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G r a v i m e t r i s c h e  Bes t i rn rnung  von P la t in  rnit Thioglv-  
ko l s~urean i l id .  I .V .  P rokofeva ,  A . E .  Bukanova und 
A. P.  Iv~enko. 

Bes t .  yon P la t in  rnit Th iog lyko l s~urean i l id ;  Grav i -  
m e t t l e .  

Es  wurden  zwei  Var i an t en  d e r  g r a v i r n e t r i s c h e n  P l a -  
t i nbes t imrnung  rnit Th iog lyko l s~urean i l id  (I) a u s g e a r -  
be i te t :  a) Pt  wi rd  aus L6sungen  de r  komplexen  Chlo-  
r i de  rnit I gef~l l t  und a ls  Pt(C6H5NHCOCH2S) 2 gewo-  
gen; b) P t  w i rd  aus L6sungen  yon kornplexen Sulfaten 
rnit I gef~llt ,  de r  a u s g e s c h i e d e n e  N i e d e r s c h l a g  abge -  
t renn t ,  r n i n e r a l i s i e r t  und Pt  in e l e r n e n t a r e r  F o r m  
gewogen.  Die zwei te  Var i an t e  l i e f e r t  genaue re  Res u l -  
rate ( F e h l e r  h 6 c h s t e n s  -2,  54%). 

Z. Anal .  Chirn. 28___, 1385-1388 ( 1 9 7 3 ) ( R u s s i s c h ,  rnit 
engl .  Zus .  f a s s .  ). Ins t .  Allg.  Anorg ,  C h e m . ,  Akad. 
W i s s . ,  Moskau (UdSSR) F~Jan~ik  

IV. Spez ie l l e  Anwendun~s~ebie te  

1, P roduk te  aus Indus t r i e  und L a n d w i r t s c h a f t  

S taubprobenahrne  in s t r 6 m e n d e n  Gasen - Zweid i rnen-  
s i o n a l e r  Fa l l .  J .  BartOk. 

Bes t .  yon Luf tve run re in igungen ;  F e h l e r  aus d e r  P r o -  
benahrne  in s t r 6 r n e n d e n  Gasen,  Theo r i e .  

Urn die F e h l e r  be i  de r  Absaugung aus e inern Gas-  
s t ro rn  abzusch~itzen,  w i rd  un te r  Verwendung  e ines  
zwe id i rnens iona len  Model l s  und e in ige r  i d e a l i s i e r e n -  
de r  Annahmen  eine  Theo r i e  zur  B e r e c h n u n g  de r  Staub-  
konzen t ra t ion  entwickel t ,  die den Einflu8 d i m e n s i o n s -  
l o s e r  P a r a m e t e r  (Stokeszahl ,  Reynoldzahl ,  B r e i t e n -  
ve rh~ l tn i s  Sonde :Rohrque r schn i t t )  quant i ta t iv  zu e r -  
rni t te ln  e r l aub t .  In e i n e r  b e s o n d e r e n  V e r s u c h s a n o r d -  
nung (Besch re ibung  und Skizze irn Orig inal )  w e r d e n  
die abge le i t e t en  Bez iehungen  e x p e r i m e n t e l l  f iberprfif t  
und de r  t h e o r e t i s c h  n ich t  zug~ngl iche Einflu8 des  
Staubvolurnens sowie  die gegense i t i gen  Abh~ngigkei -  
ten de r  P a r a m e t e r  gefunden.  Die K o r r e k t u r g r b S e n  
w e r d e n  g r a p h i s c h  oder  t a b e l l a r i s c h  rn i tge te i l t .  

S taub-Re inha l t .  Luft  34, 295-300 (1974). Techn.  
Hochsch .  P r a g ,  Fak.  Maschinenbau ,  L e h r s t u h l  Urn- 
wel t t echn ik .  U. Bohns ted t  

Moderne  Methoden for  die Kon t ro l l e  de r  L u f t v e r -  
s c h m u t z u n g  (I). Nachweis  de r  S t icks tof foxide .  
M. M a y r o d i n - T ~ r ~ b i c ,  I. Onaca und I. Solacolu.  

Bes t .  yon S t icks tof foxiden  in Luft;  Urnwel tana lyse ;  
M e t h o d e n v e r g l e i c h .  

Es  w e r d e n  die Methoden zur  Bes t i rnrnung de r  Konzen-  
t r a t i on  von S t icks tof foxiden  in de r  Au~enluft ,  den V e r -  
b r e n n u n g s -  und Auspuf fgasen  da rge l eg t .  Die P r i n z i -  
pien und Kennze i chen  d e r  angewandten  Methoden w e r -  
den angefCihrt: d i r ek t e  Spek t ropho to rne t r i e  irn S ich tbe-  

r e i ch ,  I n f r a r o t - S p e k t r o s k o p i e ,  homogene  che rn i sche  
Lurn inescenz ,  G a s - C h r o m a t o g r a p h i e ,  e l e k t r o c h e r n i -  
s ehe  Methoden,  c o l o r i m e t r i s c h e  und a e i d i r n e t r i s c h e  
Methoden.  Es  w e rd en  die V o r -  und Nachte i le  j e d e r  
e inze lnen  Methode a n a l y s i e r t  und ih re  Anwendungs -  
m6g l i chke i t en  u n t e r e i n a n d e r  vergl icheno 

Rev. China. 25, 753 (1974) (Rurn~nisch).  (Rurn~nien) 
S cet  Z 1 /Z  i'9"60 TIB 

Use of ~ raph i t i zed  ca rbon  black in e n v i r o n m e n t a l  
ana ly s i s .  F .  B r u n e r ,  P.  ~ i cc io l i  and F.  di Nardo.  

Trenn .  yon Schwefe lverb indungen ,  Olef inen in Luft .  
Urnwe l t ana ly t ik /Chro rna tog raph ie ,  Gas;  g r a p h i t i e r t e r  
Kohlens tof f .  

Die B r a u c h b a r k e i t  yon g r a p h i t i e r t e r n  Kohlens to f f  a ls  
S~ulenf t i l lungsmate r ia l  be i  de r  g a s - c h r o r n a t o g r a p h i -  
s chen  Ana lyse  yon Schwefe lverb indungen  und Olef inen 
in Luf tp roben  wi rd  n ach g ew i e s en .  Ft i r  die Schwefe l -  
ve rb indungen  wir-d rnit e i n e r  S~ule rnit Carbopack  B 
HT, gea rbe i t e t ,  die l e i ch t en  K o h l e n w a s s e r s t o f f e  aus 
d e r  Luft  wurden  rnit Carbopack  B mit  2, 6% Carbowax 
1500, und C7-C22 Verb indungen  in Luft auf e i n e r  S~u- 
lenffi l lung aus Carbopack  A HT rnit 1, 5% P P E  20 (Su- 
pelco) a n a l y s i e r t .  Ein n e u e r  Typ g r a p h i t i e r t e n  Koh-  
l ens to f f s  wurde  zur  Ana lyse  yon Verbindungen mi t  ho-  
h e m  Siedepunkt  e i n g e s e t z t .  Das Ma t e r i a l  hat  d i e s e l -  
ben c h r o r n a t o g r a p h i s c h e n  E i g en s ch a f t en  wie Ca rbo -  
pack A, die Ober f l~chengr6~e  i s t  a b e r  e twas  k le ine r ,  
so  da~ man  k f i r ze re  R e t e n t i o n s z e i t e n  e rh~l t .  Der  g r a -  
ph i t i e r t e  Koh lens to f f  kann auch gut a l s  F f i l l ma t e r i a l  
ffir Fa l l en  zur  Luf tp robensa rn rn lung  e i n g e s e t z t  w e rden  

J. Chrornatog.  99, 661-672 (1974). Lab. Inquinarnento 
A t m o s f e r i c o ,  CNR, Via Montor io  Rornana, Rorn 
(Italien) R.H.  S t e r z e l  

Concen t ra t ion  and a n a l y s i s  of o rgan ic  vo la t i l e s  in 
Skylab 4. W. B e r t s c h ,  A. Zla tkis ,  H. M. L ieb ich  and 
H. J .  Schne ide r ,  

Ana lyse  yon Organ.  Verb indungen  in Luft;  c h r o m a t o -  
graphie ,  Gas;  Sky lab-At rnosph~re .  

Die flfichtigen Verb indungen  in de r  K a p s e l - A t r n o s p h ~ -  
r e  yon Skylab 4 wurden  k o n z e n t r i e r t  und a n a l y s i e r t .  
Mehr  a ls  300 Verb indungen  konnten d u t c h  hochauf lS-  
s ende  G a s - C h r o r n a t o g r a p h i e  n a c h g e w i e s e n  w e r d e n .  
W~hrend des F luges  wurden  Konzen t r a t i onszunah rnen  
yon b i s  zu 6 Gr6f~enordnungen f e s t g e s t e l l t .  107 V e r -  
bindungen wurden  r n a s s e n s p e k t r o r n e t r i s c h  iden t i f i z ie r l  
Die Z u s a r n m e n s e t z u n g  de r  f lf ichtigen Verb indungen  
u n t e r s c h i e d  s i ch  w e s e n t l i c h  von no r rna l en  Urnwel tp ro -  
ben. Es  konnten rne thy l i e r t e  Siloxane rnit Mo leku l a r -  
gewichten  bis  zu 584 n a c h g e w i e s e n  werden ;  es  wurden  
auch F l u o r k o h l e n w a s s e r s t o f f e  gefunden.  

J .  Chrornatog.  9.~9, 673-687 (1974). Chern. Dep t . ,  Univ 
Houston,  Texas  (USA); Med. Univ. K l i n i k / L a b o r ,  
Tfibingen. R .H.  S t e r z e l  
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Recen t  advances  in the gas and liqui d c h r o m a t o g r a p h y  
of f l u o r e s c e n t  compounds .  I .  A d i r e c t  g a s - p h a s e  iso-.  
la t ion  and  in jec t ion  s y s t e  m for  the a n a l y s i s  of poly-  
n u c l e a r  a r e n e s  in a i r  p a r t i c u l a t e s  by g a s - l i q u i d c h r o -  
ma tog raphy .  H . P .  Burchf ie ld ,  E . E .  Green ,  R . J .  
Whee le r  and S. M. Bi l ledeau .  

Ana lyse  yon Koh lenwasse r s to f f eno  a r o m a t ,  polycycl .  
in Luf tve run re in igungen ;  Ch roma tog raph i e ,  Gas;  
G a s p h a s e n e x t r a k t i o n .  

Zur Ana lyse  der  in Lu f tve run re in igungen  h~ufig v o r -  
k o m m e n d e n  m e h r k e r n i g e n  K o h l e n w a s s e r s t o f f e  (Arene) 
w i rd  eine G a s p h a s e n - E x t r a k t i o n  bevorzug t .  Dazu w e t -  
den die in e i n e m  G l a s f i b e r f i l t e r  g e s a m m e l t e n  P a r t i -  
keln du rch  e inen 300oc heil~en N 2 - S t r o m  e x t r a h i e r t .  
Die in e i n e r  kal ten S~ule aufgefangenen  Verb indungen  
w e r d e n  g a s - c h r o m a t o g r a p h i s c h  a n a l y s i e r t .  Dazu wird  
die Sfiule d i r ek t  in den G a s - C h r o m a t o g r a p h e n  e inge -  
baut,  e r h i t z t  und die Verb indungen  auf e i n e r  Haupt-  
s~ule,  die d i e s e l b e  S~ulenfiillung wie die Vors~ule  
enth~ilt, ge t r enn t .  Das Eluat  wi rd  mi t  e i n e m  s p e k t r o -  
f l u o r i m e t r i s c h e n  Gasphasen-Detek- to r  r e g i s t r i e r t .  
Wegen de r  hohen Spezif i t~t  d i e s e s  D e t e k t o r s  i s t  e ine 
V o r r e i n i g u n g  d e r  P r o b e  n icht  e r f o r d e r l i c h .  V e rb i n -  
dungen, die auf de r  S~ule n icht  vo l l s t~ndig  ge t r enn t  
wurden ,  kSnnen h~ufig op t i sch  aufge l6s t  we rd en .  Das 
V e r f a h r e n  i s t  w e s e n t l i c h  b e s s e r  r e p r o d u z i e r b a r ,  
s c h n e l l e r  und w e n i g e r  aufwendig a ls  h e r k S m m l i c h e  
V e r f a h r e n .  

J .  Chromatog .  99, 697-708 (1974). Golf South Res .  
I n s t . ,  New Ibe r i a ,  La.  (USA) R.H.  S t e r ze l  

The use  of Benton 34-coa ted  suppo r t s  in co lumn 
c h r o m a t o g r a p h y  and t h e i r  po ten t ia l  appl ica t ion  in the 
field of o rgan ic  pollut ion ana ly s i s .  D.W. Grant ,  R. 
B. M e i r i s  and M. G. Holl is .  

Verwendung  von Benton 34 in der  Umwel tana ly t ik ;  
C h r o m a t o g r a p h i e ,  Gas,  C h r o m a t o g r a p h i e ,  F l i i s s ig .  

Die Verwendung  yon S~ulen mi t  Benton 34 a l s  s t a t i o -  
n ~ r e r  P h a s e  in de r  G a s - f e s t - C h r o m a t o g r a p h i e  und 
de r  F l t i s s i g k e i t s - C h r o m a t o g r a p h i e  w i r d  d i sku t i e r t .  
Dabei  wird  b e s o n d e r s  auf die Trennung  p o l y n u c l e a r e r  
K o h l e n w a s s e r s t o f f e  und mono-  und d i h y d r i e r t e r  P h e -  
nole e ingegangen.  Sehr  gute Trennungen  yon mono-  
h y d r i e r t e n  Pheno len  mi t  guter  m e t a - p a r a - S e l e k t i v i -  
t~t wurde  auf Sfiulen mi t  Glaskugeln ,  die mi t  e inem 
f l f i s s i g - m o d i f i z i e r t e n  Benton-34 b e s c h i c h t e t  waren ,  
e r z i e l t .  Die Mod i f i z i e rung  b e s t e h t  im Zusa t z  yon 
T r i m e r s ~ u r e  zur  V e r m e i d u n g  des  Ta i l ings  de r  P h e -  
nole und d u t c h  Zusa tz  von Sil icon OV-17 oder  Squa- 
lan a ls  n i c h t - p o l a r e m  Addit iv .  (Eine typ i sche  Mi s ch -  
ung zur  Beladung de r  Glaskugeln  bes tand  aus 0, 08% 
T r i m e r s ~ u r e - B e n t o n + A d d i t i v  (2:1)). t ihnl ich  se lek t iv  
w i rken  in de r  hochauf lbsenden  F l t i s s i g k e i t s - C h r o m a -  
tog raph ie  Zipax-S~ulen,  die aus sch l i eB l i ch  mi t  Ben-  
ton 34 b e s c h i c h t e t  wa ren .  Man e r h i e l t  s y m m e t r i s c h e  
Peaks  ftir die m e h r k e r n i g e n  K o h l e n w a s s e r s t o f f e  und 
Phenole .  Messungen  im p p b - B e r e i c h ,  wie s ie  ffir Um-  
w e l t u n t e r s u c h u n g e n  e r f o r d e r l i c h  sind,  kbnnen mi t  
UV-De tek to r  durchgef t ih r t  w e r d e n .  

J. Chromatog .  99, 721-729 (1974). B r i t i s h  Res .  A s s o c . ,  
Wingerwor th ,  C h e s t e r f i e l d  (GroBbri tannien)  

R. H. S t e r ze l  

Dilution device  for  coupl ing m o n i t o r s  to s o u r c e  e m i s -  
s ions .  J . B .  Homolya and R. J .  Gr i f f in .  

Ana lyse  yon Abgasen  aus s ta t ionf i ren  I m m i s s i o n s -  
quel len;  Umwel tana ly t ik ;  kon t inu ie r l i che  P r o b e n a h m e  
in n e u a r t i g e r  Ve rd [ innungskammer .  

Die P r o b e n a h m e  yon Rauch und Abgasen  aus s ta t ion~-  
r e n  V e r u n r e i n i g u n g s q u e l l e n  zum Zwecke d e r  kont i -  
nu i e r l i chen  0 b e r w a c h u n g  b r ing t  wegen der  m e i s t  r e l .  
hohen T e m p e r a t u r  d i e s e r  Gase ,  i h r e s  oft s t a r k  k o r r o -  
s iven C h a r a k t e r s  und des hohen W a s s e r g e h a l t s  ( > 6%) 
e r h e b l i c h e  Schwie r igke i t en ,  da die m e i s t e n  M e S s y s t e -  
me  e inen  d e r a r t i g e n  P r o b e n s t r o m  nicht  t o l e r i e r e n .  
Verff .  haben ein n e u a r t i g e s  V e rd f i n n u n g s s y s t em ge-  
schaf fen ,  be i  dem de r  P r o b e n s t r o m  in e ine r  z y l i n d r i -  
schen  K a m m e r  d u t c h  ein Sys t em r o t i e r e n d e r  Sche i -  
ben ge le i t e t  wi rd ,  die an b e s t i m m t e n  Ste l len  d u rch -  
bohr t  s ind,  so dal~ du rch  d i e se  Offnungen Brueh te i l e  
des  A b g a s s t r o m s  kon t inu ie r l i ch  a b g e s o n d e r t  und mi t  
g e m e s s e n e n  Mengen eineS i n e r t e n  T r f i g e r g a s e s  v e r -  
dttnnt w e rd en .  Der  Aufbau d i e s e r  V e rd t i n n u n g skammer  
wi rd  anhand e i n e r  K o n s t r u k t i o n s z e i c h n u n g  e r l~u t e r t .  

Anal.  L e t t e r s  7, 299-312 (1974). Env i ronm.  P r o t e c t .  
Agency,  Nat. l~nvironm. Res .  Cente r ,  Res .  Tr i ang le  
Park ,  N .C .  (USA) W. Czysz  

P o t e n t i o m e t r i c  d e t e r m i n a t i o n  of su l fur  dioxide in flue 
g.ases with an ion s e l e c t i v e  lead e l e c t r o d e .  M. Young, 
J .  N. D r i s c o l l  and K. Mahoney.  

Bes t .  yon Schwefeldioxid  in Abgasen;  P o t e n t i o m e t r i e /  
E lek t roden ,  i onense l ek t ive .  

Zun~chst  wi rd  SO 3 in e i n e m  V o r w ~ s c h e r  mi t  80% I so -  
p ropanol  en t f e rn t .  Das SO 2 wi rd  in 3%igem w~Brigem 
H202 a b s o r b i e r t  und zu Sulfat ox id ie r t ,  w e l ch es  durch  
T i t r a t ion  mi t  e i n e r  0, 01 M Pb(C104)2-Standard l6sung  
gegen e ine  ionense lek t ive  B le i e l ek t rode  n a c h g e w i e s e n  
wi rd .  Zur  Z e r s e t z u n g  des  H202 und um eine  Oxidation 
der  P b - E l e k t r o d e n o b e r f l f i c h e  zu v e r h i n d e r n  , gibt man 
0, 1 - 0, 2 g Zink zu de r  LSsung.  Du tch  Zugabe yon 
K a l i u m h y d r o g e n p h t h a l a t - P u f f e r l b s u n g  wi rd  das Aus -  
f~llen von Zn(OH) 2 v e r h i n d e r t .  Nach E r r e i c h e n  des  
Endpunktes  so l l t en  noch 4-5 ml  T i t r i e r l b s u n g  zuge-  
s e t z t  w e rd en .  Als  Endpunkt gilt  de r  Wendepunkt de r  
T i t r a t i o n s k u r v e  bei  d e r  g r a p h i s c h e n  Dar s t e l l ung  des 
Po ten t i a l s  gegen die zugegebenen  ml  Pb(C104)2-L0-  
sung. Die E r g e b n i s s e  s t i m m t e n  mi t  den Wer ten  der  
Ba2 +-T h o r i n t i t r a t i o n  gut t iberein.  

Anal .  Chem. 45_.._, 2283-2284 (1973). Walden Res .  Co rp . ,  
Cambr idge ,  M a s s .  and Orion Res .  Co rp . ,  Cambr idge ,  
M a s s .  (USA} G. P e t e r s  

M a c r o p o r o u s  r e s i n s  for  so rp t ion  and c h r o m a t o g r a p h i c  
s e p a r a t i o n  of g a s e s .  J . S .  F r i t z  and R. C. Chang. 

Trenn .  yon Gasen;  Ch ro ma t o g rap h i e ,  Gas;  Prf ifung 
yon XAD-Har  zen. 

6 v e r s c h i e d e n e  H a r z e  yon Rohm and Haas  (XAD 1, 2, 
4, 7, 8, 1 1 ) w u r d e n  bei CH4, C2H4, C2H6, NH3, SO2, 
H2S, CO, CO20 H20 und C2H3C1 u n t e r s u c h t  und ftir 
be ide  Zwecke fiir gut b r a u c h b a r  gefunden. Mit Aus -  
nahme  yon XAD-2 sind a l le  b is  200oc s tab i l .  Die Re -  
t e n t i o n s z e i t e n  yon po la ren  Gasen  (H2S , SO2) s ind bei  
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den H a r z e n  m i t  v e r s c h i e d e n e n  e h e m i s c h e n  S t r u k t u r e n  
s e h r  u n t e r s c h i e d l i c h .  Sie s ind  be i  h 6 h e r e n  T e m p e r a -  
t u r e n  k l e i n e r  und be i  g r 6 ~ e r e n  Oberf l~ichen g r 6 6 e r .  
Methan ,  CO2, C2H4, C2H6, H2S und SO2, o d e r  A t ,  
Kr ,  Ne und Xe, CH 4 und O 2 k6nnen m i t  p r o g r a m m i e r -  
t e r  GC n e b e n e i n a n d e r  b e s t i m m t  w e r d e n .  Die H a r z e  
s ind  a b e r  auch  z u r  B e s t i m m u n g  von C 1 - C 7 - A l k o h o l e n  
gee igne t  (76, 2 x 0, 63 c m - S ~ u l e ,  geft i l l t  m i t  XAD-7~ 
100 - 150 m e s h .  T e m p e r a t u r  p r o g r a m m i e r t ,  b i s  
168oc  in 2 ra in ,  dann  b i s  239~ m i t  3 0 ~  dann 
7 m i n  be i  239oc .  W ~ r m e l e i t f g h i g k e i t s d e t e k t o r ) .  

