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Bericht iiber die Fortschritte der anajytischen Chemie.

. Chemische Analyse anorganischer Stoffe.

Literatur. <«Die elektrometrische MaBanalyse» behandelt
Erich Mtller?®) in der neuerdings von Th, Steinkopff herausgegebenen
Schriftenreihe?). In einem etwa die Hélfte des Heftes beanspruchenden
theoretischen Teil werden die Grundlagen der elektrometrischen Mess-
methoden kurz ‘auseinander gesetzt. Weiterhin folgen dann Kurze
Beschreibungen der einzelnen Methoden, und schliesslich wird eine
Zusammenstellung séimtlicher bisher in der Literatur angegebenen Ver-
fahren zur Titration auf elektrischem Wege gegeben.

Da es sich hierbei zam grossen Teil um ausldndische Literatar
handelt, dirfte namentlich diese Zusammenstellung vielen willkommen
sein. Ob der theoretische Teil und die allgemeinen Angaben #ber die
Methodik auch den auf diesem Gebiet noch véllig unerfahrenen Chemiker
in die Lage versetzen konmen, elektrometrische Titrationen mit Erfolg
selbstiindig auszufithren, lassen wir dahingestellt. Far jeden, der sich
mit derartigen Untersuchungen schon beschiiltigt hat, stellt das Buch
eine sehr wertvolle Zusammenstellung aller in Betracht kommenden
Fragen dar. L. Fresenius.

Bestimmung der Halogene.  Der Verwendung von verdiionter
Salpetersiure zur Erkennung und Bestimmung von Chloriden
neben Bromiden und zur Bestimmuang von Jod, Brom und
Chlornebeneinander widmet R. M. Caven?) einige Versuche. Als
erste verwandten St. Benedict und J, F. Snell?) diese Sdure in Stirke
einer 5 n-Losung, fanden jedoch, dass diese freies Jod zu Jodséure oxydiert
und auch zu einer unscharfen Trennung von Brom und Jod fabrt.
Verwendet man jedoch diese Siure in einer Verdiannung von 1 Vol.
HNO, (1,42) zu 38 Vol. H,0, so ist nicht nur die Erkennung von
Chlor neben Brom und Jod, sondern auch deren Bestimmung scharf.

Trennung von Cl und Br. Zur Erkepnung des Chlors kocht
man ein kleines Volumen der lkonzentrierten Halogenalkalien mit 10
oder 15 ccm obiger Sdure, wobei Brom austritt und leicht erkannt
werden kann. Findet bei lange dauerndem Auskochen des Broms eine
zu starke Einengung statt, so figt man weitere Saure hinzu, um eine
Oxydation von Chlor zu verhiiten. - Kleinere Mengen als 2 mg Brom
entziehen sich der Beobachtung; man setzt dann zweckmibig etwas
KJO; zu, welches Br bei gewohnlicher Temperatur ansscheidet und
durch gleichzeitiges Infreiheitsetzen von !/;. seines Aquivalents an Jod
eine Farbvertiefung hervorruft,

1) Dresden und Leipzig, Verlag von Theodor Steinkopff (1921). —
2, Vergl. diese Ztschr. 81, 53 (1922). - 38) Journ. Soc. Chem. Ind. 388, 505
(1919). — 4) Journ. Amerie. Chem. Soc. 25, 8u9 (1903).
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Zur Bestimmung des Chlors benutzt Caven einen 200 com Destillier-
kolben, dessen doppelt durchbohrter Kork einmal ein Thermometer bis
in die Flussigkeit (100 ccm, enthaltend 25 cem der Salpetersiure und die
Losung der Halogenide), 'zum. anderen einen Trichter trigt, dessen Ende
.den Boden des, Gefisses fast berahrt. Das seitliche Ansatzrobr. fahrt zu
einer mit wenig H,O beschickten Waschflasche und von dort. zu . einer
Waasersttahlpumpe_ Maun erhitzt unter langsamem Durchsaugen von Luft,
bei 80 ° wird Brom frei, man kocht wahrend 1 Minute, entfernt den
Blenner und entfernt das Br durch einen lebhaften Luftstrom.. Nach

