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Accurate results are obtained in the p H  range 6.0 
to 8.5. p H  7.0 has been chosen for subsequent studies. 
One drop of indicator solution containing 5 mg of 
H D N Z  in 100 ml of chloroform is sufficient to cause 
a sharp change of colour within a very  short  interval 
of  time. A too large amount  of indicator results in a 
too dark  colour. 

The following foreign ions did not  cause any  inter- 
ferences: thiosulphate, borate,  thiocyanate,  chloride, 
bromide, citrate, tar t ra te ,  oxalate, pyrophosphate,  
phosphate,  sulphate, fluoride, perehlorate,  nitrite, 
aluminium and magnesium. At tempts  to mask 
mercury,  zinc, copper, nickel, cadmium and iron 
were not successful. 

The accuracy obtained by  the proposed method is 
comparable to tha t  at tained with dithizone, whereas 
the sensitivity is higher (0.002 ~g and 0.003 ~zg for 
log I0/I = 0.001). 

Rer, wnmend~ Procedure. Pipette 10 ml of 5 X 10 a M EDTA 
solution into a ground-glass flask, buffer to pH 7.0 by means 
of ammonium acetate]acetic acid and add one drop of in. 
dicator solution (5 mg per I00 ml of chloroform). Titmte 
with the lead solution (10.85 mg/ml) taken from a micro- 
burette. Proceed slowly until the indicator turns red. Shak- 
ing is necessary after each addition of lead solution. In sub- 
sequent titrations the addition of indicator is withheld until 
shortly before the endpoint. Lead addition is then to be 
performed in intervals of 15 sec. 

Postponing the addition of indicator until just before the 
endpoint allows the titration to be performed more rapidly, 
as otherwise the building-up of a stock of lead ions in 
presence of the indicator yields a pseudo endpoint. 
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Wassermischbare (mineralSlfreie) Kfihlschmiermittel 
enthal ten oft Natr iumni t r i t  als Korrosionsinhibitor, 
das meist durch dead-stop-Titration nach [3] best immt 
wird, indem fiberschfissige Aminosuffons~ure zu- 
gegeben und der Uberschul3 mi t  NaNO2-Ma1315sung 
zuriicktitriert  wird. Bei vielen Kiihlschmiermitteln 
stSren andere Bestandtefle, wodurch diese Methode 

zu niedrige Ergebnisse liefert oder i iberhaupt  nicht 
durchfiihrbar ist. Es sind daher 2 andere Methoden 
ausgearbeitet  worden, eine volumetrische und eine 
photometrisehe. 

Der volumetrische Bestimmung liegt die Reakt ion [4] 

HN0~ + HJ  ---- H~O + NO + 1/2 J~ 

zugrunde. U m  die weitere 0xyda t ion  yon NO zu NO~ 
durch Luftsauerstoff  zu verhindern, muB in C02- 
Atmosphgre gearbeitet  werden. Das entstehende 
Jod  wird mit  0,1 N Nap S20a-LSsung gegen Stgrke 
t i tr iert  [1]. Die Ergebnisse der Best immungen sind 
auf  ± 2 °/0 genau. Die Methode hat  aber den Nachtefl, 
dab sie nicht aUgemein anwendbar ist. Es st5ren 
unges~ttigte Verbindungen (z. B. 01s~ure dutch den 
Jodverbrauch,  Verbindungen mi t  langen aliphati- 
schen Resten [yon Clo aufw~rts] und Aniontenside, 
welche die Farbreakt ion zwischen Jod  und St~rke- 
15sung behindern [2]). Nur fiir 4 yon 20 analysierten 
Produkten war diese Methode verwendbar.  

Die photometr/~che Methode beruht  auf  der Reakt ion 
zwischen Nitrit ionen und Thioglykols~ure, wobei 
eine gelbrote S-~itrosothioglykols~ure entsteht.  Diese 
Methode wurde zur photometrischen Best immung 
yon Nitri ten benutzt  [5]. Die Reakt ion verl~uft im 
mineralSlfreien K/ihlschmiermittel quanti tat iv.  Bei 
Verdiinnung der LSsung mit  Wasser ents teht  eine 
dutch andere Anteile verursachte Triibung oder ein 
Niederschlag. Bei Verdfinmmg mi t  Aceton jedoch 
bleibt die LSsung klar. 

0,1 - 1,0gProbe (je nachNaNO2°Gehalt yon 1 -- 10 Gew.-°/o) 
wird in einem 100 ml-MeBkolben eingewogen, mit 2 ml 
800/,iger Thioglykols~ure sowie 2ml Eisessig versetzt, 
durchgeschfittelt und mit Aceton bis zu 80 5= 0,1 g auf- 
geffillt. Die gelbrote LSsung wird bei 355 nm gemessen und 
danach die Konzentration aus einer Eichkurve entnommen. 
Diese wird mit Hilfe w~iBriger NaNO2-LSsung aufgestellt. 
Fiir hShere NaNO~-Gehalte (10--50 Gew.)/q) werden die 
Messungen vorteilhafter bei 545 nm durchgeffhrt, we ein 
zweites kleineres Maximum auftritt. Dieses ermSglicht 
direkte Messungen ohne eine vorherige Verdfnnung des 
Aliquots bis zu 150 mg NaNOJ100 ml. Die Ergebnisse der 
Bestimmungen sind auf 5= 5°/o relativ genau. 
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