Ana l .  Chem.  4.~6, 938-940 (1974). A m e s  Lab .  -USAEC 
and Dept .  C h e m . ,  Univ.  A m e s ,  Iowa (USA) K. J e n e y  

Die M 6 g l i c h k e i t e n  d e r  K o n s t r u k t i o n  von I R - A b s o r p -  
t i o n s a n a l y s a t o r e n  ftir Gase  und D~mpfe  m i t  Hilfe  yon 
L i ch td ioden .  D .V.  B o r m a n ,  I. V. K o r a b l e v ,  V .A.  
Rylov und N. V. Zo tova .  

A n a l y s e  yon G a s e n ;  S p e k t r a l p h o t o m e t r i e ,  IR;  A n a l y -  
s a t o r e n  m i t  L i ch t d i oden .  

Ff i r  die B e s t i m m u n g  de r  K o n z e n t r a t i o n  yon C2H2, 
CH4, NO2, SO2, CO 2 und W a s s e r d a m p f  wurde  e in  
G a s a n a l y s a t o r  k o n s t r u i e r t ,  d e r  au f  d e m  P r i n z i p  d e r  
A b s o r p t i o n  d e r  Gase  l m  I R - B e r e i c h  a r b e i t e t .  A l s  s e -  
l ek t i ve  Quel le  d e r  I R - S t r a h l u n g  w e r d e n  L i c h t d i o d e n  
v e r w e n d e t ,  d e r e n  S t r a h l u n g s b a n d e  r e l a t i v  s c h m a l  i s t  
und m i t  d e r  F r e q u e n z  d e r  P u l s e  de r  E l e k t r o e r r e g u n g  
l e i c h t  m o d u l i e r t  w e r d e n  kann .  MOgl ichke i ten  z u r  
E m p f i n d l i c h k e i t s s t e i g e r u n g  und z u r  Senkung des  
R a u s c h p e g e l s  w e r d e n  d i s k u t i e r t .  

Z. P r i k l .  Spek t ro sk .  20~ 847-851 (1974) ( Rus s i s ch ) .  
J .  w  

The d e t e r m i n a t i o n  of s m a l l  a m o u n t s  of w a t e r  in  gases 
u s i n g  K a r l  F i s c h e r  r e a g e n t .  E . E .  A r c h e r  und J .  
Hi l ton.  

Bes t .  yon W a s s e r  in Gasen ,  V o l u m e t r i e ;  v e r b e s s e r t e  
E n d p u n k t b e s t .  n a c h  d e r  K F - M e t h o d e .  

Die b e k a n n t e n  Methoden  zur  B e s t i m m u n g  yon W a s s e r  
in G a s e n  mi t  Hilfe de r  K a r l - F i s c h e r  ( K F ) - T i t r a t i o n  
s ind  wegen  S c h w i e r i g k e i t e n  be i  d e r  E n d p u n k t s b e s t i r n -  
m u n g  n i c h t  a l l g e m e i n  a n e r k a n n t .  Es  w e r d e n  zwei  V e r -  
f a h r e n  b e s c h r i e b e n ,  die d ie se  S c h w i e r i g k e i t e n  t ibe r -  
winden .  I m  e r s t e n  V e r f a h r e n  w i r d  W a s s e r  d u r c h  Ad-  
s o r p t i o n  in K F - R e a g e n s  und d i r e k t e  T i t r a t i o n  b e -  
s t i m m t ,  wobei  die f r t l he r  (Ana lys t  92_., 524 (1967) )be -  
s c h r i e b e n e  M e ~ a n o r d n u n g  v e r w e n d e t  w i r d .  Im zwe i -  
ten  V e r f a h r e n  w i r d  das  W a s s e r  in e i n e r  k u r z e n  S~ule 
rni t  30% PEG 200 auf  Cel i te  be i  t i e f en  T e m p e r a t u r e n  
( T r o c k e n e i s / A c e t o n )  abge fangen ,  i m  t r o c k e n e n  N 2- 
S t r o m  d e s o r b i e r t  und in die K F - Z e l l e  g e l e i t e t  und 
t i t r i e r t .  Be ide  Me thoden  s ind  ffir die A n a l y s e  a l l e r  
Gase  gee igne t ,  die n i ch t  m i t  K F - R e a g e n s  r e a g i e r e n .  
U n t e r  d e r  A n n a h m e ,  da~ noch  0, 01 m l  T i t r i e r f l f i s s i g -  
kei t  m i t  h i n r e i c h e n d e r  G e n a u i g k e i t  d o s i e r b a r  s ind ,  
s ind  W a s s e r m e n g e n  yon 2 ppm (d i r ek t e  Methode)  
bzw. 0, 2 ppm {S~ulenmethode)  b e s t i m m b a r .  

A n a l y s t  99___, 547-550  (1974). B P  L t d . ,  G r o u p  Res .  
and Dev.  Dep t . ,  E p s o m ,  S u r r e y  ( G r o ~ b r i t a n n i e n )  

B. Se i f e r t  

E in ige  B e s o n d e r h e i t e n  d e r  M i k r o a n a l ~ s e  yon S a u e r -  
s to f f  au f  Zeo l i th .  V. I .  K a l m a n o v s k i j ,  V I. Mar tyn juk ,  

v - - ~  - ~ 

A. K. C e r n j a t i n ,  Ja .  I. J a~ in  und V. A. ~e~enin .  

Bes t .  yon S a u e r s t o f f  in Gasen ;  C h r o m a t o g r a p h i e ,  
Gas ;  m o d i f i z i e r t e s  Zeo l i t h .  

Da be i  d e r  g a s - c h r o m a t o g r a p h i s c h e n  B e s t i m m u n g  
von k l e i n e r e n  Mengen  yon O2 a l s  2 �9 10 .3 Vol. % auf  
Z e o l i t h e n  die R e t e n t i o n s z e i t e n  e r h e b l i c h  v e r l ~ n g e r t  
w e r d e n ,  haben  Ver f f .  e ine  Methode  t ier  Mod i f i z i e rung  
d e r  Z e o l i t h e  a u s g e a r b e i t e t ,  die d ie s  b e s e i t i g t :  A m  
b e s t e n  e igne t  s i c h  das  Z e o l i t h  CaX. Die mi t  d e m  Zeo-  
l i th  gepack te  Kolonne  w i rd  2 h be i  400~ m i t  He und 
dann  1 h be i  R a u m t e m p e r a t u r  m i t  dem G e m i s c h  yon 
0 2 und CO 2 d u r c h g e b l a s e n .  Darm wi rd  die Kolonne  
in den  C h r o m a t o g r a p h e n  e i n g e s e t z t  und 2 h be i  150~ 
mi t  g e r e i n i g t e m  He d u r c h g e b l a s e n .  Diese  Mod i f i z i e -  
r u n g  des  Z e o l i t h s  e r m G g l i c h t  O2 n e b e n  N 2 h i s  zu 
8 �9 10 .6  Vol. % zu b e s t i m m e n .  Die A n a l y s e n  w u r d e n  
bei  T e m p e r a t u r  yon 40~ d e r  Kolonne  und des  He-  
D e t e k t o r s  durchgef f ih r t .  

Z a v o d s k .  Lab .  4._99, 791-792 (1974) (Russ i s ch ) .  
F i l i a l e  d. V e r s u c h s - K o n s t r u k t i o n s b f i r o  f. Au toma t ik ,  
D z e r ~ i n s k  (UdSSR) E. Sv~tek 

Modif ied  m e t h y l e n e  blue me thod  fo r  the  m i c r o - d e t e r -  
m i n a t i o n  of h~,drogen su lph ide .  N .A.  Ma theson .  

Bes t .  yon S c h w e f e l w a s s e r s t o f f  in M i k r o m o l m e n g e n ;  
S p e k t r a l p h o t o m e t r i e ;  modi f .  Mo lybd~nb laume thode ,  

Z u r  B e s t i m m u n g  yon H2S in Mengen  von 0 ,04-0 ,4  ~Mo: 
w i rd  e in  p h o t o m e t r i s c h e s  V e r f a h r e n  angegeben ,  be i  
d e m  H2S fiber die Molybd~inblau-Reakt ion  b e s t i m m t  
wi rd .  Gegenf ibe r  b e r e i t s  bekarmten  V e r f a h r e n ,  die 
e b e n f a l l s  auf  d i e s e r  Reak t ion  b e r u h e n ,  s ind fo lgende  
Ver~ inderungen  h e r v o r z u h e b e n :  e ine  neue ,  e in f ache  
A u f f a n g v o r r i c h t u n g  ffir H2S , de r  Z u s a t z  e i n e s  D e t e r -  
gens  zu r  A b s o r p t i o n s l 6 s u n g  und die V e r ~ n d e r u n g  de r  
K o n z e n t r a t i o n e n  e i n i g e r  R e a g e n t i e n .  

A n a l y s t  99._, 577-579 (1974). Rowett  Res .  I n s t . ,  
B u c k s b u r n ,  A b e r d e e n  (Gro[~br i tannien)  B. Se i f e r t  

B e s t i m m u n g  d e r  O x i d i e r b a r k e i t  von N a t u r -  sowie  In -  
d u s t r i e - W ~ s s e r n  be i  e i n e m  n i e d r i g e n  Geha l t  o r g a n i -  
s c h e r  V e r u n r e i n i g u n g e n .  Ju.  Ju .  L u r i e  und Z. V, Ni-  
ko laeva .  

A n a l y s e  yon W ~ s s e r ;  S p e k t r a l p h o t o m e t r i e ;  O x i d i e r -  
b a r k e i t  m i t  K 2 C r 2 0  7. 

Die s p e k t r o p h o t o m e t r i s c h e  Methode  d e r  B e s t i m m u n g  
d e r  V e r u n r e i n i g u n g  von N a t u r -  und I n d u s t r i e - W g s s e r z  
d u r c h  o r g a n i s c h e  V e r b i n d u n g e n  b e r u h t  auf  d e r  So rp -  
t ion  des  Cr(III) ,  das  be i  d e r  Oxida t ion  d e r  P r o b e  m i t  
K 2 C r 2 0  7 e n t s t e h t ,  an  MgO bei  pH 10,5 und t ier  M e s -  
sung  d e r  A b s o r p t i o n  des  K o m p l e x e s  yon Cr(III)  m i t  
ADTA; E m p f i n d l i c h k e i t  d e r  B e s t i m m u n g  2 m g  O 2 p ro  
L i t e r .  D e r  F e h l e r  de r  B e s t i m m u n g  betr~igt -6% b i s  
+5% bei  e twa  5 m g  0 2 p ro  L i t e r  bzw. -2% b i s  +3% be i  
h 6 h e r e n  O 2 - G e h a l t e n .  D e r  C h l o r i d - G e h a l t  mu[~ be i  
d e r  B e s t i m m u n g  b e r f i c k s i c h t i g t  w e r d e n .  
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~ . A n a l .  Chim.  28_._, 1433-1434 (1973) (Russ i sch ,  mi t  
engl.  Zus .  f a s s .  ). F o r s c h u n g s i n s t .  W a s s e r v e r s o r g u n g ,  
Kana l i sa t ion ,  h y d r o t e c h n i s c h e  Bauten und I n g e n i e u r -  
Hydrogeolog ie ,  Moskau (UdSSR) F .  Jan~ik 

The e o l o r i m e t r i c  d e t e r m i n a t i o n  of eyanate  ion with 
h ~ d r o x y l a m i n e - d i a c e t y l  monox ime .  K. Ishi i ,  T. Iwa- 
moto  and K. Yaman i sh i .  

Bes t .  yon Cyanat  in W a s s e r  mi t  Hydroxy lamin  und 
Diace ty lmonox im;  S p e k t r a l p h o t o m e t r i e .  

The C o l o r i m e t r i c  d e t e r m i n a t i o n  of cyanate  ion by d i -  
ace ty l  m onox ime  was  s tudied .  Cyanate ion r e a c t s  
with hyd roxy l amine  at 60~ and c o n v e r t s  into hydroxy-  
u r e a .  Resu l t ing  h y d r o x y u r e a  r e a c t s  wi th  d iace ty l  
m onox im e  in the p r e s e n c e  of ac id ic  ca t a ly s t  at 100~ 
and p roduces  r e d  co lor .  The ca l ib ra t ion  curve  fol lows 
the B e e r ' s  law in the range  of 0 - 20 ppm CNO- in 
s a m p l e s .  The r e c o m m e n d e d  ana ly t i ca l  p r o c e d u r e  is  
as  fol lows:  To 0, 5 ml  of hyd roxy lamine  solut ion a 
m i x t u r e  of 2, 0 m l  of a n e u t r a l  s a m p l e  solut ion and 
1, 5 ml  of 0, 2 M phospha te  buffer  solut ion (pH 7, 0) is  
added.  A f t e r  hea t ing  the mix tu r e  for  30 min in a wa-  
t e r  bath at  60oc,  1, 0 ml  of d iace ty l  monox ime  so lu t -  
ion and 2, 0 ml  of ac id ic  c a t a ly s t  solut ion a r e  added.  
The m i x t u r e  is  hea ted  for  15 rain in a boi l ing w a t e r  
bath.  Af t e r  cool ing  in t ap  wa t e r ,  the a b s o r b a n c e  is  
m e a s u r e d  at  520 nm aga ins t  a r e a g e n t  blank p r e p a r e d  
in the s a m e  way. The ac id ic  c a t a ly s t  solut ion conta ins  
su l fu r i c  acid ,  phospho r i c  acid,  t h i o s e m i c a r b a z i d e  
and i ron  a lum.  The e f f ec t s  of d i v e r s e  ions on the ab-  
s o r b a n c e  of a co lo r ed  p roduc t  w e r e  examined .  This  
p r o c e d u r e  i s  a l so  app l i cab le  to the ana ly s i s  of v a r i -  
ous types  of i ndus t r i a l  w a s t e  w a t e r .  

Japan  Ana lys t  23, 1071-1073 (1974) ( Japanisch ,  mi t  
engl.  Zus .  f a s s .  ). Wako P u r e  Chem.  Ind . ,  Tokyo Res .  
L a b . ,  Matoba,  K a w a g o e - s h i ,  Sa i tama (Japan) 

A rap id  and s e n s i t i v e  method  for  d e t e r m i n a t i o n  of 
s u b m i c r o ~ r a m  amoun t s  of a m m o n i a  in f r e s h  and sea  
w a t e r s .  K. Matsunaga  and M. N i s h i m u r a .  

Bes t .  yon A m m o n i u m  in W a s s e r ;  Spek t r a lpho tome t r i e ;  
S u b m i k r o g r a m m b e r e i c h .  

Zur  B e s t i m m u n g  yon NH 3 im  u n t e r e n  p g - B e r e i c h  
w e r d e n  25 ml  de r  P r o b e  bei  35~ mi t  2 ml  e i n e r  Oxi- 
da t ions l6sung  (5 ml  0, 2 M N a t r i u m h y p o c h l o r i t l 6 s u n g  
w e r d e n  mi t  50 ml  e i n e r  7%igen K a l i n m b r o m i d l S s u n g  
in 2, 5 M Nat ron lauge  v e r m i s c h t )  v e r s e t z t .  Nach 2 rain 
w e r d e n  1 ml  0, 05%iger A r s e n i t l S s u n g  und 2 ml  l%ige 
L6sung  von Sulfani lamid in 3, 5 M Salzs~iure sowie  
1 ml  0, l%ige N - 1 - N a p h t h y l ~ t h y l e n d i a m i n - d i h y d r o -  
ch lo r id  h inzugegeben .  Nach 5 rain wi rd  bei  543 nm 
gegen W a s s e r  p h o t o m e t r i e r t ,  Bei  0, 5 ppb be, t r~gt  die 
r e l a t i v e  S tandardabweichung  4%. 

Anal .  Chim.  Acta  73._, 204-208 (1974). Dept.  Chem.  
Fac .  F i s h e r i e s ,  Hokkaido Un iv . ,  Hakodate (Japan) 

K. Henning 

The d e t e r m i n a t i o n  of n i t r a t e  in w a t e r s  at  low ppm 
l e v e l s  by au tomat i c  d i s c r e t e - s a m p l e  anal~,sis.  
J'. R a m i r e z - M u ~ o z .  

Bes t .  yon Ni t ra t  in W a s s e r ;  Au toana lysa to r .  

Die a u t o m a t i s c h e  B e s t i m m u n g  bis  zu 40 ppm Ni t r a t  
in W a s s e r  w i r d  mi t  Hilfe des Analysenger,~ites AMA-40 
de r  Fa .  Beckman  ausgef t ihr t ,  j edoch w i r d  de r  Un te r -  
b r e c h u n g s m o d u l  a u s g e s c h a l t e t .  Die A r b e i t s w e i s e  b e -  
ruht  auf de r  A b s o r p t i o n s m e s s u n g  bei  207 nm, wobei  
zur  B l i n d w e r t e r m i t t l u n g  in e i n e m  zwei ten a l iquoten 
Tel l  de r  P r o b e  die yon R. Navone (J. Am.  Water  Works  
A s s .  56, 781 (1964)) angegebene  Z e r s e t z u n g  yon Ni t ra t  
mi t  Hilfe des  C u / Z n - P a a r e s  durchgef t ihr t  und e rneu t  
p h o t o m e t r i e r t  wi rd .  

Anal.  Chim. Acta  72, 437-442 (1974), Beckman  In-  
s t r u m e n t s ,  I n c . ,  I rv ine ,  Calif.  {USA) K. Henning 

An ion e x c h a n g e r - e p o x y  r e s i n  p e l l e t i z a t i o n  me thod  
for  s a m p l e  p r e p a r a t i o n  in X - r a y  f l u o r e s c e n c e  a n a l y s i s ,  
M i c r o a n a l y s i s  of m e t a l  ions in i n d u s t r i a l  w a s t e  wa te r .  
IV[. Mura ta  and M. Noguchi.  

Bes t .  von Meta l len  in A b w a s s e r ;  R ~ n t g e n f l u o r e s c e n z -  
S p e k t r o m e t r i e ;  I o n e n a u s t a u s c h e r - H a r z -  Table t ten .  

Ein V e r f a h r e n  zur  H e r s t e l l u n g  yon Table t ten  ftir die 
P r o b e n  in de r  R 6 n t g e n f l u o r e s c e n z a n a l y s e  wi rd  un te r  
Verwendung  yon Epoxyha rzen  a ls  B inder  ftir Ionen-  
a u s t a u s c h e r h a r z  en twickel t .  Das neue V e r f a h r e n  wi rd  
zur  Mik roana ly se  von Mn, Fe,  Ni, Cu, Zn, Sr,  Ba, 
Pb und Bi in Indus t r i eabw~isse rn  e i n g e s e t z t .  Die h e r -  
ge s t e l l t en  P reS l inge  s ind m e c h a n i s c h  s t ab i l  und es  
w i rd  mi t  ihnen e ine  gute Empf ind l i chke i t  und R e p r o -  
d u z i e r b a r k e i t  e r r e i c h t .  - A r b e i t s w e i s e .  Die P r o b e l 6 -  
sung, 5 ml  i n n e re  S t a n d a g d l " ~ ' g - [ ~ - 2 0 0  }Jg/ml) und 
konz. HNO3 w e r d e n  mi t  W a s s e r  auf 500 ml  aufgefti l l t .  
Die T e m p e r a t u r  w i rd  auf  40oc  gehal ten.  Nach Zuffi- 
gen yon 6 g K a t i o n e n a u s t a u s c h e r h a r z  wi rd  10 rain ge-  
r~ihrt, f i l t r i e r t  und das Harz  gewaschen  und g e t r o c k -  
net .  Zu r  t r o c k e n e n  H a r z p r o b e  w e r d e n  1, 5 g Epoxy-  
h a r z  a ls  B i n d e r  zugemiseh t .  Die Mischung  wi rd  auf 
e ine r  E i s enp l a t t e  mi t  Te f lonbesch ich tung  in e i n e m  
A l u m i n i u m r i n g  gepreSt .  Es  w i rd  ein Bl indpref l l ing 
angefe r t ig t ,  d e s s e n  Wer t e  yon d e r  der  P r o b e  abgezo -  
gen w e r d e n  mt i s sen .  Die N a c h w e i s g r e n z e n  f[ir Mn, 
Fe ,  Ni, Cu, Zn, Sr, Ba, Pb und Bi w e r d e n  mi t  0,015, 
0,012, 0,005, 0,008, 0,004, 0,009, 0,29, 0,017 bzw. 
0,020 ppm angegeben .  

Anal.  Chim.  Acta  71, 295-302 (1974). NIurata Mfg. 
Co. ,  L t d . ,  N i sh i j in -cho ,  Nagaokakyo-sh i  (Japan) 

R. H. S t e r ze l  

Die B e s t i m m u n ~  s e h r  ~ e r i n g e r  Gehal te  an Bery l l i um 
mi t t e l s  f l a r n m e n l o s e r  A tom a b s o r p t i o n s - S p e k t r o m e t r i e .  
(AAS). J .  Janou~kov~, Z. ~ulcek und V. Sychra .  

Bes t .  yon B e r y l l i u m  in W a s s e r ;  S p e k t r a l p h o t o m e t r i e ,  
A t o mab s o rp t i o n ;  M i n e r a l w a s s e r .  