5 Minuten ist die Losung farblos ‘mad nach. einer weiteren zur Tltratlon
nach Volhard fertiz. Ein schnelles Erblassen der Losung zeigt die
Vollstandigkeit ‘der Oxydation an. Nach Titration der Gesamthalogenide
lisst sich auch das Brom aus der Differenz bestimmen. Die erhaltenen
Resultate sind gute; zur Verwendung kamen 0,1 bis 0,29 KCl, wie
KBr von Kahlbaum, welches sich nach der beschrlebenen Metnode
als durch 0,085 U/O'KCI verunreinigt erwies. Bei genauer FEinbaltung
der Angaben konnen stets genaue Resultate erzielt ‘werden. Die Dauer
einer Bestimmung ist kurz, wobei die Filtration des AgCl die lingaste
Zeit beansprucht. Das Verfahren eignet sich zur Ulitersuchung von K Br
des Handels, jedoch weniger zur Bestimmung ‘geringer Mengen von Broth
in Chloriden, da Losungen von /,-KCI belm Kochen mit Salpetersdure
HECl abgeben.

- Zar Bestimmung von Jodiden, Bromiden und Chloriden
nebeneinander sind drei Operationen notig: 1. Die Bestimmu'n"g der
Gesamthalogenide, 2. die der Chloride und 3. die des Jodids oder die
des Bromids und des Chlorids. Xrstere der beiden NIouhchkelten ist
aus praktischen Griinden vorzuzichen

Die Béstimmung der Gesamthalogene erfolgt nach Volhard durch
Titration in verdannt salpetersaurer Losung mit itberschissigem AgNO,,
Abfiltrieren der Silberhalogenide und Zuriéicknehmen des Uberschusses
mit Rhodanammen.’

- Zur Entfernung des Jods aus dem Halogengemisch wird dieses —
in wenig Wasser geldst ~— in die oben beschriebene-Apparatur gebracht,
mit. 2 oder 3cem verd. H,S80, angesiuert und 0,59 reinstes NaNO,,
in wenig: Wasser geldst, zugesetzt Durch Kochen und Duréhsangen
von Luft wird die Losang vom ausgeschiedenen Jod befreit. Dann kann
entweder das:Gemisch von Bromid und Chlorid titrieft oder das Brofn;
wie. oben beschrieben, ausgekoclit und das Chlorid allein titriert werden

NaNOj ist selten Cl-frei, so dass dessen Menge zuvor bestimmt werden muss;

" Zur direkten Bestimmung des Jods zersetat Caven die Jodide mit
angesiuertem Eisenammoniumalaun, fingt aber nicht das frexwerdende
Jod auf, sondern titriert das reduzierte Ferroeisen mit Bickromat unter
Ver\\endunv von K;Fe(CN), als Indikator. = KEs. empfiehlt: sich, ; dabei
ein. Zuvxel an Eisenalaun zu vermeiden,’ da:mlt picht braunes Ferrlferm--'
Lyamd die griine Farbe der Endreaktion verdeckt.-
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Ist auf diese Weise das Jodid direkt bestimmt, so- sollte -es moglich
sein, unter Vermeidung des Cl-haltigen. Na NO, die Abscheidung von Jod
and Brom -auf dem oben' beschriebenen. Wege 'zu bewerkstelligén, -um
dann das Chlorid zu titrieren. - Fir .die Anspriiche einer qualitativen
Trennung gelingt dies in der Tat. Das Gemisch der drei Halogenide
wird mit der verd. HNO; gekocht 'und das ausgeschiedene J und Br
abgesaugt. Geringe Spuren von Jodsiure, resp. AgJO, werden beim
nachherigen Zusatz von AgNO,' durch den grossen HNO, Uberschuss
in Losung gehalten. Fir die quantitative Bestimmung exonet sich dies

Verfahren aber nicht, da ein- vollstandiges Absaugen von Br und J, der
Bildung von JBr wegen, nicht moglich ist, d. h. nur anf Kosten einer
Zersetzung von' H Cl- ﬁnd Cl-Abscheidung herbeigefiihrt werden kann.
Dies wird durch emme Versuche belegt.

Zur Otydatlon der Jodide empfiehlt - Caven das von P.Jannasch
und Fr: Zimmermann?') verwendete 30°/,ige H,Q, in essigsaurer Losung
(10 com einer 2 n-Essigsiure). Verwendet man statt dieser 2cem 2 n-
H, 80,. s0’ gelingt die Entfernung des J etwas schoeller; im allgemeinen -
genfigen 5 Minuten,

Nachdem J auf diese Weise ausgetricben ist, erfolgt die Entfernung
des Br in verdinnt salpetersaurer Losung, wie -eingangs beschrieben.
,Dalauf folgt die Titration des Cl und die Errechnung des Br-Gel jaltes
aus der Differenz.

