bis zum Auftreten yon D~mpfen eingedampft. 
Bei Gegenwarg yon W wird dieser Vorgang 2--3real wiederholt. Den Rfiekstand 
nimmt man mit 20 ml 5~ Sa]zs~ure ~uf, filtriert und verdiinnt auf 500 nil. 
Einen aliquoten Teil verse~zt man mit 30--40 ml ReagenslSsung und veff~hrt wie 
besehrieben. Das Coa0a 16st man in 10 ml Salzsiure (1 : 1), verdfinnt auf 25 nil, ffigt 
einige Tropfen SalpetersSure hinzu und erhitzt die LSsung. Nach dem Ammoniaka- 
lisch-maehen wird noch einige Minuten zum Sieden erhitzt. Tritt ein/~iederschlag 
auf, so filtrier~ man, und verglfiht den Niedersehlag. Diese Auswaage mul~ veto oben 
ermittelten CoaOa-Gewiehg abgezogen werden. 
1. Talanta 18, 1470--1472 (1966). Res. and Control Lab., Durgapur Steel Plant, 

Durgapur (Indien). K.-H. Bma 

tPoer einige 2[ther der fl-Mercaptohytlrozimtsiiure als analytische Reagentien 
zur extraktiv-photometrisehen Bestimmung yon Nickel berichten A. I.  Bvs~v 
und D. C~. V I ~  [1]. Optimale Bedingtmgen liegen bei der Verwendung des Iso- 
amyli~thers der fl-MercaptohydrozimtsSm'e ats komplexbildendem Agens fiir Ni 2+- 
Ionen bei pH 7,3--7,5 vet. Es bfldet sich ein relativ stabfler, rotbrauner ~ickel- 
komplex (Molverhi41tnis: Niekel/Ligand = 1:2) Das Reagens ist empfindlieher a]s 
Dimethylglyoxim und Natrimndi~thyldit.hiocarbamidat. Die ~berfiihrung in die 
organisohe Phase, die zur Messtmg (bei 455 nm) benutzt wird, gelingt am besten mit 
Chloroform. Das Beel~che Gesetz ist im Bereieh 0,4--7,0 itg ~Ni/ml erfiillt. Zur Auf- 
stellung der Eiehkmwe gibt man zu den Standard-NickelsalzlSsungen (siehe tmten) 
untersehiedlicher Konzentrationen, nachdem sie auf einen pH-Wert yon 7,3--7,5 
eingestellt warden, l ml einer 0,5~ ithanolisehen LSsung yon fl-~ereapto- 
hydrozimtsiiureisoamyl~ther, sehfittelt, l~Bt 3--5 rain stehen, extrahiert mit 10 ml 
Chloroform (2 min schfitteln), trennt die den Komplex enthaltende Chloroform. 
sehieht ab mid migg die Absorption bei 455 nm gegen reines Chloroform. Das 
Maximum der Farbintensi~it ist i~merhalb weniger Minuten erreieht. Die Farbe is~ 
3--4 h haltbar. Mit Analysenproben wird analog verfahren. Die Bestimmung wird 
nieht gestSrt dureh: Alkalien, Erdalkatien, FeII, FetlI, CrIn, AIIII, ZnII, MnlI, CdtI. 
Es st Sren: Pd ~md Co. Co stSrt jedoch niche, wenn seine Konzentration weniger als 
0,5 ~g/ml betragt, liegt sie im Bereieh 0,3--3,0 ~g/ml, erhitzt man nach Reagens- 
zugabe 5--6 rain auf 70--80~ Dabei wird der Co-Komp]ex zerstSrg, wihrend der 
Ni-Komplex nieht ver~nderg wird. ttShere Co-Konzentrationen (:> 3,0 ?g/ml) sind 
mit Thiocyanat fiber den entspreehenden Komplex in schwaehsaurem Medium vor- 
her extrak~iv abzutrennen. Dis Komplexbfldungsreaktion, Gleiehgewiehtskonstem- 
ten und Verteilungskoeffizienten werden diskutiert. - -  Standard-Nickelsalzl6sung. 
4,049 g NiC12 �9 6 H~0 in dest. Wasser 15sen, mit 10 nil konz. Salzsiure versetzen trod 
im MeBkolben zu 1000 ml auffiillen. 1 nil dieser LSsung enthglt I mg Ni ~+. 
1. Z. Anal. Chim. 21, 1082--1088 (1966) [Russiseh]. (Mit engt. Zus.f~ss.) Staatl. 

Lomonosov-Univ., Moskau (UdSSR). H. B ~ I a ~  

Berichtigung 
In  dem Referat fiber die Arbeit yon J.  U ~ c v r  and P. VAY [t]  mug es in der 
ersten Zeile start Acetytverbindungen richtig ,,Acrylverbindnngen" hefl]en. 
1. Diese Z. 282, 288 (1967). 