Das tibliche V e r f a h r e n  zur  B e - B e s t i m m u n g  in M i n e r a l -  
w a s s e r  w e s t b 6 h m i s c h e r  B~ider tiber Abt rennung  und 
A n r e i c h e r u n g  m i t t e l s  S ~ u l e n - C h r o m a t o g r a p h i e  auf 
K ie se lge l ,  E l u i e r en  mi t  HC1 und f l u o r i m e t r i s c h e  Be-  
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s t i m m u n g  mi t  Mor in  l~i~t zwar  e ine  e i n i g e r m a a e n  ge-  
naue B e s t i m m u n g  zu, das V e r f a h r e n  i s t  j edoch  z e i t -  
l ich  s e h r  aufwendig.  Durch  f l a m m e n l o s e  AAS l a s s e n  
s i ch  Be -Geha l t e  im p p b - B e r e i c h  mi t  hohe r  Genauig-  
kei t  ohne Ab t rennung  bzw. V o r a n r e i c h e r u n g  b e s t i m -  
men .  Die Messungen  wurden  am E i n s t r a h l g e r ~ t  P e r -  
k i n - E l m e r  300 mi t  Graph i t roh rk i ive t t e  HGA-70 und 
D e u t e r i u m k o m p e n s a t o r ,  zum Teil  a m  V a r i a n - T e c h -  
t ron  Model l  AA-1000 mi t  CRA-63 ( " C a r b o n - R o d -  
A t o m i z e r " )  durchgef t ih r t .  R e g i s t r i e r u n g  e r fo lg t e  
fiber S c h r e i b e r  P e r k i n - E l m e r  Model l  56 bzw. Var ian  
A-25 mi t  Ze i t kons t an t en  < 0, 25 s e c .  P r o b e n a h m e :  In 
5 rain Abst~inden w e r d e n  je 1 1 W a s s e r p r o b e  bis  zu 
5 1 G e s a m t v o l u m e n  a b g e n o m m e n  und mi t  10 ml  HC1, 
konz . ,  Suprapur /1  so fo r t  a n g e s ~ u e r  t. P r o b e n  mi t  > 
20 ppb Be w e r d e n  5 - f ach  verdfinnt .  Ffir  n o r m a l e  AAS 
w e r d e n  100 ml  auf 25 ml  e ingeeng t .  - Opt imale  A r -  
be i t sbed ingungen :  10 - 20 }11 P r o b e  e inbr ingen ,  
35"s-e'c-]~e]'l'{~{~crC t rocknen ,  30 s e c  bei  l l 0 0 o c  zwi-  
schenglf ihen,  15 sec  bei  2650~ a t o m i s i e r e n .  Von fib- 
l i chen  B e g l e i t e l e m e n t e n  v e r u r s a c h t  Sulfat e ine l e i c h -  
te D e p r e s s i o n  (-14%), Mg e inen  s c h w a c h e n  A n s t i e g  
(+11%). Diese  u n t e r s c h i e d l i c h e n  Einf l f i sse  kompen-  
s i e r e n  s i c h  1eider  nicht ,  Mg-ha l t i ge  LSsungen  e r g e -  
ben 10 - 15% hShere  Wer t e .  Die a e _ p l o d _ u _ z i e r b . _ a r . k y i _ t  - 

d e r  jeweLligen B e - S i g n a l e  aus 15 verd t innten  W a s s e r -  
p roben  des  Mfihlbrunnen in K a r l s b a d  i s t  a u s g e z e i c h -  
net ,  die r e l a t i v e  S t anda rdabwe ichung  l iegt  bei  2,2%. 
64 ppb Be l a s s e n  s i c h  mi t  e i n e r  Genauigkei t  yon 
• 1, 3 ppb Be b e s t i m m e n .  Die N a c h w e i s b a r k e i t s g r e n -  
ze l iegt  bei  0, 05 ppb Be. 

Chem.  L i s t y  68_._, 969-973 (1974). Fak .  Roh61technol.  
P e t r o c h e m . ,  Chem.  technol .  Hochschule ,  P r a g  
(Tschechos lowake i )  G. P r e i s  

0 b e r  die k o m p l e x o m e t r i s c h e  ( c h e l a t o m e t r i s c h e )  B e -  
s t i m m u n g  yon Calc ium und Magnes ium mi t  e l e k t r o -  
m e t r i s c h e r  Indikat ion in W~sse rn ,  i n s b e s o n d e r e  in 
He l l -  und M i n e r a l w ~ s s e r n .  W. F r e s e n i u s ,  W. 
Schne ide r  und G. Thie l icke .  

Bes t .  yon Calc ium und M a g n e s i u m  in W a s s e r ,  Mine -  
r a l w ~ s s e r n ;  K o m p l e x o m e t r i s c h e  T i t ra t ion ;  e l e k t r o -  
m e t r .  Indikat ion.  

Zur  k o m p l e x o m e t r i s c h e n  B e s t i m m u n g  yon Ca l c i u m-  
und M a g n e s i u m - I o n e n  in W ~ s s e r n  wird  ein V e r f a h r e n  
b e s c h r i e b e n ,  das  b r a u c h b a r e  0 b e r e i n s t i m m u n g  rnit 
den Wer t en  t ier  g r a v i m e t r i s c h e n  S t a n d a r d m e t h o d e  
und denen a n d e r e r  m a ~ a n a l y t i s c h e r  Methoden e rg ib t .  
Dabei  w e r d e n  die Ca- und Mg-Ionen  (ffir die S u m m e n -  
be s t immung)  in a m m o n i a k a l i s c h e r  L6sung  bei  pH 10 
durch  Na2-~DTA,  in e i n e r  g e t r e n n t e n  Einwaage  (ffir 
die C a - B e s t i m m u n g )  d u t c h  Na2-AGTA komplex  ge-  
bunden.  Die T i t r a t i onen  e r fo lgen  rnit e i n e r  G e s c h w i n -  
digkei t  yon 0, 2 - 0, 5 m l / m i n .  Die T i t r a t i o n s k u r v e  
wi rd  mi t  Hilfe e i n e r  v o r b e h a n d e l t e n  Doppe le l ek t rode  
(die Anode i s t  mi t  Tha l l iumoxid  b e s c h i c h t e t )  un t e r  
Anwendung e ines  kons tan ten  P o l a r i s a t i o n s s t r o m s  
(5 - 10 pA, Empf ind l i chke i t  des  Po t en t i og raph  E 336 
A = 250-270 mV) au fgeze i chne t .  0 b e r s c h i l s s i g e s  
f r e i e s  Komplexon  in de r  Ana ly sen l0 sung  ffihrt zu 
a n o d i s c h e r  Depo la r i s a t ion ,  e r k e n n b a r  an e ine r  s c h a r -  
fen Wende d e r  T i t r a t i o n s k u r v e .  Zur  A u s w e r t u n g  w e r -  

den de r  f lach  ve r l au fende  und de r  s t e i l  abfa l lende  As t  
de r  Kurve  g e g e n e i n a n d e r  v e r l ~ n g e r t .  Der  Schni t tpunkt  
e n t s p r i c h t  dem Ti t ra t ionsendpunkt .  Eine  B l indwer t -  
b e s t i m m u n g  wi rd  in g l e i c h e r  Weise  durchgeff ihr t .  - 
Das in fas t  a l len H e i l w a s s e r n  v o r k o m m e n d e  S t ron t ium 
wird  zusamrnen  mi t  d e m  Calc ium e r f a f t .  Desha lb  
muff nach  g e t r e n n t e r  (z. B. f l a m m e n s p e k t r o m e t r i s c h e r )  
S r - B e s t i m m u n g  d i e s e r  Wef t  nach  U m r e c h n u n g  vom 
C a l c i u m e r g e b n i s  abgezogen  werden .  

Hei lbad u. K u r 0 r t  (Z. B~derwesen)  1974, 378-382. 
Inst .  F r e s e n i u s ,  6204 T a u n u s s t e i n - 4 .  W. Czysz  

l )ber  den Nachweis  und die quant i ta t ive  B e s t i m m u n ~  
yon B a r i u m  und Thal l ium in Hei lw~issern.  W. F r e s e -  
n ius  und W. Schne ide r .  

Bes t .  von B a r i u m  und Thal l ium in W a s s e r ,  M i n e r a l -  
w ~ s s e r n ;  R 6 n t g e n f l u o r e s c e n z - S p e k t r o m e t r i e ;  A n r e i -  
c h e r u n g s v e r f a h r e n .  

Ft i r  die B e s t i m m u n g  yon Spuren  B a r i u m -  und Thal -  
l i u m - I o n e n  in M i n e r a l -  und H e i l w ~ s s e r n  wurden  An-  
r e i c h e r u n g s v e r f a h r e n  entwickel t ,  die die a n s c h l i e -  
flende E r f a s s u n g  d u r c h  R6 n t g en f l u o re s cen z  e r m S g l i -  
chen. Zur  B e s t i m m u n g  yon B a r i u m g e h a l t e n  b is  etwa 
0, 01 m g / k g  wi rd  die a n g e s ~ u e r t e  P r o b e  ( 1 1) auf e t -  
wa ein V i e r t e l  des  Volumens  e ingeengt ,  mi t  NH4OH 
n e u t r a l i s i e r t ,  und mi t  Na2CO 3 (anwesendes  Ca-  und 
S t - I o n  a ls  Tr~ger )  das Ba r i u m ausgef~l l t .  Die mi t  
wenig  h e i f e r  ve rd .  HC1 au fg en o mmen en  Carbona te  
w e r d e n  aus n e u t r a l e r  LSsung  nach  Zugabe yon Ble i -  
ch lor id lGsung als  Ch ro ma t e  ausgefg l l t .  Der  auf dem 
M e m b r a n f i l t e r  g e s a m m e l t e  N i e d e r s c h l a g  wird  zur  
RFA v e r w e n d e t  (Ba-LOC-Linie ,  Vakuum, 20 m A b e i  
60 kV, P E - K r i s t a l l  und Durch f lu fz~h le r ) .  - Ffir  die 
T h a l l i u m b e s t i m m u n g  w e rd en  W a s s e r p r o b e n  yon 5 - 
20 kg zur  Trockne  e ingedampf t  und mi t  HC1 s t a r k  an-  
g e s ~ u e r t  (m6gl ichs t  g e r i n g e s  Volumen).  Man l e i t e t  
H2S ein, v e r s e t z t  im Fa l l e  n icht  genfigenden E i s e n -  
ions  mi t  FeC13-LGsung a ls  Tr~ger ,  l e i t e t  w e l t e r  H2S 
ein und f i l t r i e r t  nach  12 h den N i e d e r s c h l a g  fiber ein 
M e m b r a n f i l t e r ,  das  zur  RFA e i n g e s e t z t  wi rd  (T1-Lfl- 
Lin ie ,  25 m A b e i  60 kV, L i F - K r i s t a l l  und Sz in t i l l a -  
t ionsz~ihler) .  E r f a s s u n g s g r e n z e  etwa 0, 005 mg  T1/kg 
W a s s e r .  

Heilbad u. K u r o r t  (Z. B~iderwesen) 1974, 383. Inst .  
F r e s e n i u s ,  6204 Taunuss t e in -4 .  W. Czysz  

The d e t e r m i n a t i o n  of c a d m i u m  in sea  w a t e r  by r ad io -  
ac t iva t ion .  H .V .  Wei s s ,  K. Chew, M. Gut tman and 
A. Host .  

Bes t .  yon Cadmium in W a s s e r ;  A k t i v i e r u n g s a n a l y s e ,  
Neut ronen;  S e e w a s s e r .  

Zur  B e s t i m m u n g  yon Cd in S e e w a s s e r ,  das  etwa 1 ppb 
Cd enth~lt ,  wi rd  zun~chst  bei  pH 7-8 durch  Zugabe 
yon OxinlGsung (10 ml  10%ige ~ thanol i sche  L6sung /1  1 
Seewasse r}  e ine  S p u r e n a n r e i c h e r u n g  an den a u s f a l l e n -  
den Ox ink r i s t a l l en  v o r g e n o m m e n .  A n s c h l i e f e n d  wird  
in konz. S a l p e t e r s ~ u r e  gel5s t ,  mi t  W a s s e r  ve rd0nnt  
und 1 h im Neu t ronen f lu f  yon 2 �9 1012n/cm 2 �9 s e c  ak t i -  
v i e r t .  Dann wi rd  nach  Zugabe yon C a d m i u m - T r ~ g e r -  
16sung ein c h e m i s c h e r  T ren n u n g s g an g  fiber die A u s -  
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f~llung als  Sulfid durchgef f ihr t  und ansch l i e8end  Cu 
und Fe(III) abge t r enn t .  Der  Gehal t  w i rd  fiber den ~- 
Z e r f a l l  yon 115 Cd_ 115in e r m i t t e l t ,  d e r  i nne rha lb  d e r  
47. b i s  147. h l i n e a r  i s t  und e ine  H a l b w e r t s z e i t  yon 
53, 5 h be s i t z t .  Bei 0,737 pgCd betr/~gt die r e l a t i v e  
S tandardabweichung  4, 8%. 

Anal .  Ch im.  Acta  73, 173-176 (1974). Naval  U n d e r s e a  
C t r . ,  San Diego, Calif .  (USA) K. Henning 

B e s t i m m u n g  yon Cadmium durch  I n v e r s v o l t a m p e r o -  
m e t r i c  in e i n e r  N a t r i n m s u l f i t l S s u n g  a ls  T r ~ g e r e l e k -  
t rode .  J . M .  L 6 p e z - F o n s e c a ,  P.  S a n z - P e d r e r o  und 
M. T. Bugueiro .  

Bes t .  yon Cadmium in W a s s e r ;  V o l t a m m e t r i e ,  in-  
v e r s e :  in Na2SO3-L6sung.  

Na t r i umsu l f i t  b e s e i t i g t  c h e m i s c h  den ge lSs ten  Saue r -  
s toff .  Als  s t a t ion~re  E l ek t rode  dient  ein Q u e c k s i l b e r -  
t ropfen ,  a ls  B e z u g s e l e k t r o d e  die GKE. Die Gummi-  
dichtung,  we lche  h e r m e t i s c h  die Cap i l l a re  zum Mikro -  
dosa to r  ve rb inde t ,  mut~ oft ge tausch t  we rden .  Nach 
e i n i g e r  Zei t  mu~ die Cap i l l a re  mi t  ~ thanol  und Ather  
gewasehen  we rden ,  dami t  s ie  yon Spuren ins Innere  
e i n g e d r u n g e n e r  Subs tanzen  b e f r e i t  wi rd .  Die Metho-  
de wurde  p r a k t i s c h  zur  C a d m i u m b e s t i m m u n g  in 
T r i n k w ~ s s e r n  ve rwende t .  - A r b e i t s w e i s e .  Ins E lek-  
trolysegef~t~ gibt man 25 ml  W a s s e r p r o b e  und 25 ml  
0, 2 M Na t r inmsu l f i t lSsung .  Die V o r e l e k t r o l y s e  bei  
-1,  0 V daue r t  10 rain bei  e l e k t r o m a g n e t i s c h e m  Durch -  
r f ih ren  und 1 min bei  a b g e s c h a l t e t e m  RiJhrer,  wobei  
die Q u e c k s i l b e r t r o p f e n o b e r f l ~ c h e  1, 38 m m  2 be t r~gt .  
Die P o t e n t i a l ~ n d e r u n g s g e s c h w i n d i g k e i t  irn Auf l6sungs -  
zyklus w i rd  auf 0, 4 V / m i n  e inges t e l l t .  Die Nachwe i s -  
g r enze  l iegt  bei  0, 001 /ag Cd /ml ,  Ble i  s t a r t  die Be-  
s t i m m u n g  nicht .  Das V e r f a h r e n  zwe ie r  S tandardzuga-  
ben i s t  d e r  E ichkurve  v o r z u z i e h e n  ()knderungen der  
E l e k t r o d e n o b e r  flfiche). 

Quire. Anal.  2.~8, 33-37 (1974). Dept. F i s i c o - Q u i m . ,  
Secc i6n  Quire.  F i s .  B io l . ,  C. S. I. C . ,  Fac .  F a r m . ,  
Santiago (Spanien) B. T v a r o h a  

A method of e l e c t r o l y t i c  e n r i c h m e n t  for  m e r c u r y  
of the ppb l eve l  in s ea  wa t e r .  K. Hi i ro ,  A. Kawahara  
and T. Tanaka.  

Abt renn .  yon Q u e c k s i l b e r  aus W a s s e r ;  E l e k t r o l y s e .  

A t r a c e  amount  of m e r c u r y  in s ea  w a t e r  was  e n r i c h -  
ed by an e l e c t r o l y s i s  us ing  a p la t inum net  and a pla-  
t inum w i r e  e l e c t r o d e .  M e r c u r y  was  depos i t ed  on the 
ca thode of p la t inum net  by the f i r s t  e l e c t r o l y s i s  at 
-0, 2 V (vs. SCE) of the e l e c t r o l y t i c  potent ia l  when a 
1, 5 V of vol tage  was  appl ied ,  and then d i s so lved  into 
125 ml  of 1 N n i t r i c  acid by the second  e l e c t r o l y s i s .  
The amount  of the d i s s o l v e d  m e r c u r y  was  d e t e r m i n e d  
by a m e r c u r y  ion s e l e c t i v e  e l e c t r o d e  or  a m e r c u r y  
a n a l y s e r .  F o r  the quant i ta t ive  depos i t ion  of m e r c u r y  
it was  n e c e s s a r y  to e l e c t r o l y s e  for  2 h in 0, 5 1 of 
s amp le  solut ion and 20 h in 5 1. F o r  the d i s so lu t ion  
of the depos i t ed  m e r c u r y ,  5-10 sec  of e l e c t r o l y s i s  
per iod  should be adopted.  C o - e x i s t i n g  m e t a l  ions 
such  as  copper(II) ,  lead,  c a d m i u m  and iron(III) ions  
did not a f fec t  on the r e c o v e r y  of m e r c u r y .  Under  the 
op t imum condit ion,  r e c o v e r y  of m e r c u r y  was  83-93%. 

This method for  the e n r i c h m e n t  of m e r c u r y  could be 
appl ied to s a m p l e  so lu t ions  r ang ing  in the m e r c u r y  
co n cen t r a t i o n  f r o m  2 to 200 ppb and the volume f r o m  
0, 5 to 5 1. 

Japan  Analys t  23, 1075-1078 (1974). ( Japanisch ,  mi t  
engl.  Zus.  f a s s .  ). Governm.  Ind. Res .  Inst .  Osaka,  
Midor iga ,  Ikeda - sh i ,  Osaka (Japan) 

Ethanol  as a so lven t  in the d e t e r m i n a t i o n  of a r s e n i c  
in m a r i n e  e x t r a c t s  by a tomic  abso rp t i on  s p e c t r o p h o -  
t o m e t r y .  G. Lunde and P.  E. Paus .  

Bes t .  yon A r s e n  in Binlog. Mate r i a l ;  Spek t ra lphoto-  
m e t r i e ,  A t o mab s o rp t i o n ;  m a r i n e  P roben .  

A r s e n ,  das in m a r i n e n  O r g a n i s m e n  in de r  Grbt~en- 
ordnung von 20 bis  m e h r  als  100 p g / g  Trockengewich t  
en tha l ten  is t ,  wi rd  nach  dem H o m o g e n i s i e r e n  des ge-  
t r o c k n e t e n  M a t e r i a l s  gew~hnlinh mi t  des t .  W a s s e r  im 
Verh~l tn i s  2 T. W a s s e r : l  T. P r o b e  un te r  20 rain Ko- 
chen e x t r a h i e r t .  H i e r d u r c h  wi rd  eine A n r e i c h e r u n g  
von A r s e n  auf m e h r  als  300 ppm, bezogen  auf das 
Trockengewich t ,  e r z i e l t .  In tier so  h e r g e s t e l l t e n  Lb-  
sung kann A r s e n  du rch  A t o m a b s o r p t i o n  b e s t i m m t  w e r -  
den. Verf f .  haben das E x t r a k t i o n s v e r f a h r e n  in de r  
Weise  m o d i f i z i e r t ,  daf~ s ie  den w~firigen Ex t rak t  im 
Vakuum nahezu zur  Trockne  e indampfen  und ihn dann 
mi t  100 ml  90%igem ~thanol  aufnehmen.  H i e r d u r c h  
e r z i e l t e n  s ie  eine S te ige rung  de r  Empf ind l i chke i t  in 
der  a t o m a b s o r p t i o m e t r i s c h e n  B e s t i m m u n g  um den 
Fak to r  4-5 .  Die A b s o r p t i o n s m e s s u n g  e r fo lg te  bei  
193, 7 nm un te r  Verwendung  e i n e r  L u f t / A c e t y l e n f l a m -  
me.  Bei  e i n e r  t e l .  S tandardabweichung  yon 10% w a r e n  
die E r g e b n i s s e  mi t  denen de r  R 6 n t g e n f l u o r e s c e n z -  
S p e k t r o m e t r i e  v e r g l e i c h b a r .  Un te re  N a c h w e i s g r e n z e  
1 ~ g / m l  auf de r  B a s i s  des T rockengewieh t s .  

Anal.  L e t t e r s  7, 363-369 (1974). Cent ra l  Inst .  Ind. 
R e s . ,  B l indern ,  Oslo  (Norwegen) W. Czysz  

Die B e s t i m m u n g  de r  Spuren yon Selen in M i n e r a l -  
w ~ s s e r n .  M. Sadilkov~. 

Bes t .  yon Selen in W a s s e r ,  M i n e r a l w ~ s s e r n ;  Spek- 
t r a l p h o t o m e t r i e ;  Abt renn .  am K a t i o n e n a u s t a u s c h e r .  