Die dngefﬁhrter_x Versuchsergebnisse sind gut; zur Verwendung
kamen Gemische von je ca. 0,1 bis 0,29 KCI, KBr und KJ. Die
Dauer einer Analyse beanspricht nach Beendigung der Vorbereitung
1" Stde.

‘Die Anwendung von Selensdure zur Bestimmung von
Brom neben Chlor in Halogensalzen empfehlen F. A. Gooch
und" P. L. Blumenthalf) ‘Die vorliufig ausgefithrten ' Versuche
gestatten, mit ‘einiger Ubung in 40 bis 50 ’thuten 0.25 ¢ Bromid.neben
0.15 g Chlorid zu bestimmen,

Das Prinzip der Methode beruht auf den. Vorgingen:

2 HCl+H,8e0,7 H,8¢ 0, + H, 0 Cl,

"2HBr--H, SeO,;‘__H %O -+ H,0 -+ Br,.
Durch Destillation eines Gemisches der linksstehenden Stoffe werden
die Halovene frei und machen in" K J-Losung eine aqmvalente Menge J
frei, das durch Tltratmn mit Thiosulfat bestimmt wird, =~ Dabei wird
zunachat Brom in Freiheit gesetzt und erst, wenn béstimmte "Konzen-
tfrationen erreicht smd aach Chlor. © Man kann also auf diese Weise
Br von Cl trepnen, Dle Destillation erfolgt im Kohlencaurestrom aus
einem- Reaktionsgefiss, beschickt mit 5 com 409/, iger Selensiure "oder
einem “Gemisch’ von 1,8 ¢ hatrmmselenat?’) und 3 cem H,S0, (1:1),

.+ 1) Vergl. diesel Ztschrft. 48,51 (19)9). — %) Ztschrft.f. -anorg:: Chem. 80,
161 (1913). — 3) Si¢he.unten.
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verdiinnt mit 20 cem H, O und den Halogensalzen, in eine Schutzflasche,
beheizt durch ein Olbad auf 115 bis 120 ° und beschickt mit 2,5 com
Selensiure und 10 bis 15cem HyO oder 0,2 bis 0,3 g Selenat mit
1 bis 2 cem Hg80, (1:1) und 10 bis 15 cem H,0.  Aus diesem Schutz-
gefiiss. gelangen die Dimpfe in eine durch Einstellen in Wasser gekiihlte
Vorlage, welche 3 bis 4 g KJ in 200 bis 250 ccm schwach angesiuertem
Wasser enthilt. Das Reaktionsgemisch wird in schwachem Sieden
erhalten, bis sein Volumen nunmehr 10 bis 15 cem betréigt.

Bei acht Versuchen schwankte der Fehler zwischen 0,0001 und
0,0011 g Brom.

Die Herstellung von Selensiure und Natriumselenat
als Reagens zur Bestimmung von Brom in Halogensalzen
empfiehlt P. L. Blumenthal®) in folgender Weise, 10g Se 0, werden
in 75 bis 100 ccm Wasser- gelost und nach Zugabe von 6 9 KBrO, und
4 cem konz. HNO, bis zur Farblosigkeit erhitzt. Der Uberschuss an
HNO, wird durch Erbitzen der Flissigkeit mit wenig KDBrO; (bis auf
Zusatz des Salzes keine Br-Abscheidung mehr stattfindet) fortgeschafft,
die farblose Lésung schwach ammoniakalisch gemacht und siedend mit
Ba (NO,), gefillt. Das gut mit warmem Wasser ansgewaschene -Ba-
selenat wird im Tiegel bei dunkler Rotglut gegliht. Ausbeute ca, 25¢.
Versetzen in einem Porzellantiegel mit 5 cem H, S0, (1,8) und 20 com
H, 0. 2%/, Stunden im Wasserbad erhitzen, verdunnen und abfiltrieren.
Der _Gehalt der Losung an Selensiure w1rd nach Pierce bestimmt.

