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Gravimetrische Bestimmung von Platin mit Thiogly-
kols8ureanilid. I.V. Prokofeva, A.E. Bukanova und
A. P.Iv&enko.

Best. von Platin mit Thioglykols#ureanilid; Gravi-
metrie.

Es wurden zwei Varianten der gravimetrischen Pla-
tinbestimmung mit Thioglykolsdureanilid (I) ausgear-
beitet: a) Pt wird aus Lésungen der komplexen Chlo-
ride mit I gefdllt und als Pt(CgH5NHCOCH3S)s gewo-
gen; b) Pt wird aus Ldsungen von komplexen Sulfaten
mit I gefdllt, der ausgeschiedene Niederschlag abge-
trennt, mineralisiert und Pt in elementarer Form
gewogen. Die zweite Variante liefert genauere Resul-
tate (Fehler héchstens -2, 54%).

Z. Anal. Chim. 28, 1385-1388 (1973) (Russisch, mit
engl, Zus. fass. ). Inst. Allg. Anorg, Chem., Akad.
Wiss., Moskau (UdSSR) F:Jan&ik

[ ToloTalolodololololololofoludololodololslolotololofelololofodolelofolo]

IV. Spezielle Anwendungs gebiete

1. Produkte aus Industrie und Landwirtschaft

Staubprobenahme in strémenden Gasen - Zweidimen-
sionaler Fall, J.Bartak.

Best. von Luftverunreinigungen; Fehler aus der Pro-
benahme in strémenden Gasen, Theorie.

Um die Fehler bei der Absaugung aus einem Gas-
strom abzuschidtzen, wird unter Verwendung eines
zweidimensionalen Modells und einiger idealisieren-
der Annahmen eine Theorie zur Berechnung der Staub-
konzentration entwickelt, die den Einflufl dimensions-
loser Parameter (Stokeszahl, Reynoldzahl, Breiten-
verh#ltnis Sonde:Rohrquerschnitt) quantitativ zu er-
mitteln erlaubt. In einer besonderen Versuchsanord-
nung (Beschreibung und Skizze im Original) werden
die abgeleiteten Beziehungen experimentell lberpriift
und der theoretisch nicht zugingliche Einflul des
Staubvolumens sowie die gegenseitigen Abhingigkei-
ten der Parameter gefunden. Die KorrekturgrdBen
werden graphisch oder tabellarisch mitgeteilt.

Staub-Reinhalt. Luft 34, 295-300 (1974). Techn.
Hochsch. Prag, Fak.Maschinenbau, Lehrstuhl Um-
welttechnik, U. Bohnstedt

Moderne Methoden fiir die Kontrolle der Luftver-
schmutzung (I). Nachweis der Stickstoffoxide.
M. Mayrodin-T&r#bic, I.Onaca und I, Solacolu.

Best. von Stickstoffoxiden in Luft; Umweltanalyse;
Methodenvergleich.

Es werden die Methoden zur Bestimmung der Konzen-
tration von Stickstoffoxiden in der Auflenluft, den Ver-
brennungs- und Auspuffgasen dargelegt. Die Prinzi-

pien und Kennzeichen der angewandten Methoden wer-
den angefiihrt: direkte Spektrophotometrie im Sichtbe-

Z. Anal. Chem., Band 275, Heft 1 (1975)

reich, Infrarot-Spektroskopie, homogene chemische
Luminescenz, Gas-Chromatographie, elektrochemi-
sche Methoden, colorimetrische und acidimetrische
Methoden. Es werden die Vor- und Nachteile jeder
einzelnen Methode analysiert und ihre Anwendungs-
moglichkeiten untereinander verglichen,

Rev.Chim. 25, 753 (1974) (Rumaénisch). (Rumé&nien)
S cet Z 1/7 1960 TIB

Use of graphitized carbon black in environmental
analysis. F.Bruner, P, Ciccioli and F. di Nardo.

Trenn. von Schwefelverbindungen, Olefinen in Luft;
Umweltanalytik /Chromatographie, Gas; graphitierter
Kohlenstoff.

Die Brauchbarkeit von graphitiertem Kohlenstoff als
Sdulenfiilllungsmaterial bei der gas-chromatographi-
schen Analyse von Schwefelverbindungen und Olefinen
in Luftproben wird nachgewiesen. Fiir die Schwefel-
verbindungen wird mit einer Siule mit Carbopack B
HT, gearbeitet, die leichten Kohlenwasserstoffe aus
der Luft wurden mit Carbopack B mit 2, 6% Carbowax
1500, und C7-Cygp Verbindungen in Luft auf einer Siu-
lenfiillung aus Carbopack A HT mit 1, 5% PPE 20 (Su-
pelco) analysiert, Ein neuer Typ graphitierten Koh-
lenstoffs wurde zur Analyse von Verbindungen mit ho-
hem Siedepunkt eingesetzt. Das Material hat diesel-
ben chromatographischen Eigenschaften wie Carbo-
pack A, die Oberflichengrifie ist aber etwas kleiner,
so daB man kiirzere Retentionszeiten erhslt. Der gra-
phitierte Kohlenstoff kann auch gut als Fiillmaterial
fiir Fallen zur Luftprobensammlung eingesetzt werden

J. Chromatog. 99, 661-672 (1974). Lab. Inquinamento
Atmosferico, CNR, Via Montorio Romana, Rom
(Italien) R. H. Sterzel

Concentration and analysis of organic volatiles in
Skylab 4. W.Bertsch, A. Zlatkis, H.M. Liebich and
H.J.Schneider.