Die v o r g e s c h l a g e n e  Methode beruht  auf d e r  gegenfiber  
dem P r ~ z i p i t a t i o n s -  und D e s t i l l a t i o n s v e r f a h r e n  v e r -  
e infachten  Abt rennung  des Selens  d u t c h  Adsorp t ion  
an e i n e m  K a t i o n e n a u s t a u s c h e r  (Katex S, 50-100 m e s h ,  
H+-Zyklus},  von d e m  es  mi t  verd .  Salzsf iure  e lu i e r t  
w e r d e n  kann. V o r a u s s e t z u n g  ffir eine quant i ta t ive  Ad-  
so rp t ion  i s t  die Anwesenhe i t  von genfigend Eisen(III) ,  
das  man  a ls  FeC13-L6sung  de r M i n e r a l w a s s e r p r o b e  
vor  Aufgabe auf die S~ule zuse tz t .  Die LSsung wi rd  
auf pH 2 e inges t e l l t ,  CO 2 en t f e rn t  man durch  Kochen.  
Die p h o t o m e t r i s c h e  B e s t i m m u n g  e r fo lg t  nach  K. Cheng 
(Anal. Chem. 28__, 1738 (1956); vgl. d i e se  Z. 157, 117 
(1957)) mi t  3, 3"-Diaminobenzid in ,  Ex t rak t io -~mi t  To-  
luol und a n s c h l i e ~ e n d e r  A b s o r p t i o n s m e s s u n g  bei  
420 nm. Die Anwesenhe i t  yon Na +, K +, Ca 2+ und 
Mg 2+ hat ke inen  Einfluf~ auf die Sorpt ion yon Se, fa l ls  
ih re  Summe nicht  die Kapazit~it d e r  S~ule f ibers te ig t .  
Bei de r  p r a k t i s c h e n  Anwendung des  V e r f a h r e n s  in na-  
t f i r l ichen und kf ins t l ichen M i n e r a l w ~ s s e r n  mi t  max.  
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100 reVal Kat ionen  im L i t e r  wurde  z u g e s e t z t e s  Se 
mi t  t e l .  F e h l e r n  yon 2 - 6% wiede rge funden .  

Balneol .  Bohem.  2, 48-53 (1974). F o r s c h . - I n s t .  
B a l n e o l . ,  Mari~n~k~ L~zn~ (Tschechos lowake i )  

W. Czysz  

D e t e r m i n a t i o n  of s e l e n i u m  in e n v i r o n m e n t a l  s a m p l e s  
u s ing  ~as c h r o m a t o ~ r a p h ~ w i t h  a m i c r o w a v e  e m i s s i o n  
s p e c t r o m e t r i c  de tec t ion  s y s t e m .  Y. Ta lmi  and A. W. 
Andren .  

Bes t ,  yon Selen in U m w e l t m a t e r i a l ;  C h r o m a t o g r a p h i e ,  
Gas;  mi t  M i k r o w e l l e n - E m i s s i o n s s p e k t r o m e t r i e -  
De tek tor .  
C h r o m a t o g r a p h i e ,  G a s / D e t e k t o r e n :  M i k r o w e l l e n -  
E m i s s i o n  s spe  k t r o m e t r i e  -De t ek to r .  

The app l i cab i l i ty  of a g a s - c h r o m a t o g r a p h  with a 
m i c r o w a v e  e m i s s i o n  s p e c t r o m e t r i c  d e t e c t o r  (GC- 
MES) to the d e t e r m i n a t i o n  of t r a c e  amounts  of s e l e n -  
ium in e n v i r o n m e n t a l l y - b a s e d  s a m p l e s  is  d e s c r i b e d .  
The ana ly s i s  is  based  on che l a t ing  Se(IV) with 5 - n i t r o -  
o -pheny lene  d i amine  (PD) to f o r m  the t h e r m a l l y  s t a b -  
le and vola t i le  p i a s e l e n o l  c o m p l e x .  This  is  fol lowed 
by i t s  e x t r a c t i o n  into to luene,  s e p a r a t i o n  by the GC, 
and, f inal ly,  d e t e r m i n a t i o n  by the MES via m o n i t o r -  
ing the e m i s s i o n  i n t ens i t y  at  the 204-nm s e l e n i u m  
l ine .  Var ious  p a r a m e t e r s  a f f ec t ing  the fo rma t ion  and 
e x t r a c t i o n  of the p i a se l eno l  complex  such  as  t ime  de -  
pendence ,  compos i t i on  of d iges t ion  solut ion,  s e l e n i -  
um los s ,  and oxidat ion of the PD r e a g e n t  a r e  d i s -  
c u s s e d  a long with s o m e  potent ia l  i n t e r f e r i n g  p a r a -  
m e t e r s  such  as  m a t r i x  compos i t ion ,  oxidat ion s t a t e  
of the s e l e n i u m ,  and column d e t e r i o r a t i o n .  The d e -  
t ec t ion  l imi t  fo r  s e l e n i u m  is 40 pg and the r e l a t i v e  
s e n s i t i v i t y  is  0, 1 p g / l i t e r  fo r  w a t e r  s a m p l e s  and 
15 ppb for  so l id  s a m p l e s .  Samp le s  ana lyzed  included 
b io log ica l  and plant t i s s u e s ,  coal ,  fly ash,  and s c r u b -  
be r  so lu t ions .  The r e l a t i v e  e r r o r  r anged  f r o m  
0-17, 5% and the r e l a t i v e  .s tandard devia t ion  f r o m  
2, 2-9,  5%. 

Anal .  Chem. 46, 2122-2126 (1974). Anal .  Chem. 
Div . ,  Oak Rid-ge Nat. L a b . ,  Oak Ridge,  Tenn.  (USA) 

An i m p r o v e d  method  for  d e t e r m i n a t i o n  of t r a c e  quan-  
t i t i e s  of phenols  in na tu r a l  w a t e r s .  B .K .  Afghan, P.  
E. Be l l iveau ,  R .H .  L a r o s e  and JT~F '. Ryan. 

Bes t .  yon Pheno len  in W a s s e r ;  F l u o r i m e t r i e ;  nach  
Ext rak t ion .  

Ein E x t r a k t i o n s v e r f a h r e n  zur  Trennung  und Konzen-  
t r i e r u n g  n i e d r i g e r  Pheno lgeha l t e  wi rd  b e s c h r i e b e n .  
Die Pheno le  w e r d e n  mi t  n - B u t y l a c e t a t  ode r  I s o a m y l -  
a ce t a t  aus den W a s s e r p r o b e n  e x t r a h i e r t  und dann mi t  
NaOH r f i c k e x t r a h i e r t .  Der  Endex t r ak t  kann mi t  4 -  
Aminoan t i py r in  U V - s p e k t r o m e t r i s c h  u n d / o d e r  f l uo r i -  
m e t r i s c h  a n a l y s i e r t  w e r d e n .  Die empf ind l i ch s t e  Me-  
rhode war  die E x t r a k t i o n s - / F l u o r i m e t r i e - M e t h o d e ;  
die N a c h w e i s g r e n z e  b e t r u g  0, 1 pg/1 Phenol .  Die P r o -  
ben konnten du reh  Zusa tz  yon HC1 k o n s e r v i e r t  w e r -  
den. 

Anal .  Chim.  Acta  7_!1, 355-366 (1974). Canada Cen te r  
Inland Water ,  Dept.  E n v i r o n m . ,  Bur l ington ,  Onta r io  
(Kanada) R .H .  S t e r z e l  

..A highly s e n s i t i v e  technique  f o r  the l iquid c h r o m a t o -  
g raph ic  an a l y s i s  of phenols  and o the r  e n v i r o n m e n t a l  
pol lu tants .  A .W.  Wolkoff and R. H. L a r o s e .  

Bes t .  von Phenolen  in W a s s e r ,  A b w a s s e r ;  C h r o m a t o -  
g raph ie ,  F!f i ss ig ;  Umwel tanaly t ik .  

Ein h o c h e m p f i n d l i c h e s  f l f i s s i g - c h r o m a t o g r a p h i s c h e s  
V e r f a h r e n  zur  Ana lyse  yon Pheno len  und a n d e r e n  u m -  
we l tge f~hrdenden  Subs tanzen  wi rd  b e s c h r i e b e n ,  Dazu 
w e r d e n  W a s s e r p r o b e n  mi t  n - B u t y l a c e t a t  e x t r a h i e r t ,  
dann in 1, 6 N NaOH r f i c k e x t r a h i e r t  und Sulfide und 
M e r c a p t a n e  mi t  10 -3 M W i s m u t n i t r a t  en t fe rn t .  Die 
F l f i s s i g k e i t s - C h r o m a t o g r a p h i e  wi rd  mi t  zwei  v e r -  
s c h i e d e n e n  S~ulen ausgeff ihr t :  e ine  mi t  Bondapak 
C 1 8 / C o r a s i l  und die a n d e r e  mi t  P e r m a p h a s e  ODS. 
Zur  Elut ion wi rd  e in  G r a d i e n t e n s y s t e m  aus A c e t o -  
n i t r i l  und W a s s e r  e i n g e s e t z t .  Nach U V - R e g i s t r i e r u n g  
des  Eff lua ts  wird  d i e s e s  mi t  Hilfe e i n e r  Pumpe  in 
kle ine  Mengen gete i l t ,  die mi t  e i n e r  Mischung  aus 
Ce(IV)-Sulfat  und 23 N H2SO 4 v e r s e t z t  w e rd en .  Nach 
T h e r m o s t a t i s i e r u n g  auf 25~ gelangt  die Mischung  
in ein F l u o r e s c e n z s p e k t r o p h o t o m e t e r ,  in dem das 
e n t s t a n d e n e  Ce(III) n a c h g e w i e s e n  wird .  Der  De tek tor  
zeigt  im  B e r e i c h  yon 10-230 ppb Phenol  eine gute L i -  
nea r i t~ t .  Z u s a m m e n  mi t  p a s s e n d e n  K o n z e n t r a t i o n s -  
t echniken  k6nnen d u t c h  d i e s e n  Detek tor  Pheno le  in 
U m w e l t p r o b e n  bis  zu 0, 4 ppb n a c h g e w i e s e n  w e rd en .  

J ,  Chromatog .  99, 731-743 (1974). Dept. E n v i r o n m . ,  
Cen t r e  Inland Wate r s ,  Bur l ington,  Onta r io  (Kanada) 

R. H. S t e r ze l  

M i c r o d e t e r m i n a t i o n  of p - c o u m a r i c  acid in w a t e r  by 
gas c h r o m a t o g r a p h y .  T. Ka ta se  and T. Han-Ya.  

Bes t .  yon p - C u m a r i n s ~ u r e  in W a s s e r ;  C h r o m a t o -  
graphie ,  Gas.  

Ana ly t i ca l  me thod  of p - e o u m a r i c  acid  in w a t e r  was  
s tudied  in a m i c r o g r a m  sca l e ,  p - C o u m a r i c  acid  in a 
d i s t i l l ed  or  n a t u r a l  w a t e r  was quant i ta t ive ly  e x t r a c t -  
ed with d ie thyl  e t h e r ,  p - C o u m a r i c  acid was  t r i m e t h y l -  
s i ly la ted  wi th  N-,  N- ,  b i s ( t r i m e t h y l s i l y l ) t r i f l u o r o -  
a c e t a m i d e  (BSTFA) for  gas c h r o m a t o g r a p h y .  The t r i -  
m e t h y l s i l y l ( T M S ) - d e r i v a t i v e  of p - c o u m a r i c  acid  was 
eluted in 2, 3 rain at 200~ on a g l a s s  co lumn 2, 25 x 
4 m m  (o. d. ) conta in ing  1, 5% OV-17 on C h r o m o s o r b  
W with a gas c h r o m a t o g r a p h  equipped with a f l ame  
ioniza t ion  de t ec to r .  E i eo s an e  was  used  as  an i n t e r n a l  
s t a n d a r d  s u b s t a n c e .  The ca l ib ra t ion  cu rve  was  l i n e a r  
for  p - c o u m a r i e  acid in the range  of the in jec t ion  s i z e  
0, 1 - 5 pg. The coef f i c i en t  of va r i a t i on  for  the RWR 
was  within 2%. 

Japan  Ana lys t  23, 1211-1217 (1974) ( Japanisch ,  mi t  
engl .  Zus.  f a s s .  ). Dept.  C h e m . ,  Tokyo Metropol .  
Un iv . ,  Fukasawa ,  Setagaya-ku,  Tokio (Japan) 

D e t e r m i n a t i o n  of N, N-dialk~rl d i t h i o c a r b a m a t e s  in 
w a s t e w a t e r  by t h i n - l a y e r  d e n s i t o m e t r y  .. F . I .  Onuska.  

Bes t .  yon N, N - D i a l k y l - d i t h i o c a r b a m a t e n  und T e t r a -  
m e t h y l t h i u r a m s u l f i d e n  in A b w a s s e r ;  C h r o m a t o g r a -  
phie, Dfirms c h i n h t / D e n s i t o m e t  r i e ,  

N, N - D i a l k y l - d i t h i o c a r b a m a t e  (Dimethyl ,  Di~thyl, Di-  
n-buty l ) ,  T e t r a m e t h y l t h i u r a m - d i s u l f i d  und - m o n o s u l -  
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l id in i n d u s t r i e l l e n  A b w f i s s e r n  w u r d e n  a l s  K u p f e r -  
komplexe  d C t n n s c h i c h t - c h r o m a t o g r a p h i s c h  g e t r e n n t  
und d i r e k t  au f  d e r  P l a t t e  d e n s i t o m e t r i s c h  b e s t i r n m t .  
Die d u r c h  Zugabe  yon K u p f e r ( I I ) - c h l o r i d  k o m p l e x i e r -  
t en  V e r b i n d u n g e n  w u r d e n  m i t  C h l o r o f o r m  e x t r a h i e r t ,  
d e r  E x t r a k t  irn Vakuum zur  T r o c k n e  g e b r a c h t ,  m i t  
wen ig  C h l o r o f o r m  aufgenornrnen  und auf  606O-Si l ica-  
g e l - F e r t i g p l a t t e n  von E a s t m a n  (40 rnin be i  l l 0 ~  .ak- 
t i v i e r t )  12 c m  m i t  B e n z o l / ~ t h y l a c e t a t / A c e t o n  
(100:50:1) o d e r  Benzol/Athylacetat/n-Butanol (50:1:1) 
en twicke l t .  Die A n f a r b u n g  e r f o l g t e  d u t c h  B e s p r f i h e n  
m i t  e i n e r  S t a r k e l S s u n g  und a n s c b l i e ~ e n d  m i t  e i n e r  
L S s u n g  aus  3 g NaN 3 in 100 rnl  0, 1 N Jod lSsung .  Zu r  
q u a n t i t a t i v e n  M e s s u n g  v e r w e n d e t e  m a n  e inen  P h o t o -  
vo l t  D e n s i t o m e t e r  520 M m i t  e n t s p r e c h e n d e n  Z u s a t z -  
v o r r i c h t u n g e n ,  G e l b f i l t e r  (410 nm) ,  S p a l t b r e i t e  
0, 1 ram,  A b s t a n d  yon d e r  P l a t t e  1 r am.  Be i  d e r  B e -  
s t i m m u n g  yon m g - M e n g e n  w u r d e n  V a r i a t i o n s k o e f f i -  
z i en t en  yon 2-6% e r h a l t e n .  

Anal .  L e t t e r s  7, 327-334 (1974). Canada  C e n t r e  In -  
l and  W a t e r s ,  B u r l i n g t o n ,  O n t a r i o  (Kanada)  W. Czysz  

Use  of m a e r o r e t i c u l a r  r e s i n s  in  the  a n a l y s i s  of wa -  
t e r  for  t r a c e  o r gan i c  c o n t a m i n a n t s .  G . A .  Junk,  J .  
J .  R i c h a r d ,  M . D .  G r i e s e r ,  D. Wit iak,  J . L .  Witiak,  
M. D. Argue l l o ,  R. Vick,  H . J .  Svec,  J . S .  F r i t z  and 
G. V. Ca lde r .  

A b t r e n n .  yon  O r g a n .  V e r u n r e i n i g u n g e n ,  P e s t i c i d e n  
in W a s s e r ;  C h r o m a t o g r a p h i e ,  S~ulen;  M a k r o r e t i c u -  
l a r h a r z .  

O r g a n t s c h e  V e r u n r e i n i g u n g e n  kSnnen aus  W a s s e r  
d u r c h  Sorp t ion  auf  e i n e r  k l e inen  S~ule m i t  m a k r o v e r -  
n e t z t e m  H a r z  a b g e t r e n n t  w e r d e n .  Dazu w i r d  e ine  
S~ule m i t  XAD-2 o d e r  XAD-4 H a r z  (2 g) geffillt. Dann 
w i rd  das  2 1 V o r r a t s g e f a B  f iber  d e r  Saule m i t  1000 m l  
des  zu u n t e r s u c h e n d e n  W a s s e r s  gefti l l t ,  b e s t i m m t e  
o r g a n i s c h e  V e r b i n d u n g e n  in b e k a n n t e r  MeRge in Di-  
a t h y l a t h e r  o d e r  Me thano l  w e r d e n  zugegeben .  Das 
W a s s e r  l~uft  m i t  30-50  m l / m i n  d u r c h  die S~iule. An-  
schliel~end w i r d  m i t  D i~ thy l~ the r  e l u i e r t ,  das  E lua t  
k o n z e n t r i e r t ,  d ie  V e r b i n d u n g e n  g a s - c h r o m a t o g r a -  
p h i s c h  g e t r e n n t  und q u a n t i t a t i v  b e s t i m r a t .  Die Iden t i -  
f i z i e r u n g  e r fo lg t  d u r c h  Kopplung  yon GC und MS. Mit  
Hilfe d i e s e s  V e r f a h r e n s  konnte  e ine  grofie  A n z a h l  yon 
M o d e l l v e r b i n d u n g e n ,  die d e m  W a s s e r  z u g e s e t z t  w o r -  
den w a r e n ,  i m  I 0 -  b is  1 0 0 - p p b - B e r e i c h  (20 P a r t s  
p e r  T r i l l i o n  be i  P e s t i c i d e n )  b e s t i m m t  w e r d e n .  

J .  C h r o m a t o g .  99, 745-762 (1974). A m e s  Lab .  
USAEC, Dept.  C h e m . ,  Iowa Sta te  Univ.  A m e s ,  Iowa 
(USA) R .H .  S t e r z e l  

E l e k t r o d e  m i t  f l t t s s i g e r  M e m b r a n  ffir die B e s t i m -  
m u n g  des  D o d e c $ l s u l f a t - A n i o n s .  Gr .  Pops ,  B. G e a f a r  
und C. Luca .  

Bes t .  von Dodecy l su l f a t  und D e r i v a t e n  in  W a s s e r ,  
A b w a s s e r ;  P o t e n t i o m e t r i e ;  E l e k t r o d e  m i t  f l t i s s i g e r  
M e m b r a n .  

Die E l e k t r o d e  m i t  f l f i s s ige r  M e m b r a n  b e s t e h t  au s  
e i n e r  L 6 s u n g  yon D o d e c y l s u l f a t -  C e t y l h e x y l - A m m o -  
n i u m d i m e t h y l  in  N i t r o b e n z o l  auf  H o l z k o h l e n t r a g e r .  

Das  P o t e n t i a l  d i e s e r  E l e k t r o d e  i s t  unabhw yon d e r  
K o n z e n t r a t i o n  des  Dodecy l su l f a t s  in e i n e r  ww 
Lt~sung, w o d u r c h  die MSgl ichke i t  ge scha f f en  wurde ,  
e ine  Methode  zu r  p o t e n t i o r n e t r i s c h e n  B e s t i m m u n g  
d i e s e s  Ions  zu en twicke ln .  Die Methode  g e s t a t t e t  die 
B e s t i m m u n g  d e r  a n i o n i s c h e n  D e t e r g e n t i a  (auf Dode-  
c y l s u l f a t - B a s i s )  in  den A b w ~ s s e r n  und an  d e r  O b e r -  
f l~che d e r  G e w ~ s s e r .  Die A u s w e r t u n g s g r e n z e n  d e r  
Methode  w u r d e n  yon 10 .2  b i s  5 �9 10 .4  Mol .1  "1 Dode-  
cy l su l f a t  a n g e s e t z t .  

Rev,  Chim.  25, 748 (1974) (Rum~nisch)  (Rumfinien).  
S ce t  Z 1/Z'1-960 TIB 

V a c u u m  fus ion  a l u m i n i u m  ba th  me thod  for  the  d e t e r -  
m i n a t i o n  of h y d r o g e n  in copper .  A. Colombo.  

Bes t .  yon W a s s e r s t o f f  in Kupfe r ;  V a k u u m s c h r n e l z -  
v e r f a h r e n ;  Al~Bad.  

Z u r  B e s t i m m u n g  yon W a s s e r s t o f f  in Kupfe r  w i rd  die 
V a k u u m s c h r n e l z t e c h n i k  mi t  A l u m i n i u m  i m  G r a p h i t -  
t i e g e l  angewende t ,  wobei  die V a k u u m s c h m e l z a p p a r a -  
t u r e n  d e r  F i r r n e n  H. F e i c h t i n g e r ,  Sehaf fhausen ,  
Schweiz  (Typ StRe 0583} und H e r a e u s ,  Hanau (Typ 
VHC) benu t z t  we rden .  Die l e t z t e r e  A p p a r a t u r  w i rd  
n a c h  U m r t i s t u n g  des  G a s - C h r o m a t o g r a p h e n  auf  e inen  
T h e r m i s t o r - D e t e k t o r  m i t  G r a p h i t t i e g e l n  yon 26 m m  {~ 
und 32 m m  HShe e i n g e s e t z t .  Die v e r w e n d e t e n  G r a -  
ph i t t i ege l  w e r d e n  zun~chs t  2-3  h be i  1500 -1600oc  en t -  
gas t .  E i n g e g e b e n  w e r d e n  0, 5 -  1 g P r o b e r n a t e r i a l .  
Die HShe des  A l u m i n i u m b a d e s  kann zwi schen  10 - 
20 mrn  b e t r a g e n .  Die N a c h w e i s g r e n z e  b e t r ~ g t  0,05 ppm. 

Anal .  Chim.  Ac ta  72, 401-406 (1974). Chem.  Div . ,  
Jo in t  Nucl.  Res .  C t r . ,  E u r a t o m  I s p r a  V a r e s e  f l ta l ien)  

K. Henning  

D e t e r m i n a t i o n  of oxygen in c o p p e r  powder  and c o p p e r _  
c o m p o u n d s .  (Studies  on oxygen d e t e r m i n a t i o n  by 
c a r r i e r  gas  m e t h o d s .  VII. ). T. Kur ik i ,  K. Ohsawa  
and K, I rnaeda .  