Natriumselenat. 1059 gepulvertes Selen werden mit 500 ¢
Natriumperoxyd fein gemischbt und in kleinen Portionen in einem Nickel-
tiegel bis zur klaren Schmelze gegliht. Nach dem Erkalten wird in
Wasser gelost, die vereinigten alkalischen Losungen, die durch etwas
gelostes Ni griin gefirbt erscheinen, werden durch Asbest filtriert, zur
Entfernung des NaOH auf freier Flamme zum Sirup eingedampft und
mit 97 bis 999/ igem Alkohol in der Wirme erschépft. Der Alkohol
wird-verjagt, der Riickstand in wissriger Losung mit H, S0, veutralisiert
and das Selenat vom Sulfat durch fraktionierte Krlstalhsatlon getrennt.
Sulfat kristallisiert zuerst. Ausbeute 58 %/, der Theorie.

Die Anwendung von Tellursdnre bei der Bestimmung
von Brom neben Chlor in Halogensalzen empfehlen F. A. Gooch
und H. J. Cole?).” Diese Methode lehnt sich an die oben referierte
mit Selensdure an, unterscheidet sich von dieser aber durch das Verbalten
der Tellursiure, die unter den gegebenen Bedingungen aus den Bromiden
nur unvollstindig H Br frei macht, die sie dann zu Br oxydieren konnte.
Man muss deshalb zunichst durch eine Schwefelsiure von solcher
Konzentration,- dass sie nicht-selbst unter Entwicklung von 80, Ialogen

1) Americ. Journ. Science. Silliman [4] 35, 93; Chem. Zentrbl. 84, 1.
1231 (1918). — %) Ztschrft. f. anorg. Chem. 86, 401 (1914).
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in Freibeit setzt, Bromwasserstoffsiure in Freiheit setzen, deren Oxydation
zu Br dann die Tellursiaure bewirkt. = Die Tellursiure wurde aus in
H, O suspendiertem Tellur dureh Einleiten von Chlor hergestellt. Die
Apparatur ist die gleiche wie in obigem Referat, jedoch ohne die Schutz-
flasche. Durch Zusammenschmelzen und Glasschliffe ist die Verwendung
von Gummi und Kork vermieden. KEs werden die Halogensalze (0.0025
bis 0,59 KBr und 0,1 bis 0,59 KCl) nebst 14 Tellursiure, 40 ccm
Wasser und 10 cem H, S0, (1:1) destilliert, das Destillat im Kohlen-
shurestrom in 300 cem 19, iger K J-Losung aufgefangen und mit ®/s,-,
resp. /- Thiosnlfat titriert, Wichtig ist, dass das Reaktionsgemisch
nur bis anf etwa 17 bis 18 cem konzentriert wird. Die Operation
erfordert 45 Minuten und gibt gute Resultate.

Zur Bestimmung von Jod in Mineralwédssern und in
Solen haben W. F. Bauwghman und W, W, Skinuver!?) die
wichtigsten Methoden einer Prifung und Bearbeitung unterzogen.

Von den:-verschiedenen Moglichkeiten, Jod nach erfolgter Oxydation mit
KMnO, zu Jodat zu bestimmen, benutszten sie die von M. Gréger?) vor-
geschlagene Reduktion des iberschiissigen Permanganates mittels Alkohol
und verfahren, wie folgt. Die wissrige, 100 com betragende Losung des
Jodids oder Halogenidgemisches, die sich in einem Erlenmeyer-
kolben befindet, wird mit 1 ccm NaOH (4 g in 100 cem) versetzt, zum
Kochen erhitzt und nach Zusatz des Permanganats wieder bis zur
Koagulation des Mn O, erhitzt. Daun erfolgt die Zugabe der gentigenden
Menge Alkohol, worauf die wasserhelle Flissigkeit durch einen Gooch-
tiegel filtriert und der Niederschlag mit heissem Wasser ausgewaschen
wird. Das Filtrat wird mit 1 bis 2 ¢ KJ versetzt, mit HCl angesiuert
und das aunsgeschiedene Jod mit “f,, oder [y, Thiosnlfat titriert. Die
Resultate sind gute.

Diese schnelle Methode eignet sich jedoch nicht dazu, eine Brom-
bestimmung anzuschliessen.

Die Destillation von Jod nach erfolgter Oxydation mittels K,CrO,
erwies sich in Ubereinstimmung wit den Angaben anderer®) als un-
brauchbar, da die Zersetzung des Jodids nicht vollstindig ist.