Bes t .  yon Saue r s to f f  in Kupfe r  und K u p f e r v e r b i n d u n -  
gen; R e a k t i o n s t r ~ i g e r g a s - M e t h o d e ;  P u l v e r p r o b e n .  

The oxygen con ten t  of c o p p e r  powder  and v a r i o u s  
c o p p e r  compounds  was  d e t e r m i n e d  by r e a c t i o n  c a r r i e r  
gas  me thod .  The d e t e r m i n a t i o n  p r o c e d u r e  i s  a s  fo l -  
lows :  Naph tha lene  as  a r e a c t i o n  agen t  i s  p laced  on a 
r e a c t i o n  agen t  boat  a f t e r  we igh ing  and the  boat  is  put 
in to  the  a p p a r a t u s  wi th  a s a m p l e  boat  at  the  s a m e  
t i m e .  In t h i s  m e t h o d  the  r e s u l t s  of oxygen d e t e r m i n a t -  
ion in c o p p e r  (I) oxide,  c o p p e r  (II) oxide,  c o p p e r  
n i t r a t e ,  c o p p e r  s e l e n i t e  and c o p p e r  su l fa t e  w e r e  in 
good a g r e e m e n t  wi th  t hose  of t h e i r  t h e o r e t i c a l  va lues ,  
and a l s o  the  oxygen in c o p p e r  powder  and c o p p e r  pow- 
d e r  hea t ed  in a i r  could  be  d e t e r m i n e d .  One a n a l y s i s  
r e q u i r e d  a p p r o x i m a t e l y  40 rain.  

J a p a n  A n a l y s t  23, 1208-1210 (1974) ( J apan i sch ,  m i t  
engl .  Zus .  f a s s . ~ .  P h a r m .  L a b . ,  Hoechs t  J a p a n  L t d . ,  
Min imida i ,  K a w a g o e - s h i ,  S a i t a m a  (Japan)  
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The use  of an a r g o n - h ~ d r o ~ e n  f l a m e  for  the a tomic  
a b s o r p t i o n  and a tomic  f l u o r e s c e n c e  spec~ro rne t ry  of 
ant i rnonv,  d . D .  N o r r i s  and T. S, West .  

B e s t .  yon Ant imon in K u p f e r l e g i e r u n g e n ;  Spek t r a l -  
photorne t r ie ,  A t o m f l u o r e s c e n z ;  A r - H 2 - F l a m m e .  

Ein V e r f a h r e n  zur  S b - B e s t i m m u n g  in K u p f e r - L e g i e -  
rungen  un te r  Verwendung  e i n e r  Ex t r ak t i on  rnit Me-  
thy l i sobu ty lke ton  aus 6 M HC1 und ansch l i e f l ende r  
a t o m f l u o r e s c e n z s p e k t r o m e t r i s c h e r  B e s t i m m u n g  mit  
e i n e r  A r / H 2 - F l a m m e  wird  b e s c h r i e b e n .  Dazu w e r d e n  
0, 1 - 0, 2 g L e g i e r u n g  in 6 ml  HC1 und 2 ml  HNO 3 ge -  
18st, dann wi rd  auf 100 rnl verdf innt .  10 ml  davon 
w e r d e n  mi t  60 ml  HC1 verdfinnt  und w i e d e r  auf  100 ml  
mi t  W a s s e r  aufgefti l l t .  20 ml  d i e s e r  LSsung  w e r d e n  
rnit 0, 5 ml  5% NaNO2-L6sung  v e r s e t z t  und 1 rain ge-  
schf i t te l t .  Dann wi rd  mi t  5 ml  Methy l i sobu ty lke ton  
2 rnin e x t r a h i e r t .  Die o r g a n i s c h e  Schicht  wi rd  in 
e i n e r  A r / H 2 - F l a m m e  ve r sp r t i h t .  Die A F S - E r g e b n i s -  
se  w e r d e n  mi t  ana log  gewormenen S tandard lSsungen  
v e r g l l c h e n .  

Anal .  Ch im.  Acta  71, 458-460 (1974). Chem. Dept . ,  
Imp.  Coll. Sci. T e c h n o l . ,  London (Groflbri tarmien) 

R. H, S t e r z e l  

D e t e r m i n a t i o n  of m a g n e s i u m  oxide in f inely  divided 
m a g n e s i u m  me ta l .  T .A .  Hi l le r  and V. A. S tenger .  

Bes t .  yon Magnes iumoxid  in Magnes ium;  V o l u m e t r i c ;  
Mg-  Pu lve r .  

It has  long been  known that  m a g n e s i u m  m e t a l  and i ts  
c o m m o n  c o m m e r c i a l  a l loys  a r e  i n e r t  toward  aqueous  
so lu t ions  of c h r o m i c  acid.  However ,  the acid  will  
d i s s o l v e  m a g n e s i u m  oxide.  One of the au tho r s  u t i l i z -  
ed th is  d i f f e r e n c e  in behav io r  a n u m b e r  of y e a r s  ago 
to d e t e r m i n e  m a g n e s i u m  oxide in m a g n e s i u m  mi l l i ngs  
or  tu rn ings ,  t i t r a t i n g  the f r e e  acid  r e m a i n i n g  a f t e r  
t r e a t m e n t  of the m e t a l  s a m p l e  with a s t a n d a r d  c h r o -  
m i c  ac id  solut ion.  Recen t  r e s u l t s  a r e  given,  

Anal.  Chem. 4..~6, 2019-2022 (1974). Anal .  L a b s , ,  
Dew Chem. Comp . ,  Midland,  Mich.  {USA) 

D . c ,  po l a rog raph i c  d e t e r m i n a t i o n  of a r s e n i c  a f t e r  
s e p a r a t i o n  b$ c h l o r i d e  ex t r ac t i on .  H. Asaoka .  

Bes t .  yon A r s e n  in L e g i e r u n g e n ;  P o l a r o g r a p h i e ;  
Sb-,  P b - B a s i s .  

The s u p p o r t i n g  e l e c t r o l y t e  of p o t a s s i u m  hydrox ide  
has  been  i nves t i ga t ed  f r o m  a point of appl ica t ion  to 
r e a l  s a m p l e s ,  and an ana ly t i ca l  p r o c e d u r e  was  p r o -  
vided for  0, 1 - 0, 8 per  cent  of a r s e n i c  in n o n f e r r o u s  
m e t a l s  such  as  tin, an t imony,  lead,  and t h e i r  a l loys .  
Then, the method  was  appl ied  to l ead  shot  and r e s u l t s  
w e r e  in good a g r e e m e n t  wi th  the r e s u l t s  obta ined by 
the p h o t o m e t r i c  method .  The s a m p l e  (0, 5 g) is  m i x -  
ed with 0, 1 g of coppe r  and d e c o m p o s e d  wi th  20 rnl 
of aqua r eg i a .  The so lu t ion  is  evapo ra t ed .  Af t e r  ad-  
ding 10 ml  of h y d r o c h l o r i c  acid,  the so lu t ion  is  eva -  
pora ted  again .  The depos i t ed  s a l t s  a r e  d i s s o l v e d  in -  
to 20 ml  of h y d r o c h l o r i c  ac id  and 10 ml  of p e r c h l o r i c  
acid .  Addi t ion and d i s so lu t ion  of a few p i ece s  of so l id  
s t annous  ch lo r ide  a r e  cont inued unti l  a y e l l o w i s h -  

brown of the so lu t ion  t u r n s  c o l o r l e s s .  Having been  
added 2 ml  of t i t anous  t r i c h l o r i d e  solut ion p r e p a r e d  
by d i s s o l v i n g  1 g of t i t an ium m e t a l  in 100 ml of 6 N 
h y d r o c h l o r i c  acid,  a rsenic{V)  is  c o m p l e t e l y  r e d u c e d  
to a r sen ic ( I I I ) .  A r s e n i c  is  e x t r a c t e d  twice  by shak ing  
for  2 rnin with 20 ml  and then  5 ml  of c h l o r o f o r m .  
The e x t r a c t e d  a r s e n i c  is  b a c k e x t r a c t e d  into 25 ml  of 
w a t e r  f r o m  the combined  c h l o r o f o r m  phase .  A f t e r  the 
aqueous  phase  is  gent ly  boi led and evapora ted ,  5 ml  
of 2, 5 N p o t a s s i u m  hydrox ide  solut ion and 2, 5 ml  of 
0, 25 pe r  cent  ge la t in  so lu t ion  is added and then is  
f i l led to 25 ml  wi th  wa te r .  The p o l a r o g r a m  should be 
r e c o r d e d  i m m e d i a t e l y  a f t e r  r e m o v a l  of d i s so lved  a i r .  

J apan  Ana lys t  23, 1049-1053 (1974) ( Japanisch ,  mi t  
engi.  Zus .  f a s s .  ). Fac .  C o m m e r c e ,  Hi to t subash i  Univ . ,  
Naka, K u n i t a ch i - s h i ,  Tokio {Japan) 

Spek t ra l ana l$s  e von h o c h r e i n e m  Wisrnut.  L . L .  Ba-  
ranova ,  S. M. Solodovnik und I: M. Bloch. 

Ana lyse  yon Wismut ;  S p e k t r o m e t r i e .  

Es  wurde  eine d i rek te  s p e k t r a l e  B e s t i m m u n g  yon Be i -  
mengungen  (Cu, Ag, Me, Ni, Co, Si, Pb,  Sn, Cr, 
Au, Mn, Fe  und Cd) in h o c h r e i n e m  Wisrnut a u s g e a r -  
be i te t .  Man fand Bedingungen,  un te r  welchen  s i ch  die 
Empfindl ichleei t  de r  B e s t i m m u n g  de r  e rw~hnten  Bei -  
rnengungen im Bi auf  10 .5  bis  10"6% irn V e r g i e i c h  
mi t  den t iblichen Methoden erhSht .  Die V e r b e s s e r u n g  
de r  Methode be ruh t  haup ts~ch l ich  auf Verwendung  
v0n Koh lenpu lve r  be i  d e r  V o r b e r e i t u n g  de r  P ro b e ,  
Anwendung e ines  Ger~ t s  mi t  g r6 f l e r e r  Aufl6sung und 
P la t t en  mi t  g r ~ e r e m  Kon t ra s t .  - A r b e i t s w e i s e .  
100 rng de r  gut z e r r i e b e n e n  P r o b e  w e r d e n  rnit 10 ml  
Koh lenpu lve r  v e r m i s c h t  und das G e m i s c h  in den un te -  
r e n  K r a t e r  d e r  Koh lene lek t rode  (4 x 4 ram, Wand-  
dicke 0, 5 ram) geb rach t ;  die o b e r e  E l e k t r o d e  wi rd  
konusa r t i g  abgesch l i f f en .  Zur  A n reg u n g  benutz t  man 
einen G l e i c h s t r o m b o g e n  (15 A}. G e a r b e i t e t  wurde  rnit 
dem D i f f r a k t i o n s s p e k t r o g r a p h e n  DFS-8 mi t  e inern 
Gi t t e r  (600 S t r iche  pro  ram); Pho top la t t en  UFS-3 ,  
S p e k t r a l b e r e i c h  3000~ (ira F a l l e  yon Cd 2300/~). Die 
E i chku rven  wurden  in Koord ina ten  l g I L / I F - l g  C auf-  
ges t e l l t ,  wobei  I L und I F die In tens i t~ ten  de r  zu be -  
s t i r nmenden  Be imengungen  bzw. des  Un te rg runds  und 
C die B e i m e n g u n g s k o n z e n t r a t i o n  s ind.  

~ . A n a l .  Chim. 2._.88, 1417-1419 (1 9 7 3 ) (Ru s s i s ch .  mi t  
engl .  Zus.  f a s s .  )o L o m o n o s o v  S taa t sun iv . ,  Moskau 
(UdSSR) F. Jan~ik 

S p e c t r o p h o t o m e t r i c  d e t e r m i n a t i o n  of su l fur  in m e t a l s  
by the use  of a d s o r p t i o n T d e s o r p t i o n - r e d u c t i o n .  
T. Sate and T. Kuroha .  

Bes t .  von Schwefel  in Meta l len;  S p e k t r a l p h o t o m e t r i e ;  
A d s o r p t i o n - D e s o r p t i o n - R e d u k t i o n  yon SO 2. 

An a d s o r p t i o n - d e s o r p t i o n - r e d u e t i o n  s p e c t r o p h o t o -  
m e t r i c  method  for  the d e t e r m i n a t i o n  of su l fu r  in m e -  
ta l s  has  been  developed .  Sulfur dioxide f o r m e d  a f t e r  
combus t ion  of the s a m p l e  in oxygen a t m o s p h e r e  is  
a d s o r b e d  on s i l i c a  gel  under  the r o o m  t e m p e r a t u r e  
and d e s o r b e d  to f r e e  by heat ing,  and hydrogena ted  
over  a qua r t z  c a t a l y s t  to hydrogen  sul f ide ,  which  is  
d e t e r m i n e d  by m e t h y l e n e  blue method.  
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J a p a n  A n a l y s t  23, 1236-1239 (1974). ( J apan i sch ,  m i t  
engl .  Zus .  l a s s .  ). Cen t r .  Res .  L a b . ,  F u r u k a w a  E l e c -  
t r i c  Co. L t d . ,  Fu taba ,  Sh inagawa-ku ,  Tokio (Japan) 

D e t e r m i n a t i o n  of m i c r o - a m o u n t  of a l u m i n i u m  b~ 
a t o m i c  a b s o r p t i o n  s p e c t r o m e t r y  wi th  h e a t e d  g r aph i t e  
a t o m i z e r ;  App l i ca t i on  to a n a l y s i s  of s t ee l .  I. A t suya  
and N. Sugiura .  

Bes t .  von A l u m i n i u m  in Stab/ ;  S p e k t r a l p h o t o m e t r i e ,  
A t o m a b s o r p t i o n .  

The d e t e r m i n a t i o n  of a m i c r o - a m o u n t  of a l u m i n i n m  
by m e a n s  of a t o m i c  a b s o r p t i o n  s p e c t r o m e t r y  wi th  the  
h e a t e d  g r a p h i t e  a t o m i z e r  (HGA) was  c a r r i e d  out  and 
app l ied  to the d e t e r m i n a t i o n  of a l u m i n i u m  in s t e e l s .  
The o p t i m u m  f lowra t e  of a r g o n  was 50 l / h ,  the  vo l t -  
age i m p r e s s e d  on HGA was  9, 0 V. Under  t h e s e  con-  
d i t ions ,  the  p r e c i s i o n  of the  d e t e r m i n a t i o n  of a l u m i -  
n i u m  was  3, 8% for  0, 2 pg as  A1/ml .  Coex i s t ence  of 
Cr ,  Cu, Mn, Ni, e tc .  did not  i n t e r f e r e  up to 10 t i m e s  
of a l u m i n i u m ,  but  tha t  of Fe ,  Mo, Ti, Mg, Ca, e tc .  
gave m i n u s  e r r o r s .  I r o n  was  s e p a r a t e d  by m e a n s  of 
MIBK e x t r a c t i o n ,  and a l u m i n i u m  was  d e t e r m i n e d  by 
use  of the  s t a n d a r d  add i t ion  me thod .  T h e s e  r e s u l t s  
a r e  in s a t i s f a c t o r y a g r e e m e n t  wi th  the  c e r t i f i c a t e  
va lue .  The  coe f f i c i en t  of v a r i a t i o n  was  5, 6% for  
0, 009% of a l u m i n i u m  in the  s t a n d a r d  s a m p l e .  

J a p a n  A n a l y s t  23, 1170-1176 (1974) ( J apan i s ch ,  m i t  
engl .  Zus .  f a s s .  ). K i t a m i  Ins t .  T e c h n o l . ,  Koen-cho ,  
K i t a m f - s h i ,  Hokkaido (Japan) 

A u t o m a t i c  s p e c t r o p h o t o m e t r i c  a n a l y s i s  of s i l i con  in 
s t ee l .  (s tudv on a u t o m a t i c  c h e m i c a l  a n a l y s i s  of s t ee i .  
VI. ). A. Ono, I. Taguch i  and R. Ma t sumoto .  

Bes t .  yon S i l i c ium in Stahl ;  S p e k t r a l p h o t o m e t r i e ;  
a u t o m a t .  

The  s p e c t r o p h o t o m e t r i c  m e t h o d  b a s e d  on the  p r i n -  
c ip le  of f o r m i n g  s i l i c o - m o l y b d e n u m  blue was  found 
to be  s u i t a b l e  to a u t o m a t i c  d e t e r m i n a t i o n  of s i l i con  
in s t e e l  by the  a n a l y z e r .  The o p t i m u m  cond i t ions  in  
c a s e  of 50, 00 m l  of s a m p l e  so lu t ion  and 25, 00 m l  of 
b e a k e r  w a s h i n g s  w e r e :  The c o n c e n t r a t i o n  of h y d r o -  
c h l o r i c  ac id :  0, 64 N, the a m o u n t  of a m m o n i u m  m o -  
lybda te  so lu t ion  (20%)" 8, 0 ml ,  h y d r o f l u o r i c  ac id  
(15%): 8, 0 m l  and f e r r o u s  a m m o n i u m  su l fa t e  so lu t ion  
(30%) : 9, 0 ml .  The r e a c t i o n  t i m e  at  r o o m  t e m p e r a t u -  
r e  for  f o r m i n g  s i l i c o - m o l y b d e n u m  yel low was  about  
2, 5 min .  The  e f f ec t s  of l e s s  than  50 nag of n icke l ,  
c h r o m i u m ,  cobal t ,  m o l y b d e n u m ,  1 rag of p h o s p h o r u s  
and 0, 5 m g  of a r s e n i c  in the  f ina l  so lu t ion  w e r e  
neg l ig ib l e  in the  p r e s e n t  a u t o m a t i c  a n a l y t i c a l  p r o c e -  
d u r e  in  which  the  a b s o r b a n c e  of s i l i c o - m o l y b d e n u m  
blue  was  a l w a y s  c o r r e c t e d  by the  b lank  a b s o r b a n c e .  

J a p a n  A n a l y s t  23, 1042-1049 (1974) ( Japan i sch ,  m i t  
engl .  Zus .  l a s s .  ). Fund.  Res .  L a b . ,  Nippon Steel  
Corp.  Ida, N a k a h a r a - k u ,  K a w a s a k i - s h i ,  Kanagawa  
(Japan)  

U n t e r s u c h u n g  d e r  Bed ingungen  d e r  a m p e r o m e t r i s c h e n  
T i t r a t i o n  yon Molybd~n m i t  K a l i u m b e n z ~ l d i t h i o c a r -  
b a m i n a t  m i t  zwei  p o l a r i s i e r t e n  E l e k t r o d e n .  S .V.  
Galu~ko  und Ju.  I. U s a t e n k o .  

Bes t .  yon  Molybd~u in  Stahl  m i t  B e n z y l d i t h i o c a r b a -  
ma t ;  A m p e r o m e t r i s c h e  T i t r a t i o n .  

Bei  pH 2, 5 - 2 N H2SO 4 b i l d e t  Mo(V1) m i t  K a l i u m -  
b e n z y l d i t h i o c a r b a r a m a t  s c h w e r  15s l iche  V e r b i n d u n -  
gen  im Molverh~i l tn is  Mo(VI):R = 1:2. Die b i a m p e r o -  
m e t r i s c h e  T i t r a t i o n  w i rd  m i t  zwei  P t - E l e k t r o d e n  
( ~ E  = 0 , 4  - 0, 7 V) o d e r  m i t  zwei  G r a p h i t - E l e k t r o d e n  
(L1E = 0, 25 - 0, 5 V) ausgef f ih r t .  In  A n w e s e n h e i t  yon 
ADTA (0, 5 -  1 g~25 ml)  in  0, 1 N H2SO 4 o d e r  HC1 
s t S r e n  Ni 2+, Co 2+, Mn 2+, Zn2+, V(IV), C r  3+, 
Fe(III)  in  200fachem und W(VI) in  2 f a c h e m  0 b e r s c h u f l  
nicht. Bei Citronensaure-Zusatz kann W(VI) bis zu 
20fachem 0bersehu~ a n w e s e n d  sein. Cu 2+ mit Mo(Vl) 
bzw. Bi 3+ mit Mo(VI) kbnnen nebeneinander bestimmt 
werden. Diese Methode ermGglicht eine direkte Mo- 
Bestimmung in Stab/ ohne Abtrenntmg yon Fe, mit 
einer rel. Standardabweichung yon max. 4%. 

Zavodsk ,  Lab .  40, 776-778 (1974) (Russ isch~.  C h e m -  
%echnol. I n s t . ,  D-nep rope t rovsk  (UdSSR) J .  Senk~r  

S u c c e s s i v e  p h o t o m e t r i c  t i t r a t i o n  of manganese (VI I ) ,  
ehromium(VI~ and vanad ium(V)  in m i x t u r e s ,  S. Syam-  
s u n d e r  and T.  K. S. Mur thy .  

Best. von Mangan(VII), Chrom(Vl) und Vanadium(V) 
in Stahl; Photometrisehe Titration; in einer LSsung. 

Zur aufeinanderfolgenden Bestimmung von Mn(VII), 
Cr(VI) und V(V) in einer LSsung dureh photometri- 
sche Titration wird zun~chst bei 620 nrn in 0, 5 M 
schwefelsaurer LSsung Mn(VII) mit Natriumflitrit 
titriert. Dann werden bei 760 nm im Gemisch aus 
4 M Phosphors~ure und 1 M Sehwefels~ure Cr(VI) 
und V(V) nacheinander mit Eisen(II)-ammordumsul- 
fat titrimetrisch erfaflt. Die Titrationsendpunkte 
werden graphisch durch Extrapolation ermittelt. 
Bei der Bestimmung in Stahl wird mit Sllber(II)-oxid 
oxidiert. Ffir die Bestimmung in British Chemical 
Standard Steel No. 220/i werden folgende Werte an- 
gegeben :  0, 284 -+ 0, 005% Mn, 5 ,13  _+ 0, 02% C r  und 
2 ,064  _+ 0 ,009% V. 

Ana l .  C h i m .  Ac ta  u72, 323-330 (1974}. C h e m .  Engng.  
D i v . ,  Bhabha  A t o m i c  Res .  C t r . ,  T r o m b a y ,  B o m b a y  
(Indien) K. Henning  

P o l a r o g r a p h i s c h e  B e s t i m m u n g  yon M i k r o b e i m i s c h u n -  
~en in  Nicke l  und s e i n e n  L e g i e r u n g e n .  E. Ja .  N e j m a n ,  
G. M. Dolgopolova  und A. A. Nemodruk :  

Bes t .  yon Ble i ,  C a d m i u m ,  Z ink  und W i s m u t  in  Nicke l  
und N i c k e l l e g i e r u n g e n ;  V o l t a m m e t r i e ,  i n v e r s e .  

Die i n v e r s v o l t a m m e t r i s c h e  B e s t i m m u n g  von  P b ,  Cd, 
Z n  und Bi  in  N icke l  und s e i n e n  L e g i e r u n g e n  e r fo lg t  
n a c h  i h r e r  A b t r e n n u n g  d u r c h  e inen  I o n e n a u s t a u s c h e r .  - 
A r b e i t s w e i s e .  1 - 2 g P r o b e  w e r d e n  in  29 m l  ttNO 3 
[f-l~-auf-g'elSst, HNO 3 w i r d  m i t  HC1 v e r t r i e b e n  und 
d e r  t r o c k e n e  R e s t  in  40 m l  2 N HC1 au fge l6s t .  D i e s e  
LSsung  w i r d  in  e ine  c h r o m a t o g r a p h i s c h e  S~ule,  die 
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m i t  d e m  A n i o n e n a u s t a u s c h e r h a r z  AV 17 geffi l l t  i s t ,  
g e b r a c h t  und die S~ule m i t  2 N HC1 b i s  zu v S l l i g e r  
N i - F r e i h e i t  g e w a s c h e n  (2 m l / m i n ) .  P b ,  Cd und Z n  
w e r d e n m i t  150 m l  H 20  , B i m i t  200 m l  1 M H 2 S O  4 
e l u i e r t .  Das  H 2 0 - E l u a t  w i r d  b i s  z u r  T r o c k n e  e i n g e -  
d a m p f t  und d e r  R e s t  in  genau  50 rnl 1 M KC1 ge l~s t .  
Das  H2SO4-E lua t  w i rd  auf  10 - 15 m l  e ingeeng t ,  m i t  
10 m l  ~IC1 (1, 19) v e r s e t z t  und m i t  H 20  auf  genau  
50 m l  aufgeft i l l t .  A us  je  10 m l  d i e s e r  L S s u n g e n  w e t -  
den  die M e t a l l e  an  e i n e r  H g - F i l m e l e k t r o d e  o d e r  an  
e i n e r  G r a p h i t e l e k t r o d e  (mi t  Z u s a t z  yon 100 ~g Hg(II) 
z u r  L6sung)  k a t h o d i s c h  2 -5  ra in  l a n g  a n g e r e i c h e r t .  
P b ,  C d u n d  Z n w e r d e n b e i - l ,  3 V, B i b e i - 0 , 4  V a b -  
g e s c h i e d e n .  Anschl ie l~end w e r d e n  die a n o d i s c h e n  Auf-  
l i i s u n g s k u r v e n  r e g i s t r i e r t .  Die t e l .  S t a n d a r d a b w e i -  
chung  be i  e i n e m  G e h a l t  yon 10-4% b e t r ~ g t  6 - 15%. 

Z a v o d s k .  Lab .  40, 635-639 (1974} ( Rus s i s ch ) .  S taa t l .  
F o r s c h .  i n s t .  L e g i e r u n g e n  u. B e a r b e i t u n g  v. B u n t -  
m e t a l l e n ,  M o s k a u  (UdSSR) J .  "Senk~r" 

T he  u s e  of t i r o n  in  the  m i e r o c h e m i c a l  a n a l y s i s  of 
m i n e r a l s .  W . J .  F r e n c h  and  S. J .  A d a m s .  

A n a l y s e  yon Geolog.  M a t e r i a l ,  M i n e r a l i e n  m i t  T i r o n ;  
M i k r o c h e m .  A n a l y s e ;  Bes t .  yon  A1, F e ,  T i ,  Na, K, 
Mg und Ca .  

E s  w i rd  f e s t g e s t e l l t ,  dab K o m p l e x e  z w i s c h e n  M e t a l -  
l en  und T i r o n  ( D i - N a - S a l z  d e r  1, 2 - D i h y d r o x y b e n z o l -  
3, 5 - d i s u l f o n s ~ u r e )  ffir die D u r c h f t i h r u n g  d e r  m i k r o -  
c h e m i s c h e n  A n a l y s e  yon  M i n e r a l i e n  in  P r o b e n m e n g e n  
u m  1 m g  gee igne t  s ind .  D e r  Aufschtuf~ e r f o l g t  m i t  
H F / H C 1 0 4 .  Nach  Z u g a b e  yon T i r o n - L 5 s g .  und A c e t a t -  
pu f f e r  w e r d e n  AI,  F e  und T i  p h o t o m e t r i s e h  b e s t i m m t .  
Im R e s t  d e r  L6sg .  w e r d e n  Mg und Ca d u r c h  A t o m a b -  
s o r p t i o n s m e s s u n g  u n t e r  V e r w e n d u n g  e i n e r  L u f t / C 2 H  2- 
F l a m m e  b e s t i m m t .  F t i r  d ie  B e s t i m m u n g  yon Na und 
K w i r d  e ine  500 r a g - P r o b e  m i t  I-IF i m  A u t o k l a v e n  auf-  
g e s c h l o s s e n ;  die Li isg.  w i r d  f l a m m e n p h o t o m e t r i s c h  
a n a l y s i e r t .  Die E r g e b n i s s e  d e r  B e s t i m m u n g  e i n e r  
H o r n b l e n d e - P r o b e  w e r d e n  m i t  den  n a c h  e i n e r  k l a s s i -  
s c h e n  Methode  e r h a l t e n e n  v e r g l i e h e n .  E s  e r g a b  s i c h  
e ine  gute 0 b e r e i n s t i m m u n g .  

A n a l y s t  99, 551-554 (1974). Geol .  D e p t . ,  Q u e e n  
M a r y  C o l l . ,  U n i v . ,  L o n d o n  (Gro[~bri tannien)  

B. S e i f e r t  

V i e l e l e m e n t - A n a l ~ s e  von  M i n e r a l i e n  d u r c h  N e u t r o n e n -  
a k t i v i e r u n g s a n a l v s  e und R ~ n t g e n f l u o r e s c e n z  u n t e r  
V e r w e n d u n  g yon  H a l b l e i t e r d e t e k t o r e n .  E . I .  Z a i t s e v  
und Ju.  P .  Sotskov.  

Bes t .  yon E l e m e n t e n  in  M i n e r a l i e n ;  A k t i v i e r u n g s a n a -  
l y s e / R S n t  g e n f l u o r e s  c e n z s p e k t r o m e t r i e .  

G e s t e i n s p r o b e n  yon 300 - 400 m g  w e r d e n  4 - 6 h m i t  
e i n e m  N e u t r o n e n f l u 8  yon  1, 2 �9 1013 n �9 cm 2 �9 s - 1  b e -  
s t r a h l t  (30 - 50 P r o b e n  z u s a m m e n  m i t  3-5  S t a n d a r d s ) .  
Man  l ~ t  10-15 T a g e  abkt ih len  und a n a l y s i e r t  die ~-- 
S t r ah lung .  So l a s s e n  s i c h  10 -2  b i s  10-6'% l~a, Sc, C r ,  
F e ,  Co, Rb, Sb, Cs ,  L a ,  Sm,  Eu,  Tb ,  Yb,  I-If, Ta ,  
W, Au0 T h  und U b e s t i m m e n .  Mi t  R 6 n t g e n f l u o r e s c e n z  
s ind  b e s t i m m b a r  Ta ,  Sr ,  Z r ,  Y, Nb, f e r n e r  Rb, Sb, 
Cs ,  Sc, Ba,  L a  und Ce.  E s  wurde  dazu  e in  S i ( L i ) - D e -  
t e k t o r  v e r w e n d e t .  

J .  Rad ioana l .  C h e m .  18, 31-44 (1973). C o m i s s a r i a t  
E n e r g i e  A tom.  M o s k a u  {UdSSR) J .  R a s c h  

P h o t o m e t r i c  d e t e r m i n a t i o n  of m a g n e s i u m  in  i g n e o u s  
r o c k s  wi th  x~l id~l  b lue  (I/). S. Yosh ida ,  M. Yosh ida  
and I.  Iwasak i .  

Bes t .  yon M a g n e s i u m  in  Geolog.  M a t e r i a l ;  S p e k t r a l -  
p h o t o m e t r i e ;  E r u p t i v g e s t e i n .  

A r a p i d  and s e n s i t i v e  m e t h o d  fo r  the  d e t e r m i n a t i o n  
of m a g n e s i u m  in  s i l i c a t e  r o c k s  i s  p r o p o s e d .  R e p r o -  
duc ib i l i ty  of the  p h o t o m e t r i c  m e t h o d  i s  i m p r o v e d  by  
u s i n g  a pH 10 .0  b u f f e r  so lu t i on  ( b o r a x - s o d i u m  c a r -  
bonate)  on the  c o l o r  d e v e l o p m e n t .  I ron ,  a l u m i n i u m ,  
t i t a n i u m ,  and  m a n g a n e s e  a r e  s e p a r a t e d  f r o m  m a g n e -  
s i u m  as the  h y d r o x i d e s  by add ing  s o d i u m  h y d r o x i d e  
so lu t ion .  C a l c i u m  up to 50 Fzg can  be m a s k e d  as  the  
su l fa t e .  The  p r o c e d u r e  i s  as  fo l lows:  A p o w d e r e d  
s a m p l e  (0 .05  ~ 0 . 2  g) i s  d e c o m p o s e d  wi th  a h y d r o -  
f l u o r i c -  s u l f u r i c  ac id  m i x t u r e  and e v a p o r a t e d  to 
f u m e s ,  t h e n  d i s s o l v e d  in  hot  w a t e r  and m a d e  to 25: 
o r  50 ml .  An  a l iquo t  of the  so lu t ion  i s  n e u t r a l i z e d  
by d ropp ing  0 . 2  N s o d i u m  h y d r o x i d e  so lu t i on  
fol lowed by 0 . 0 2  N so lu t i on  ( ind ica to r :  ~ - n i t r o p h e n o l ) ,  
t h e n  i s  added  one d rop  of 30% h y d r o g e n  p e r o x i d e .  
A f t e r  d i lu t ion  to abou t  10 ml ,  the  so lu t i on  i s  h e a t e d  
fox" a few m i n u t e s  and  c e n t r i f u g e d .  A s u p e r n a t a n t  i s  
t r a n s f e r r e d  to a 50 m l  v o l u m e t r i c  f l a sk .  A p r e c i p i -  
t a t e  i s  d i s s o l v e d  in  a s m a l l  a m o u n t  of h y d r o c h l o r i c  
ac id  and  t hen  r e p r e c i p i t a t e d  as  above .  The  s u p e r n a -  
ran t  i s  c o m b i n e d  in to  the  v o l u m e t r i c  f l a sk .  To an  
a l iquo t  of the  so lu t i on  i s  added s o d i u m  su l f a t e  so lu t ion  
so  t ha t  the  a m o u n t  of s u l f a t e  i n  the  so lu t ion  m a y  be 
10 rag. T h e  so lu t i on  i s  d i lu ted  to 5 m l  a c c u r a t e l y  and  
m i x e d  wi th  15 m l  of e t h a n o l i c  so lu t i on  of Xyl idy l  Blue  
(I D (25 rag / l )  and  wi th  0 .5  m l  of the  b u f f e r  so lu t ion .  
The  a b s o r b a n c e  i s  m e a s u r e d  a t  505 n m  a g a i n s t  wa-  
t e r .  

J a p a n  A n a l y s t  23, 1232-1234 (1974) ( J a p a n i s c h ,  m i t  
engl.  Z u s .  f a s s . ) .  Dept .  C h e m .  F a c .  S c i . ,  Toho  
U n i v . ,  I z u m i - c h o ,  N a r a s h i n o - s h i ,  Ch iba  (Japan)  

D e t e r m i n a t i o n  of a l u m i n i u m  in  s i l i c a t e  r o c k s  b~r 
14 -MeV n e u t r o n  a c t i v a t i o n  a n a l y s i s .  K. H u y s m a n s ,  
R. G i j b e l s  and J .  Hos te .  

Bes t .  yon A l u m i n i u m  in  S i l i c a t g e s t e i n ;  A k t i v i e r u n g s -  
a n a l y s e ,  N e u t r o n e n ;  14 MeV. 

Z u r  B e s t i m m u n g  yon A1 in  S i l i c a t e n  m i t t e l s  N e u t r o -  
n e n a k t i v i e r u n g s a n a l y s e  w i r d  i m  Ansch lu~  an  die  Ak-  
t i v i e r u n g  m i t  1 4 - M e V - N e u t r o n e n  w~hrend  100 s e c  in  
e i n e m  S a m e s  Type J, A c c e l e r a t o r  die 27Mg-Ak t iv i t~ t  
be i  1, 01 MeV e r m i t t e l t .  H i e r b e i  wurde  e in  Mul t i ka -  

�9 , ,  . . . 

n a l a n a l y s a t o r  m i t  B a r t o s e k - T o t z e l t s t a b d l s a t o r  v e r -  
wendet .  D u r c h  V e r g l e i c h  m i t  S t a n d a r d p r o b e n  aus  
A l u m i n i u m o x i d  und S i l i c iumdiox id  w i r d  die  St i i rung 
yon  30Si(n, cc ) 27Mg d u r c h  M e s s u n g  d e r  A k t i v i t a t  be i  
1, 78 MeV e l i m i n i e r t .  Ff i r  e inen  G e h a l t  yon 6-10% A1 
w i r d  ei_ue d u r c h s c h n i t t l i c h e  S t a n d a r d a b w e i c h u n g  yon 
2, 8% a n g e g e b e n .  

Ana l .  C h i m .  A c t a  73, 61-72  (1974). Ins t .  Nucl .  S c i . ,  
R i j k s u n i v . ,  Gen t  (Belgien)  K. Herming 
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A tomic  absorp t ion  s p e c t r o m e t r y  of the lanthanides  
in m i n e r a l s  and o re s .  W. Ooghe and F.  Verbeek .  

Best .  yon Lanthaniden  in E r z e n  und Mine ra l i en ;  
Spek t r a lpho tome t r i e ,  A tomabsorp t ion .  

Mi t t e l s  A tomabso rp t i on  werden  12 Lanthanide  und 
Yt t r i um in Bas tnas i t ,  Monazi t  und Gadol ini t  b e s t i m m t .  
H ie rbe i  w e r d e n  sowohl die S tandardaddi t ionsmethode  
als  auch eine A r b e i t s w e i s e  un t e r  Verwendung e ine r  
S t a n d a r d v e r g l e i c h s p r o b e  m i t  a n a l o g e r  Z u s a m m e n s e t -  
zung ve rwende t ,  l e t z t e r e  v o r  a l l e m  bei  Rout ineanaly-  
sen.  E i n g e s e t z t  wi rd  eine 3%ige ProbelGsung in 80%- 
igem Methanol ,  die m i t  Akal i ionen  abgepuf fe r t  wurde.  

Anal .  Chim.  Acta  73, 87-95 (1974). Lab.  Anal .  
C h e m . ,  U n i v . ,  Gent  (Belgien) K. Henning 

Anion-exchange  i so la t ion  of r a r e - e a r t h  e l e m e n t s  
f r o m  apat i te  m i n e r a l s  in m e t h a n o l - n i t r i c  acid  med ium.  
I. Roelandts ,  G. D u y c k a e r t s  and A. O. Brur~el t .  

Abt renn .  yon Lanthaniden aus Apati t ;  C h r o m a t o g r a -  
phie,  Ionenaus tausch;  M e t h a n o l / S a l p e t e r s ~ u r e - M e d i u m .  

Z u r  E r a r b e i t u n g  e ines  ex t r ak t iven  T r e r m v e r f a h r e n s  
fiir  Sel tene E r d e n  in M i n e r a l i e n  werden  yon Se l t ene rd -  
e l e m e n t e n  sowie  von Na, Mg, A1, K, Ca,  Sc, Mn und 
Fe  die Ve r t e i l ungskoe f f i z i en t en  an 100 - 200 m e s h  
Dowex 1-X8(NO3- ) in methanol .  Sa lpe t e r s~u re  e r m i t -  
felt .  Aus e ine r  Apat i tp robe  l a s s e n  s ich Ca und ande-  
r e ,  gew~hnlich vorhandene  E l e m e n t e  mi t  e i ne r  5%- 
igen  LSsung aus 7 M S a l p e t e r s ~ u r e  in 95%igem Metha-  
nol e lu i e ren .  Dann e r fo lg t  die Elu t ion  de r  s e h w e r e r e n  
S e l t e n e r d e l e m e n t e  mi t  4 5 t i g e r  S a l p e t e r s ~ u r e  in 55%- 
igem Methanol  und anschl ie~end werden  mi t  W a s s e r  
La ,  Ce ,  P r  und Nd e lu ie r t .  

Anal .  Chim.  Acta  73, 141-148 (1974). Univ.  Sar t -  
T i lman ,  L i e g e  (Bel-gien) K. Henning 

Spek t rog raph i sche  B e s t i m m u n g  von Se l t ene rden  in 
Ges te inen  de r  E r d e  und k o s m i s c h e n  U r s p r u n g s  mi t  
v o r a n g e h e n d e r  K0nzen t r i e rung  aus k le inen  P r o b e n .  
N. V. Lakt ionova,  A .V.  Kar jak in ,  V .A .  Rjabuchin,  
N. S. S t roganova  und L.  V. Ageeva .  

Best .  von S a m a r i u m ,  Neodym und Dysp ros ium in 
Geolog.  Ma te r i a l ;  S p e k t r o m e t r i e ;  Anre i che rung .  

Die Genauigkei t  und Empf ind l ichke i t  de r  spek t r a l ana ly -  
tischen Bestimmung von Seltenen Erden in Gesteinen 
wird durch Einsatz yon Kohlenpulver als Puffermit- 
tel, CaO und Y203 als Koilektoren und NaCI als 
Tr~ger erhSht.- Arbeitsweise. Die Probe (100-200 nag) 
wird mit Na2CO3~[{~ff61~IB~B-en und mit HCI ausge- 
laugt. Aus dern HCi-Extrakt werden die Hydroxide 
ausgeffillt und nach Waschen mit 20 ml 2 M NH4CI in 
10-15 ml 4 M HCI gelSst Es wird eingedampft, in 
5 ml 0, I IXl HCI gel6st und auf elne mit lonenaustau- 
scher KU-2 geffillte Kolonne gegeben. Die Kolonne 
wird mit 4 N HCI eluiert. Nachdem die Aktivit~t yon 
90y angeze ig t  wird ,  wi rd  das Elua t  g e s a m m e l t  und 
ge t rockne t  und mi t  1, 0 rag Y203 v e r s e t z t .  Dann w e r -  
den 2 ml  0, 1 N HC1 und 0, 5 ml-ges~t t .  H2C204 zu-  
geffigt, gefolgt  yon 5-7 Tr .  NH4OH (1:2). Die aus -  
fa i lenden  Oxala te  we rden  a b f i l t r i e r t  und mi t  Puf fe r ,  

d .h .  mi t  20 mg  Kohlenpulver  in 1% NaC1 v e r s e t z t ,  
wonach die Spek t ra l ana lyse  er fo lg t .  Mit d i e s e r  Me-  
rhode k6nnen 10 -5 - 10-6% Sm und 10-4% Nd und Dy 
b e s t i m m t  werden.  

x ,  

Z. Anal .  Chem.  2_99, 1549-1553 (1974) (Russ i sch ,  mi t  
engl. Zus .  l a s s . ) .  Wernadsk i - Ins t .  G e o c h e m . - A n a l .  
C h e m . , A k a d .  Wiss .  Moskau (UdSSR) J.  E l i a s s a f  

The use  of f l ame  p r o c e d u r e s  in m e t a l l u r g i c a l  analy-  
s i s .  P a r t  I. De t e rmina t ion  of s i l i con  in sulphide 
and s i l i ca t e  m i n e r a l s .  R . J .  Gues t  and D. R. Macphe r -  
son. 

Best. yon Silicium in Mineralien; Spektralphotometrie~ 
Atomabsorp t ion ;  Aufschlu~ ffir Sulfid- und S i l i c a tmine -  
r a l i en .  

Ein schnelles AAS-Verfahren zur Bestimmung yon 
Silicium in typisehen Sulfid- und Silieat-Mineralien 
und Misehungen davon, wie in Erzen oder Schlacken, 
wird beschrieben. Zwei AufschluI~verfahren haben 
sich ffir die anschlie~ende AAS-Analyse besonders 
bew~ihrt, i. ) Der AufsehluI~ mit KSnigswasser und 
l-IF in einem Teflonautoklav bei 140~ und 2. ) die 
Sehmelze mit Natriumperoxid. Genaue Parameter 
ffir die AAS-Analyse werden angegeben. EinfluI~ yon 
Salzgehalt der L~sung und Verunreinigungen der 
Probel~}sung auf die Genauigkeit der Analysergebnis- 
se wird diskutiert. 

Anal.  Chim.  Acta  7_.[1, 233-253 (1974). Chem.  Anal .  
Section,  Ex t r ac t i on  Metal l .  D iv . ,  Dept. Energy ,  
Mines  R e s o u r c e s ,  Ottawa, Ontar io  (Kanada) 

R. H. S t e r ze l  

Ion-exchange  s epa ra t i on  and s p e c t r o p h o t o m e t r i c  de-  
t e r m i n a t i o n  of z i rconi 'umj  tho r ium and u r a n i u m  in 
s i l i c a t e  rocks  with a r s e n a z o  Ill .  T. K i r i y a m a  and 
R. Kuroda.  