Der Verwendung von Fe, (SO,), zur Zerlegung von KJ nach
Fe,(S0,); + 2 KJ = 2 FeSO, —i— K S0, - J, und gleichzeitiger Destillation
des freiwerdenden Jods sind in Gegenwart von- Na Br gewisse Grenzen
gesetzt, " Diese sind bedingt einmal durch die Bildung eines Gleich-
gewichtes zwischen Ferro- und Ferrieisen und zum andern- darch dle
Bilduug von Jodbrom.

Wie die Versuche der Verfasser ergeben, lassen sich bis za 0,197
als KJ allein oder in Gegenwart von 5 oder 10 ¢ NaCl. mittels 1,5 bis.

1) Journ. Ind. Eng. Chem. 11, 563 (1919). — 2) Ztschrft. f angew. Chem. 7
52 (1694). — 8) Friedheim u. Meyer vergl. diese Ztschift. 34, 753 \lb90)
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2.0.9 Fey (80,), aus einem Flissigkeitsvolumenvon 75:cem pach- 20 bis
30 Minuten guantitativ ‘mit Dampf ‘abdestillieren. . Es lassen sich ferner
0,040 bis 0,100 g°J "in . Form. von. KJ Yon 1 bis 2 ¢ NaBr durch
Destillation mit Fe,.(SO,); ohne Bromabspaltung oder  Bildung:von Jod-
brom trennen. Bei'Jodgehalten anter 0,040 y wird von der angegebenen
Na Br-Menge Br abgespalten und wohl auch Jodbrom gebildet, danicht
geniigend FeSO0, gebildet wird. Sind endlich nur 0,002 bis 0.003 ¢ F
in Losung neben 0,3 oder 0.4 g NaBr, so wird freies Br kaum gebildet,
wohingegen Jodbrom mit dem J éberdestilliert.

Zur Bestimmuong von Jod neben viel Bromid muss eine -doppelte
Destillation - ausgefithrt werden. Wie die Versuche lehren, ist diese
jedoch nicht nur schwierig und zeitraubend, sondern auch in ihren
Ergebnissen weniger zufriedenstellend als die Permanganatmethode.

Von den zur Bestimmung von Brom in Mineralwissern
und Solen vorgeschlagenen Methoden haben W.-F. Baughman
und W. W. Skinner?) eine von Wyss®) angegebene einer niheren
Untersuchung  unterzogen.  Danach werden Chloride und Bromide in
konzentrierter Losung mit uberschiissiger Chromsgure (Cr0O,) und einigen
ccm Hy 0, behandelt, wodurch Br frei gemacht und bei gewdhnlicher
Temperatur abgesaugt wird. Man leitet es in eine KJ Losung, in der
alsdann das freigemachte J mit Na, S, O, titriert werden kann.

Als Apparatur diepen drei hintereinander geschaltete Gaswasch-
flaschen mit einfachen geraden Einleitungsrohren. Dasjenige der ersten,
des Reaktionszylinders, endigt kurz iber dem Kopfstick, so dass ein
Trichter zum Einfillen der Reagenzien vermittels eines Stiickes Gummi-
seblanches aufgesetzt werden kann.  Das Ableitungsrohr ist an das
Einleitungsrohr der zweiten Flasche (des Absorptionsgefisses) ange-
schmolzen, wihrend die dritte Flasche, demselben Zweck dienend, nur
durch Gummi verbunden ist. Das Reaktionsgefiss ist zar Hillte mit
Glasperlen gefillt, ,

Wie durch 38 Versuche gezeigt wird, ist der von Wyss angegebene
Weg, sowokl bei Anwendung von CrO, allein als auch bei Zusatz von
H,0, (39,ig) richt gangbar, um etwa 0,06 bis 0,2 4 Br — als K Br —
von 5 bis 10 g NaCl zu trennen. Entweder ist die Zersetzung infolge
Bildung von CrQ,Cl, unvollstindig oder es wird auch Cl in Freiheit
gesetzt. .
'~ Zum Ziel fihrt nur eine doppelte Ausfihrung, indem die Halogene
im Absorptionsgefiiss zundchst nur zuritckgehalten werden und -die nun
chloridarme, bromidreiche Losung der nochmaligen Zersetzung durch
Cr O, unterworfen wird. Man verfihrt wie folgt. Die evtl. durch Zusatz
von Na,CO, alkali-ch gehaltene Bole wird bis fast zur Trockne ein-
gedampft und der Rickstand so. weit als moglich in das bereits mit.
einigen Glasperlin .getillte Reaktionsgefiss gebracht. Alsdann wird die