Best .  yon Z i rkon ium,  T h o r i u m  und Uran  in S i l i ca t -  
ges t e in  mi t  A r s e n a z o  Il l ;  Ch roma tog raph i e ,  Ionen- 
a u s t a u s c h / S p e k t r a l p h o t o m e t r i e .  

Nach de r  Z e r s e t z u n g  d e r  P r o b e  mi t  e ine r  Mischung 
aus HC104 + HF werden  die  d r e i  Meta l l e  m i t  Fe(III) 
und AI(OH)3 gef~illt und dann auf e ine r  Dowex- l -S f iu le  
durch Anionenaus tauseh  aus e ine r  verdfinnt schwefe l -  
s a u r e n  LSsung,  die H202 enthfilt, a d s o r b i e r t .  Das 
a d s o r b i e r t e  Th,  Z r ,  und U wi rd  du tch  Elut ion  mi% 
s a u r e r  Ammoniumsu l fa t lSsung ,  HC1 bzw. HC104 
get rennt .  Die Sorpt ion aus su l fa tha l t igem Medium 
mit  anschlieI~ender Elu t ion  ges ta t t e t  e ine se l ek t ive  
Trennung  d e r  d re i  E l e m e n t e ,  so daft s ic  anschl ie~end 
di rekt  mi t  A r s e n a z o  III s p e k t r o p h o t o m e t r i s c h  b e s t i m m t  
werden  kSnnen. Das V e r f a h r e n  wi rd  auf Standard-  
s i l i c a t g e s t e i n e  angewandt.  

Anal .  Chim.  Acta  7_!1 , 375-381 (1974). Lab.  C h e m . ,  
Fac .  Educat ion ,  Kagosh ima  U n i v . ,  Kagosh ima  
(Japan) R .H.  S t e r z e l  
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F o r m a t i o n  of a t o m s  in  c a r b o n  f u r n a c e  a t o m i s e r s  in  
a t o m i c - a d s o r p t i o n  s p e c t r o m e t r y .  W . C . C a m p b e l l  
and  J .  M. Ot taway.  

Bes t .  yon  Ble i  in  Geolog.  M a t e r i a l ;  S p e k t r a l p h o t o -  
me t r i e~  A t o m a b s o r p t i o n ;  T h e o r i e  z u r  A t o m i s i e r u n g  
i m  G r a p h i t r o h r .  

Die Gi i l t igke i t  d e r  R e a k t i o n  MO(s) -~ C(s)  ---> CO(g) + 
M(g) w u r d e  d u r c h  B e r e c h n u n g  d e r  T e m p e r a t u r e n ,  b e i  
w e l c h e r  s i e  t h e r m o d y n a m i s c h  m S g l i c h  w a r e ,  f~ir 27 
E l e m e n t e  g e t e s t e t .  Mi t  d i e s e n  B e r e c h n u n g e n  w a r  es  
mSg l i ch ,  die T e m p e r a t u r e n  v o r a u s z u b e s t i m m e n ,  be i  
d e n e n  e ine  g r 6 6 e r e  A n z a h l  yon  M e t a l l a t o m e n  i m  
G r a p h i t r ~ h r c h e n  geb i lde t  w e r d e n  kann .  Die  V o r a u s -  
b e r e c h n u n g e n  s t i m m t e n  ffir  22 E l e m e n t e  i m  w e s e n t -  
l i c h e n  m i t  den  g e m e s s e n e n  T e m p e r a t u r e n  i ibe re in .  
F f i r  die f i b r igen  5 E l e m e n t e  m~issen  a n d e r e  R e a k t i o n s -  
m e c h a n i s m e n  g e s u c h t  w e r d e n .  F a r  die  A t o m i s i e r u n g  
i m  G r a p h i t r o h r  i s t  e ine  O x i d m a t r i x  a m  z w e c k m a S i g -  
s t en .  A l s  B e i s p i e l  w i r d  die  B e s t i m m u n g  yon 1-1O0 
p p m  P b  in  C a r b o n a t g e s t e i n  a n g e f ~ h r t .  Be i  3, 15 ppm 
P b  b e t r a g t  d e r  V a r i a t i o n s k o e f f i z i e n t  6%. Die  N a c h -  
w e i s g r e n z e  l i e g t  be i  0, 4 ppm  P b  i m  G e s t e i n .  

P r o c .  Soc. Ana l .  C h e m . ,  11, 161-162 (1974). Dept .  
P u r e  Appl .  C h e m . ,  Univ.  S t r a t h c l y d e ,  G l a s go w 
( G r o ~ b r i t a n n i e n )  G. H i p l e r  

S p e c t r o g r a p h i c  d e t e r m i n a t i o n  of s i l i c o n  and i r o n  in  
c h r o m l t e s .  H. P r a v c e v a ,  A. D e l l j s k a  and  C. C o l o .  

B e s t .  yon S i l i c i um und E i s e n  in  C h r o m i t e n ,  C h r o m -  
e r z e n ;  S p e k t r o m e t r i e .  

A s p e c t r o g r a p h i c  m e t h o d  f o r  d e t e r m i n i n g  s i l i c o n  and 
i r o n  in  c h r o m i u m  o r e ,  c o n c e n t r a t e  and  w a s t e s  i s  
deve loped .  The  s a m p l e  i s  i n t r o d u c e d  in  the  d i s c h a r g e  
in  the  f o r m  of a r o t a t i n g  b r i q u e t t e ,  A h igh  vo l t age  
s p a r k  i s  app l ied  to the  b r i q u e t t e .  The  e q u i p m e n t  and 
o p e r a t i n g  c o n d i t i o n s  a r e  d e s c r i b e d .  T he  i n f l u e n c e  of 
s a m p l e  c o m p o s i t i o n  on  the  l i n e  i n t e n s i t y  of s i l i c o n  
and  i r o n  i s  e s t a b l i s h e d  u s i n g  s t a t i s t i c a l  m e t h o d s  of 
p l a n n i n g  the  e x p e r i m e n t .  C o n d i t i o n s  f o r  the  e l e m i n a -  
t ion  of th i s  i n f l u e n c e  a r e  found.  T he  m e t h o d  i s  app l i ed  
to the  a n a l y s i s  of 6 s a m p l e s .  T h e  r e s u l t s  a r e  c o m p a r -  
ed wi th  t h o s e  of c h e m i c a l  m e t h o d s  of a n a l y s i s .  T h e  
s t a n d a r d  d e v i a t i o n s  of the  m e t h o d  a r e  p r e s e n t e d  in  a 
t a b l e .  The  m e t h o d  h a s  m a n y  a d v a n t a g e s  in  r o u t i n e  
a n a l y s e s .  

M e t a l u r g i j a  1974, No 2 /3 ,  16-19 .  i ~ b e r n o m m e n  yon 
A b s t r .  Bulg.  Sci .  L i t .  

A t o m i c - a b s o r p t i o n  s p e c t r o m e t r i c  d e t e r m i n a t i o n  of 
c a d m i u m ,  l ead  and z inc  in  s a l t s  o r  s a l t  s o l u t i o n s  by 
h a n g i n g  m e r c u r ~  d rop  e l e c t r o d e p o s i t i o n  and  a tomiza~  
t i on  in  a ~ r a p h i t e  f u r n a c e .  F . O .  J e n s e n ,  J .  Do l eza l  
and  F .  J.  L a n g m y h r .  

B e s t .  yon  C a d m i u m ,  B le i  und Z ink  in  Sa lzen ;  Spek-  
t r a l p h o t o m e t r i e ,  A t o m a b s o r p t i o n ;  n a c h  E l e k t r o a n -  
r e i c h e r u n g  a m  H g - T r o p f e n .  

Z u r  S p u r e n b e s t i m m u n g  yon Cd,  P b  und Z n  in  S a l z e n  
d e r  S a l z l ~ s u n g e n  w i r d  z u n a c h s t  a m  h a n g e n d e n  Queck-  
s i l b e r t r o p f e n  e ine  e l e k t r o l y t i s c h e  A n r e i c h e r u n g  (11 

ra in  m i t  1 V ft ir  Cd und P b  und 4 ra in  m i t  1j 3 V ffir  
Zn) du rchge f i i h r t .  Anschl ieI3end w i r d  d e r  Q u e c k s i l -  
b e r t r o p f e n  in  e in  G r a p h i t s c h i f f c h e n  gegeben ,  a l l e s  
Hg be i  440~ w a h r e n d  3 r a in  ve r f l i i ch t i g t  und die we i -  
t e r e  B e s t i m m u n g  d u r e h  A t o m a b s o r p t i o n  be i  228, 8, 
217, 0 bzw.  213, 8 n m  zu Ende  ausgef i ]h r t .  Naehge -  
w i e s e n  w e r d e n  b i s  zu 1, 6, 2, 5 bzw.  9, 5 x 10-5% Cdj 
P b  bzw.  Zn.  

Anal .  Ch im.  A e t a  72~ 245-250 (1974). Dept.  C h e m .  s 
U n i v . ,  Oslo  (!Norwegen) K. Henning  

A c a r r i e r  d i s t i l l a t i o n  m e t h o d  fo r  e s t i m a t i o n  of b o r o n  
in  C a F 2 .  S .V .  G r a m p u r c h i t  and  V. S. Dixi t .  

Bes t .  yon  B o r  in  C a l c i n m f l u o r i d ;  S p e k t r o g r a p h i e ,  
E m i s s i o n ;  T r a g e r d e s t i l l a t i o n .  

Z u r  B e s t i m m u n g  yon B o r  in  C a l c i u m f l u o r i d  wurde  
e in  T r a g e r d e s t i l l a t i o n s v e r f a h r e n  a u s g e a r b e i t e t .  Die 
P r o b e  w i r d  m i t  5% Kupfe rox id f l uo r id ,  CuOF,  das  
200 ppm G a l l i u m  a l s  G a 2 0  3 en th~/ t ,  v e r s e t z t .  50 m g  
d i e s e s  G e m i s c h s  w e r d e n  in  e i n e r  45 s ec  m i t  15 A v o r -  
ge funk ten  U. C. C. 1 9 9 0 - E l e k t r o d e  i m  G l e i e h s t r o m b o -  
gen  (15 A,  3 r am,  30 sec)  abgeflunkt. Die S p e k t r e n  
w e r d e n  z w i s c h e n  2200 - 2850 ~ a u f g e n o m m e n  (Ge- 
r a t :  H i l g e r  L a r g e  Q u a r t z  E.  492), A n a l y s e n l i n i e  f i i r  
B o r  2497, 7 ~ ,  ffir  G a l l i u m  ( i n t e r n e r  S tandard)  2500, 7 

. U n t e r e  N a c h w e i s g r e n z e  ffir B o r :  0, 1 ppm.  Ge-  
nan igke i t  + 12%. 

Anal .  L e t t e r s _ 7 ,  293-298 (1974). S p e c t r o s c .  D i v . ,  
B h a b h a  Atom.  Res .  C e n t r e ,  T r o m b a y ,  B o m b a y  
(Indien) W. C z y s z  

E x t r a k t i o n s - p h o t o m e t r i s c h e  B e s t i m m u n ~  yon B o r  in  
h o c h r e i n e n ,  in  e p i t a x i a l e r  Techno,,lo~ie b e n u t z t e n  Ma-  
t e r i a l e n .  E . S .  B e s k o v a  und G. I. Z u r a v l e v .  

Bes t .  yon B o r  in  P h o s p h o r p e n t o x i d  und S~uren;  Spek-  
t r a l p h o t o m e t r i e ;  n a c h  E x t r a k t i o n .  

Man  u n t e r s u c h t e  die Bed ingungen  d e r  e x t r a k t i o n s -  
p h o t o m e t r i s c h e n  B e s t i m m u n g  des  B o r s  in  NIa t e r i a l en ,  
die m a n  in  d e r  E p i t a x i e - T e c h n o l o g i e  (P205J  PCl~ 
P h o s p h o r - C a l c i u m g l a s ,  AsC13 und M i n e r a l s a u r e n  
wie  z . B .  H2F2,  H C l u n d  HNO3) benu tz t .  Dazu  b e w a h r -  
te  s i e h  die  rvle~hode, die auf  d e r  E x t r a k t i o n  des  B o r s  
in  F o r m  des  A s s o z i a t i o n s k o m p l e x e s  yon  T e t r a f l u o r -  
b o r a t  m i t  M e t h y l e n b l a u  m i t  D i c h i o r a t h a n  b e r u h t .  Die 
G e n a u i g k e i t  d e r  B e s t i m m u n g  m i t t e l s  d e r  a n g e g e b e n e n  
Methode  b e t r a g t  5-10% be i  e i n e r  E m p f i n d l i c h k e i t  yon  
10 -5  b i s  n .  10-6% B. - A r b e i t s w e i s e .  B - B e s t i m m u n g  
in  P 2 0 5  . 1 g P r o b e  in  e i -n-e-n~ 'QSar~--B-e~erg las -~r~  
i l ~ e i n e n  E x s i k k a t o r  m i t  W a s s e r  g e b r a c h t ;  d a n a c h  
w i r d  die  P r o b e  m i t  i0  m l  W a s s e r  in  e in  I00 r n l - P o -  
l ya thy l enge fa s  t ibergef f ih r t ,  A m m o n i a k  (pH 2)~ 0, 5 m l  
v e r d .  H2SO 4 (1:1) und 5 m l  5% H2F 2 z u g e s e t z t ,  das  
G e f ~  m i t  e i n e m  Decke l  b e d e c k t  und h i s  z u m  n a c h s t e n  
Tage  s t e h e n  g e l a s s e n .  Man  gibt  nun  20 m l  W a s s e r ~  
2~ 0 m l  e i n e r  0 ,002  M M e t h y l e n b l a u - L ~ s u n g  und  15 m l  
D i c h i o r a t h a n  zu,  r f i h r t  die L ~ s u n g  5 s e c  und z e n t r i -  
f u g i e r t  5 ra in  be i  4000 - 6000 U / r a i n .  Die w a ~ r i g e  
P h a s e  w i r d  m i t t e l s  e i n e r  Q u a r z p i p e t t e  a b g e t r e n n t ,  
die o r g a n i s c h e  m i t  10 m l  W a s s e r  d u r c h g e s c h f i t t e l t ,  
das  G e m i s c h  w i e d e r  z e n t r i f u g i e r t a  die k l a r e  o r g a n i s c b  
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Schicht abgetrennt und ihre  Absorption bei 655 nrn in 
1 em-K~ivetten gegen Dichlor~than gernessen. Alle 
benutzten Reagentien rniissen auf den B-Gehalt  ge- 
priift werden. Die Auswertung erfolgt anhand einer  
Eichkurve bzw. nach der Korrekt ion anf den Blind- 
~ersuch .  - B2y~m_~_~_g_in__M_in_ey~_~ure_~. 10- 5O ml  
der zu analysierenden S~ure werden in einem 50-100 
rnl-Quarz-Becherg!as (H2F~in einem Teflon-Becher- 
glas) mit  30 ml Wasser  und-1 ml  l%iger  Mannit-LS- 
sung ve r se t z t  und die LSsung in einem T e f l o n - G e f ~  
fast  zur Trockne verdampft .  Die wei tere  Bestirnmung 
verl~uft  wie oben beschrieben.  

~. Anal. China. 2__88, 1411-1413 (1973) (Russisch, mit  
engl. Zus. fass.  ) F. Jan~ik 

Kornplexometrische Bestimrnun~ von Gallium neben 
J ~  

Indium in Anwesenheit  yon Wolfram. K.G. Seerbina, 
M. V. Mochosoev und A. I. Gruba. 

Best. yon Gallium und Indium in Wolframaten; Korn- 
p lexometr ie .  

Es wurde eine komplexornetrische Bestirnmung von 
Ga und In in Ga- und In-Wolframaten ausgearbeitet .  
W wird dabei mit  Weinsaure maskier t .  Die beschr ie -  
bene Best immung is t  d re imal  genauer als die, bei 
de r  W durch Fg/lung abgetrennt wird; aueh die Analy- 
sendauer  i s t  etwa 15 mal ki irzer .  - Arbei tsweise .  0, 25 g 
Ga- bzw, In- Wolframat werden in-f0 ~,~l'e]ne~-~g%- 
igen Weins~ure-LSsung rnit Wasser  auf 100 ml e r -  
g~nzt. 25 rul d ieser  LSsung werden mit  einem 0be r -  
schua (3-5 rnl) 0,05 M/ iDTA-L8sung  verse tz t ,  die 
L6sung wird mit  NaOH bzw. HC1 gegen Phenolphthalein 
genau neut ra l i s ie r t ,  mit  30 ml AcetatpufferlSsung 
(pH 5 ,  2 - 5~ 8) versetz%, 2-3 min gekocht, abgeldihlt 
und der  0berschu8 an ADTA rnit e iner  0,025 M ZnC12- 
L8sung gegen Xylenolorange zurGekti tr iert .  Analy- 
sendauer 30-45 min. Der  Best immungsfehler  betr~gt 
0, 51 - 0,879o. 

Z. Anal, Chim. 28, 1416-1417 (1973) (Russisch, mit  
engl. Zus. fass . ) .  Staatsuniv. Ukr. SSR, Donetsk 
(UdSSR) F. Jan~ik 

Spektrographische Methode zur Best immung yon Wolf- 
ram-  und MoI),bd~in-Beimengun~en im Ammonium- 

~ errhenat .  N. Tarasevi~ ,  A. D. Chlystova und E . I .  
uvalova. 

Best. von Wolfram und Molybd~n in Ammoniumperrhe- 
nat; Spektrornetrie. 

Die optimalen Bedingungen der  spektralen Bestirnrnung 
yon 5 �9 10-3% W bzw. 5 �9 10-4% M o i m  Ammonium- 
per rhenat  wurden ermi t te l t :  Spaltbreite 0,019 mm, In- 
tensit~t des Gleichstrornbogens 5 A, Exposit ions- 
dauer 25 sec,  Tiefe des Kra te r s  1 rnrn. Gearbei te t  
wurde mit  einern Diffraktionsspektrographen DFS-13 
mit  einem Git ter  (600 Striehe pro turn) mit  Kohlen- 
elektroden; spektrale  Linien: W 4008, 75 und Mo 
3170, 35und 4232, 59 ~. 

Z. Anal. Chim. 2__88, 1419-1422 (1973) (Russisch, mit  
engl. Zus. fass . ) .  Lomonosov '  Staatsuniv. ,  Moskau 
(UdSSR) F. Jan~ik 

Analyse diinner Schichten chalko~ener Gl~ser durch 
elas t ische Protonenstreuun~ und Messun~ der  schnel-  
len Gammastrahlun~. M. Cohen, L. Por te ,  J.  -P .  
Thomas und J. Tousset .  

Best. yon Germanium, Arsen,  Te l lu r  und Schwefel 
in Glas; ~ ' -Spektrometr ie;  schnelle ~--Strahlung. 

Dutch Bestrah!ung dfinner Sehichten rnit 10-500 pg/ 
cm Dicke aus Ge, As, Te und S rnit Protonen mit  
Energien unter 4 MeV is t  durch Messung tier schnel- 
len Gamrnastrahlen eine zers tSrungsf re ie  Analyse 
mit  geringern Zeitaufwand rnSglich. Der  sys tema-  
t ische F e h l e r  l iegt  unter  3%, die norm_alen Grenzen 
der Bestimrnung l iegen bei 0, 1 }~g/cm 2 S, 0, 2 u~/ 
cm 2 Te, 2 pg /cm 2 As und 5 }Jg/cm 2 Ge. Sind b'en'ach- 
bar te  Massenlinien nicht vorhanden, so ern iedr igen 
sich die Werte auf 0,05, 0,01, 0,4 und 1 pg/cm.2. 
Es k6nnen Bereiche yon weniger  als einem rnm 2 ana- 
lys i e r t  werden. 

J.  Radioanal. Chem. 1_/7, 65-77 (1973). Inst. Phys. 
Nucl&aire, Univ. Claude Bernard de Lyon, Vil leur-  
banne (Frankreich) J. Rasch 

Application of ion-se lec t ive  e lectrodes  to the analy- 
sis of s i lverplat in~ baths. L.N.  Lapatnick. 

Best. yon Silber und Cyanid in Galvan. B~dern; 
Elektroden, ionenselektive.  

Zur volumetr i schen Bestirnmung yon Silber und 
Cyanid in Beschichtungsb~dern wird in 0, 25 M Na- 
troniauge muter Verwendung ionense lekdver  Elektro-  
den t i t r i e r t .  Benutzt werden die Elektroden der  Fa.  
Orion Typ 94-16 (Silbersulfid) und 94-06 A (Cyanid) 
in Kombination mit  den Referenzelektroden Typ 90-02 
bzw. 90-01. 

Anal. Chim. Acta 72, 430-433 (1974). General  Elec-  
t r ic  Co . ,  Insulation Systems Lab. Operation, Phi la-  
delphia, Pa. (USA) K. Henning 

Chromatography in the petroleum industry. D.L.  
Camin and A. J.  Raymond. 

Analyse von ErdSlprodukten; Chrornatographie, Gas; 
Uber s i ch t  

Nach einem Uberblick iiber die Verwendung von 
chromatographisehen Methoden sowie ASTM-Stan- 
dards in der  Pe t ro leum-Indus t r ie  werden a l lgemein 
verwendete typische chromatographisehe Methoden 
besprochen. Gasoline z .B .  werden frakt ionier t  dest i l -  
l ie r t .  Die 10-60~ werden sofort ,  die 
60-132 ~ Fraktionen nach we i t e re r  Reinigung und 
Frakt ionierung (durch S~urebehandlung bzw. UOP- 
FIA) mittels Capillar-Gas-Chromatographie analy- 
s ier t ;  die ges~ttigten Fraktionen auf e iner  Squalan- 
SRule, z .B.  nach A. J. Raymond and T. J.  Prebula  
(Gas-Chrorn. Analysis of Mono-Olefins Through C7, 
22nd Pi t tsburgh Conf. Anal. Chem. Applied Spec t r . ,  
Cleveland, 1971), die aromatischen und h6her sie- 
denden Fraktionen z.B. an einer mit Ueon Oil LB- 
550 X gefiillten S~iule. Gute Auftrennung und struk- 
turelle Forschungen kSnnen durch Gelpermeations~ 
Chromatographie e r re i eh t  werden. 
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J. Chromatog. Sci . ,  11~ 625-638 (1973). Sun Res.  
and Developm. Comp. ,  Marcus Hook, Pa.  (USA) 

K. Jeney 

Solvent membrane  separat ion of benzene and c~felo- 
hexane. F . P .  Mc Candlesso D.P.  A lzhe imer  and R. 
B. Hartman. 