1) Journ. Ind. Eng/-Chem. 11, 127 (19.0); 954 (1919).. — 2) Med. Klinik 24,
238 (191v).
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erste Absorptionsflasche mit 20.cem, die zweite .mit 5 com einer. Losung
yon 1g Nay,SO, und 0,2 g Na, CO in 25 Com. H O. beschickt und;der
Inbalt beider auf 200 com verdunnt Nach Zmammensetzen des Apparates
vnrd ein schwacher: Luftstrom aurchlresaugt eine Losung von 15 ¢ CrOQy
in 10. bis 12 cem H,.O zugesetzt und. mit weiteren 15 com H, 0 die
letzten Anteile der Substanz aus der _Abdampfschale hmzugemmt Die
Réagenzien werden gut durchgemlscht dann wird das Reaktionsgefiiss
durch einen Quetschhahn verschlossen und.das Ganze unter einem leichten
Unterdruck ber Nacht belassen. Dann wird wihrend 3 Stunden !/, bis
8/, 1 Luft pro Minute durchgesangt und alle 30 Minuten 2 com H, 0,
zugesetzt. Die zur Trockne verdampfte Absorptionslosung wird alsdann
der gleichen Qperation unterzogen, doch werden nun 10 g K J in 200 cem
H, O vorgelegt und das Durchsaugen nur 1 Stunde lang ausgefihrt,

Die durch 10 Versuche belegte Methode gibt fur 0,6 bis 0,8 g Br
als KBr neben 5 bis 10 g NaCl miiBig gute Resultate.

Diese, wie auch die vorhergehende Arbeit der Verfasser enthalten
eine kurze, aber nicht erschdpfende Zusammenstellung der in den letzten
Jahren vorgeech'laﬂe'nen Methoden zur Trennung der Halogenwasserstoff-
sioren voneinander.

Zim Nachweis und zur Abscheldung der Chlorwasser-
stoffsiure in Gegenwart von Brom- und Jodsiure, sowie
zum  qualitativen Nachweis und zur. quantltatlven Be-
stimmung der Brom- und Jodsaure in-Gegenwart von
Chlor-, Brom- und Jodwasserstoffsiure benutzt A. Purgotti!)
eine Methode, die darauf beruht, dass Silberbromat und -jodat sich in
der Kilte mit K OH oder Na OH umsetzen, wilrend die Silberhalogenide
unverindert bleiben. Man filit die zu untersucliende Losung mit Ag NO,
und schiittelt ‘den in H NO, unloslichen Niederschlag in  der. halte
mit KOH. Es gehen KBrO, und KJO, in Losung. Das Filtrat wird
mit 1 bis 2 cem C8, versetzt und dann durch tropfenweisen Zusatz von
30,-Losung redumert Ist Bromsdure zugegen, so tritt zuerst Gelbfirbung
des CS,, ist Jodsiure zugegen, so tritt Violettfirbung auf. Cyan-
verbindungen bleiben im Silberniederschlag. In dbnlicher Weise gelingt
die quantitative DBestimmung. Man fillt die nach der Reduktion
erhaltenen Bromide und Jodide nach dem Ansiuern mit AgNO,.

Schleicher.

Nachiweis von Chloriden wund Bromiden neben Rhodaniden.
Die Frage des' Nachweises von Chloriden in Gegenwart von
Alkalisulfocyaniden ist von H. Cornimboeuf?) behandelt
worden. "~ Sein Verfahren beruht auf der Fillung des Sulfocyunids durch
ein Cu-Salz in Gégenwart eines Reduktlonsmlttels im Uberschuss und
bei. Abw esenhe1t freier Mineralsiuren.: Im -Filtrat des abgeschi’edenen

N 1), Gazz chxm ital 48.T1, 63.(191%); durch Chem. Zentrbl. 90. T1, 64 (1912 )
—2) Ain. Chim. anal, appl. 17, 829; Chem. Zentrbl, 83, 11,1751 (1012)