Trenn.  yon Benzol und Cyclohexan; an e iner  Vinyli- 
denfluoridmembran.  

Die Trennung yon Benzol und Cyclohexan dutch Dampf- 
durchl~ssigkeit  wurde mit  einem 18sungsmittelmodi- 
f iz ie r ten  Vinylidenfluoridfilm untersucht.  Die Durch- 
la~zel le ,  die App. fiir die DurchlaBmessung, die Mem- 
branhers te l lung und die Testmethoden fanden in der  
von F. P. McCandless  (Ind. Eng. Chem. o P r o c e s s  
Res. Develop 12, 354 (1973)) beschr iebenen Weise 
Anwendung, mit  der Ausnahme, da~ zur  Gie~16sung 
ffir die Membranhers te l lung kein Weichmacher  v e r -  
wendet wurde. Der p an der Zuflul3seite betrug 1 at~ 
an der  Abfluflseite 10 mm Hg. Der  Gehalt der L6- 
sungen an der  Zuflu~seite sowie des P e r m e a t s  wurde 
gc an 10% Carbowax 20-M auf Chromosorb  P mit  4% 
KOH best immt.  Die Zugabe yon bis zu 10% DMF oder  
DMSO zum Kohlenwasserstoffzuflufl ergibt  einen 
recht  hohen Kohlenwasserstoffflufl mit  e iner  guten 
Selektivit~t fiir Benzol. Ohne LGsungsmittel is t  der  
Vinylidenfluoridfilm sehr  undurchliissig. Der  F i lm  
wird mit  einem Sulfon-plastff izier ten Vinylidenfluorid- 
f i lm yon Mc Candiess vergl ichen.  Es zeigten s ich 
hierbei  h~ufig 0bere ins t immungen abe t  auch in te res -  
sante Unterschiede.  Das geschi lder te  LSsungsmit te l -  
membransys tem is t  mGglicherweise der  Fl i iss ig-  
f lQssig-Extrakt ion Gberlegen, da man nut geringe 
Mengen an Extrakt ionsmit te l  benGtigt. 

Ind. Eng. Chem. P r o c e s s  Des. Develop. 1/3, 310-312 
(1974). Dept. Chem. Engng. Montana State Univ . ,  
Bozeman~ Montana (USA) G. BSck 

Anal~-tical applications of hexafluoroacetone and 
f luorine-19 nuclear  magnetic resonance - A. Technique 
for  simultaneous quantitation of water  and h~fdroxTls 
with charac ter iza t ion  of la t te r .  F . F .  -L.  Ho and R. 
R. Kohler.  

Best.  yon Wasser  in L5sungsmitteln;  Spektrometr ie ,  
KMR; mit  19F. 

Bei der  s tets  aktuellen Best immung yon Wasser  e r -  
wies sich die magnetische Protonenresonanz (PMR) 
als nicht besonders  erfolgre ich.  Die Hydroxyl -Pro-  
tonen der  Wassermoleki i le  sind labil ,  in ve r sch iede-  
ne A r t e n d e r  Wasserstoffbindung und in chemische 
Austausehreaktionen mit  s~mtlichen Pro tonenar ten  
der  Probe  verwickel t .  Dies fiihrt zu e iner  Versch ie -  
bung der  Spektrall inien und gegebenenfalls zu spek- 
t r a l e r  0berschneidung mit  anderen Protonensignalen.  
Das 19F NMR (FMR)-Verfahren ve r sp r i ch t  dagegen 
un iverse l le  Einsatzm6glichkei t ,  bietet  hShere Emp-  
findlichkeit,  weniger  StSrungen und, was noch wich- 
t ige r  is t ,  die MSglichkeit der  gleichzei t igen Be- 
stirnmung yon Wasser  neben Alkoholen und anderen 
Arten von Protonen mit  Charakter i s ie rung  der  le tz -  
te ren ,  z .B .  als Alkohole, Amine usw. Das Verfahren 

beruht auf der  F~higkeit yon Hexafluoroaceton (HFA), 
Addukte mit  Protonenbestandtei len zu bilden. F a r  
Wasser  wird die Bildungsenthalpie bei 25~ mit  
-22, 4 Keal /Mol  errnittelt .  

Anal. Chem. 4_~6, 1302-1304 (1974). Res. Center ,  
Hercules  Inc. �9 Wilmington, De1. (USA) G. P r e i s  

Best immung des T r i -  und Tetrachlor~thylengehaltes  
in wa6ri~en LSsun~en mit  Hilfe der  P~rrol~rse. 
E. Zawadzka. 

Best. von Trichlor~thylen,  Tetrachlor~thylen in 
w~l~rigen LSsungen; Pyro lysever fahren .  

Die Untersuchungen fiber Erarbei tung e iner  direkten 
Methode der  Best immung yon Tr i -  und Te t rach lor -  
athylen in w~flrigen L~sungen werden besprochen.  
Ein Verfahren the rmische r  Zerse tzung der  Chloro-  
kohlenwasserstoffe bei hohen Tempera turen  mit  
Einsatz yon Pla t inkata lysator  (PyrolyseprozeS) wird 
ausgenutzt. Die Untersuehungen werden mit  Hilfe 
e iner  dazu speziel l  konst ruier ten Apparatur  durchge- 
ffihrt. Die optimalen Bedingungen zur  Durchfiihrung 
des Pyro lyseprozeSes  wurden bearbeitet .  

P rzeg l .  Wt6k. 28, 204-206 (1974) (Poln.) (Polen) 
S ind Z 320/ZZ~45 r i b  

Die chromatographische Anal)rse yon Produkten der 
Acetonkondensation. M. Oktawiec und A. Przybysz .  

Analyse von Produkten der  Acetonkondensation; 
Chromatographie,  Gas. 

Der Veriauf yon Versuchen mit  einem chromato-  
graphisehen Verfahren zur  Best immung yon P ro -  
dukten der  Aeetonkondensation, besonders  yon Diace- 
tonalkohol, Isomethylalkohol,  Mesityl-  und Aceton- 
oxid, wird beschrieben.  Die genannten Produkte 
werden in der  NE-Metal l indust r ie  als Flota t ions-  
reagent ien eingesetzt .  Die Trennungsbedingungen, 
Kolonnenfallungen, apparativen Einrichtungen und 
die Methoden der  qualitativen und quantitativen Aus- 
wertung der  Resultate werden beschrieben.  Es wer-  
den Ergebnisse  ehromatographischer  Analysen yon 
Mischgasmustern  angefiihrt und die Genauigkeit und 
Anwendbarkeit d iese r  Methode erGrtert .  

P r ace  Inst. Met. Niezelaz.  3, 125 (1974) ZZ 4386 
(Poln.) (Polen) TIB 

Gel chrornato~raph)r of melamine- formaldehyde  r e -  
sins. (Gel chromatograph~ of amino res ins .  I. ) 
M. Tsuge,  T~ Miyabayashi and S. Tanaka. 

Best. der Molekulargewichtsvertei lung yon Melamin- 
Formaldehydharzen;  Chromatographieo Gel. 

The determinat ion of the apparent number and weight 
average molecu la r  weights (M n and Mw) and molecu-  
l a r  weight distr ibutions of melamine- formaldehyde  
res ins  (MFR) was studied by gel chromatography. 
Samples studied were  analyzed in an open column 
gravity feed system by gel chromatography. The 
operat ing pa ramete r s  were  as follows: solvent,  di- 
methylformamide;  t empera ture ,  25~ ~ 2~ gel, 
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Sephadex LH-20; Column�9 80 cm; detector,  Diffe- 
renc ia l  Refrac tometer ;  sample concentration, about 
80 rag/2 ml; flow rate�9 1 mlfmin .  The separat ion of 
i somers  of mononuclear methylol melamines  in MFR 
was considerably successful .  The mechanism of 
MFR separat ion is attributed to the molecular  sieving 
and absorption effects of Sephadex LH-20. 

Japan Analyst 23, 1141-1145 {1974) (Japanisch�9 mit  
engl. Zus. fass '~ .  Sumitomo Bakelite Co . ,  Akibacho, 
Totsuka-ku, Yokohama-shi ,  Kanagawa (Japan) 

Gel chromatography of urea-formaldeh~rde res ins .  
(Gel chromatograph~ of amino res ins .  IL ) M. Tsuge�9 
T. Miyabayashi and S. Tanaka. 

Best. der Molekulargewichtsvertei lung yon Harnstoff- 
Formaldehydharzen;  Chromatographie,  Gel. 

The determination of the apparent number and weight 
average molecular  weights (M n and Mw) and the mo- 
lecu lar  weight distributions of urea-formaldehyde 
res ins  (UFR) was studied by gel chromatography. 
Samples studied were  analyzed in an open column by 
descending gel chromatography. The operating para-  
me te r s  were  as follows: solvent, dimethylformamide;  
t empera ture ,  25~ _+ 2~ gel�9 Sephadex LH-20; 
column, 80 cm; detector,  Differencial  Refrac tometer ;  
flow rate,  1 ml /min ;  sample concentration, about 
50 rag/2 ml. It was found that the M n of commerc ia l  
UFR adhesives ranged f rom 250 to 500 and the mo- 
l ecu la r  weight distribution was b roader  than that of 
melamine-  and phenol-formaldehyde res ins .  

Japan Analyst 2_~3, 1146-1150 (1974) (Japanisch, mit  
engl. Zus. fass . ) .  Centr.  Res. Lab . ,  Sumitomo 
Bakeiite Co. ,  Akiba-cho, Tosuka-ku, Yokohama-shi,  
Kanagawa; Fac.  Engin, Univ. Tokyo, Hongo, Bunkyo- 
ku, Tokyo (Japan) 

Bestimmun~ des Gehalts an "trans"-Komponenten in 
Poly~th[lenterephthalat-Granulat "TEROM". E.D. 
Berari, E. Dinulescu und L. Chiric~. 

Best. der R0tationsisomere vonPoly~thylenterepbtha- 
fat; Spektralphotometrie�9 IR. 

Die Bestimmung der Rotationsisomere des Poly- 
~thylenterephthalats, die durch"trans"- und "cis"- 
Konformation gekennzeichnet sind, kann mit Hilfe 
der Absorptionsspektroskopie im Infrarot durch 
Messen der Absorptionsintensit~t bei 975 cm -I, bzw. 
1044 cm-1 durchgefiihrt werden. Zwischen dem spe- 
zifischen Volumen der Probek~rper und der "trans"- 
Komponente besteht eine enge Korrelation~ die zur 
Bestimmung der kristalllnen Fraktion dienen kann. 
Das spezifische Volumen der perfekt kristallinen und 
perfekt amorphen Fraktion wird durch Extrapolation 
ermit te l t .  

Mat. P las t i ce  11, 357 (1974) (Rum.) {Rum~hien) 
S cet Z 525/ZZ-1915 TIB 

Laser pyrolysis-gas chromatoGraphic-mass spectro~ 
metric analysis of polymeric materials. C. Merritt 
jr., R. E. Sacher and B. A. Petersen. 

Best. des Alterungsgrades yon Kunststoffen; Laser- 
pyrolys e/C hromatographie, Gas/Massenspektro~ 
met t le ;  Witt erungs einfliis s e. 

Eine kombinierte  Technik aus L a s e r  Pyro lyse -Gas -  
Chromatographie /Massenspekt romet r ie  wird zur 
Bestimmung des Verschlechterungsgrades  yon Glas-  
f iber /Epoxy-  Material ien durch Witterungseinfli isse 
eingesetzt.  Die Menge der  entstandenen fliichtigen 
Stoffe wird der L~nge der Zei t  der Witterungsein- 
fliisse zugeordnet und bietet ein zuver lRssigeres  
Kr i te r ium als physikalische Testmethoden. 

J. Chromatog. 99, 301-308 (1974). Pioneer ing Res. 
Lab . ,  U. S. Army Natick Lab. ,  Natick �9 Mass. ; 
U. S. Army Materials  Mech. Res. Center ,  Watertown, 
Mass. (USA) R.H. Sterzel  

Chemische Bestimmun~smethode fiir Gemische yon 
Methanol, Aethanol und n-Butanol. R. Truhaut und 
W. Stanilewicz. 

Best. von Methanol, Athanol und n-Butanol in  F a r -  
ben und Lacken; nebeneinander. 

Als L~sungsmfttelbestandteile von Farben und Lak- 
ken dienen h~iufig Gemische von Methanol, Aethanol 
und n-Butanol. Diese lassen sich folgenderma~en 
quantitativ best immen:  1. Selektive Oxidation yon 
Methanol zu Formaldehyd und co tor imet r i sche  Be- 
stimmung nach konventioneller  Art .  2. Acetylierung 
des genau gewogenen Gemisches  und Messung des 
nicht-umgesetzten Anteils an Acetanhydrid. Aus den 
beiden Zahlen kann die Zusammensetzung des Ge- 
misches  er rechnet  werden. - Die Bedingungen der 
Acetylierung der drei  Alkohole, die Hydrolyse des 
nicht umgesetz ten ~be r schusses  an Acetanhydrid, 
sowie dessen t i t r ime t r i s che  Bestimmung wird iiber- 
pr~ift und optimiert .  10 Messungen t e rn~re r  Gemi- 
sche versch iedener  Zusammensetzung zeigen eine 
Standardabweiehung von 9, 35%. 

Ann. Fals .  Exp. Chim. 6.~7, 425-442 (1974). Lab. 
Toxicol. et Hyg. Industr . ,  UER, M~canismes 
d 'action des m~dicaments et des toxiques, Pa r i s  
(Frankreich) B.R. Glutz 

Gas chromatographic analysis of DDT-t~e com- 
pounds. M.B. Abou-Donia. 

Trenn. und Best. yon DDT-Derivaten; Chromato- 
graphie, Gas; 25 Substanzen. 

25 Verbindungen vom DDT-Typ, yon denen einige 
als DDT-Abbauprodukte in biologischen und nicht- 
biologischen Systemen angetroffen werden, wurden 
gas-chromatographisch analysier t .  In ~vier 180 x 0, 65 
cm-Glass~iulen eines Varian Aerograph 2100 mi t  ECD 
(Tritiumquelle) mit  5% QF-1,  5% Igepal, 5% Versamid 
900"bzw. 5% DC-11 auf Chromosorb W, 80-100 mesh, 
wurden bei Tempera tu ren  yon 190~ (S~ule), 210oc 
(Detektor) und 230~ (Einspritzblock) und einem 
N2-Strom yon 35 m l / m i n  auf allen S~ulen gute Tren-  
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nungen erhalten. Rel. Retentionszeiten und quant. 
Detektorwerte  (Fl~cheneinheiten in mm2/pg  der  Sub- 
stanz) ffir alle 25 Verbindungen an den v i e r  Saulen 
sind in Tabellen aufgef~hrL Po la re  Verbindungen 
(DBH, DDOH, Dicofol und DDA) wurden vorhe r  s i ly-  
l i e r t .  Die TMS-Derivate  ergaben an der  QF- I -S~u le  
und an einer  gemischten S~ule mit  je 2�9 5% Q F - I  und 
SE-30 die besten Trennungen. 

Anal. Le t te r s  7, 313-325 (1974). Dept. Physiol .  
Pha rmaco l . ,  I~uke Univ. Med. Center�9 Durham, N.C.  
(USA) W. Czysz 

3. Pharmazeut i sche  Produkte 

Differentiating nonaqueous t i t rat ion of mixtures  con- 
tainin~ acetaminophen an.d s al icylamide.  M.I.  Blake 
and L. B. Shumaker. 

Best. yon Phenacetin und Salicylamid in Pharmazeut .  
Produkten; Volumetrie;  in DMF. 

Phenacet in und Salicylamid werden dutch Ti t ra t ion 
in nichtww Medium best immt.  Mit d iese r  Me- 
thode werden die einzelnen Substanzen und komple- 
xen Mischungen untersucht.  Exp. : 75 - 150 mg Probe 
werden in 50 ml DMF gelSst und potent tometr isch 
(Kalomel-Elektrode,  F i s h e r - T i t r a t o r ) m i t  0, 1 N 
Tetrabutylarnmoniumhydroxid t i t r i e r t .  Die pKa-Wer-  
te von Phenacetin (8, 31) und Salicylamid (9, 92) unter-  
scheiden sich ausreichend ffir eine gemeinsa~ne Ti-  
trat ion.  Die Methode wird an galenischen Pr~para ten  
mit  beiden Verbindungen erprobt;  die Standardabwei- 
chung der Werte l iegt  maximal  bei + 2�9 6%. 

J. Assoc.  Offic, Anal. Chemis ts  56, 653-655 (1973). 
Dept. Pharm.  �9 Univ. of Il l inois Me--d. Center ,  Chica- 
go, Ill. (USA) E.H.  Reimerdes  

Polarographisch  e Bes~immung .yon Indometacin. 
G. Kazemifard und L. Holleck. 

Best. yon Indometacin in Pharmazeut .  Produkten; 
Polarographie .  

Die Best immung des Indometacins in galenischen 
Pr~para ten  auf polarographischem Wege wird be- 
schrieben.  Die polarographisch aktive Ketogruppe 
wird an der  Hg-Tropfelektrode in e iner  2-e lektroni-  
schen Stufe reduzier t .  Das Halbstufenpotential is t  
pH-abh~ngig. Die Messung erfolgi  in methanol ischer  
LGsung mit  LiC1 als Lei tsa lz .  Die mi t t l e re  Abwei- 
chung der  Bestimmung l iegt  ffir Kapseln zwischen 0, 9 
und 2%. Die Vorschri f ten zur  Handhabung der  P r o -  
ben (Kapseln, Suppositorien, Suspensionen) werden 
angegeben und die Ergebnisse  yon Mehrfachbest im- 
mungen mitgetei l t .  

Arch.  P h a r m a z . ,  218, 664-671 (1973). Chem. Ins t . ,  
Hochschule Bamberg E.H.  Reimerdes  

Spectrophotometric  determination of piperazine in 
pharmaceut ical  preparat ions.  T~ R. Baggi, S.N. 
Mahajan, and G. R. Rao. 

Best. yon Piperaz in  in Pharmazeut .  Produkten; 
Spektralphotometrie.  

A solution of piperazine or  its salts  is heated with 
2, 6-dichloroquinonechlorimide,  and the color  pro-  
duced is measured  at 525 nm to obtain the concen- 
t rat ion of piperazine.  The color developed obeys 
B e e r ' s  law in the concentration range of 6.4 - 51.2 
pg p iperaz ine /ml .  The resul ts  of the proposed 
method agree  with those of the official methods 
within -+ 1~ 0% for piperazine and its salts  and _+ 2.0% 
for formulations.  The method is rapid and p rec i se  
and gives reproducible resul ts .  It is suitable for  
the analytical control of piperazine or its salts  and 
thei r  formulations.  

J. Assoc.  Offic. Anal. Chemists  57, 1144-1146 (1974) 
Qual. Contr.  Lab. Indian Drugs Pharm.  L td . ,  
Hyderabad (Indien) 

Oxidation procedures  in the assay of some drugs 
containing a diphenvlmethvlene ether  or  diphenvl- 
meth~leneamino group. B. Caddy, F. F i s h  and J. 
Tranter .  

Best. yon Pharmazeut ,  Produkten vom Typ Diphenyl- 
m ethylen~therverbindungen, Diphenylmethylenamino- 
verhindungen; Oxidat iver  Abbau; zu Benzophenon. 

Zur empfindlicheren Best immung organischer  Ver-  
bindungen wird oft der  oxidative Abbau d i e s e r  Ver-  
bindungen zusammen mit  der Analyse der  Abbaupro- 
dukte durchgefQhrt. Am Beispiel  yon Arzneimi t te ln  
mit  Diphenylmethyl~ther- und Diphenylmethylen- 
amino-Gruppen, die beim oxidativen Abbau Benzo- 
phenone l iefern,  werden zwei Oxidationsverfahren 
untersucht:  Oxidation mit  s au re r  Dichromat-  oder  
a lkal ischer  Permanganat-LGsung. Fiir  die e r s te  Ver -  
bindungsgruppe wird die Oxidation mit  Cr2072" emp- 
fohlen, w~hrend fQr die zweite Gruppe die MnO4"- 
Oxidation die I~esten Ergebnisse  l iefer t .  Im al lge- 
meinen ergibt  die Oxidation mit  Cr2072" eine hGhere 
Benzophenon-Ausbeute. Reaktionsmechanismen fQr 
den Abbau werden diskutiert .  

Analyst 99, 555-564 (1974). Div. Pharmacogn.  Foren-  
sic Sci . ,  School of Pharm.  Sci . ,  Univ. of Strathclyde, 
Glasgow (Gro~britannien) B. Seifer t  

NMR analysis of pharmaceut icals  X: determination 
of methsuximide and phensuximide in capsules.  
J. W. Turczan and B. A. Goldwitz. 

Best. von Methsuximid und Phensuximid in Pharma-  
zeut. Produkten; Spektrometr ie ,  KMR. 

Die quantitative Best immung der antiepileptischen 
Verbindungen Methyl-Phenylsuccinimid und Dimethyl- 
Phenylsuccinimid wird mit  der  NMR-Analyse durchge- 
fiihrt. Das Verfahren hat den Vortei l  gro~er  Genauig- 
kei t  und das NMR-Spektrum is t  gleichzei t ig  eine ein- 
deutige Identifikation der  Verbindungen. Exp, : Die 
Substanzen werden in CC14 (+ CH2C12) gel~st und m~t 