Analyse von Organ. Verbindungen in Luft; Chromato-
graphie, Gas; Skylab-Atmosphére.

Die fliichtigen Verbindungen in der Kapsel-Atmosphé-
re von Skylab 4 wurden konzentiriert und analysiert.
Mehr als 300 Verbindungen konnten durch hochauflo-
sende Gas-Chromatographie nachgewiesen werden.
Wihrend des Fluges wurden Konzentrationszunahmen
von bis zu 6 GroBenordnungen festgestellt. 107 Ver-
bindungen wurden massenspektrometrisch identifiziert
Die Zusammensetzung der fliichtigen Verbindungen
unterschied sich wesentlich von normalen Umweltpro-
ben. Es konnten methylierte Siloxane mit Molekular-
gewichten bis zu 584 nachgewiesen werden; es wurden
auch Fluorkohlenwasserstoffe gefunden.

J. Chromatog. 99, 673-687 (1974). Chem. Dept., Univ

Houston, Texas (USA); Med. Univ. Klinik/Labor,
Tibingen. R. H. Sterzel
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Recent advances in the gas and liquid chromatography

Dilution device for coupling monitors to source emis-

of fluorescent compounds. I. A direct gas-phase iso-

sions. J.B.Homolya and R.J. Griffin,

lation and injection system for the analysis of poly-
nuclear arenes in air particulates by gas-liquid chro-
matography. H.P.Burchfield, E. E. Green, R.J.
Wheeler and S. M. Billedeau.

Analyse von Kohlenwasserstoffen, aromat. polycycl.
in Luftverunreinigungen; Chromatographie, Gas;
Gasphasenextraktion.

Zur Analyse der in Luftverunreinigungen héufig vor-
kommenden mehrkernigen Kohlenwasserstoffe (Arene)
wird eine Gasphasen-Extraktion bevorzugt. Dazu wer-
den die in einem Glasfiberfilter gesammelten Parti-
keln durch einen 3000C heifien N,-Strom extrahiert.
Die in einer kalten Sdule aufgefangenen Verbindungen
werden gas-chromatographisch analysiert. Dazu wird
die Sdule direkt in den Gas-Chromatographen einge-
baut, erhitzt und die Verbindungen auf einer Haupt-
sdule, die dieselbe Saulenfiillung wie die Vorsaule
enth&lt, getrennt. Das Eluat wird mit einem spektro-
fluorimetrischen Gasphasen-Detektor registriert.
Wegen der hohen Spezifitdt dieses Detektors ist eine
Vorreinigung der Probe nicht erforderlich, Verbin-
dungen, die auf der Sdule nicht vollstindig geirennt
wurden, koénnen hiufig optisch aufgelést werden. Das
Verfahren ist wesentlich besser reproduzierbar,
schneller und weniger aufwendig als herkdmmliche
Verfahren.

J. Chromatog. 99, 697-708 (1974). Golf South Res.
Inst., New Iberia, La. (USA) R. H. Sterzel

The use of Benton 34-coated supports in column
chromatography and their potential application in the
field of organic pollution analysis. D.W.Grant, R.
B. Meiris and M. G. Hollis.

Verwendung von Benton 34 in der Umweltanalytik;
Chromatographie, Gas, Chromatographie, Fliissig.

Die Verwendung von S#dulen mit Benton 34 als statio~
nirer Phase in der Gas-fest-Chromatographie und
der Fliissigkeits-Chromatographie wird diskutiert.
Dabei wird besonders auf die Trennung polynuclearer
Kohlenwasserstoffe und mono- und dihydrierter Phe-
nole eingegangen, Sehr gute Trennungen von mono-
hydrierten Phenolen mit guter meta-para-Selektivi-
tdt wurde auf Sédulen mit Glaskugeln, die mit einem
fliissig-modifizierten Benton-34 beschichtet waren,
erzielt, Die Modifizierung besteht im Zusatz von
Trimersdure zur Vermeidung des Tailings der Phe-~
nole und durch Zusatz von Silicon OV-17 oder Squa-
lan als nicht-polarem Additiv. (Eine typische Misch-
ung zur Beladung der Glaskugeln bestand aus 0, 08%
Trimerséure-Benton+Additiv (2:1)). Ahnlich selektiv
wirken in der hochauflésenden Fliussigkeits-Chroma-
tographie Zipax-S#ulen, die ausschlieBlich mit Ben-
ton 34 beschichtet waren. Man erhielt symmetrische
Peaks fliir die mehrkernigen Kohlenwasserstoffe und
Phenole., Messungen im ppb-Bereich, wie sie fiir Um-
weltuntersuchungen erforderlich sind, kdénnen mit
UV-Detektor durchgefiihrt werden.

J. Chromatog. 99, 721-729 (1974). British Res. Assoc.,
Wingerworth, Chesterfield (Grof3britannien)
R. H. Sterzel

Analyse von Abgasen aus stationfdren Immissions-
quellen; Umweltanalytik; kontinuierliche Probenahme
in neuartiger Verdiinnungskammer,

Die Probenahme von Rauch und Abgasen aus stationd-
ren Verunreinigungsquellen zum Zwecke der konti-
nuierlichen Uberwachung bringt wegen der meist rel.
hohen Temperatur dieser Gase, ihres oft stark korro-
siven Charakters und des hohen Wassergehalts ( > 6%)
erhebliche Schwierigkeiten, da die meisten MeBsyste-
me einen derartigen Probenstrom nicht tolerieren.
Verff, haben ein neuartiges Verdiinnungssystem ge-
schaffen, bei dem der Probenstrom in einer zylindri-
schen Kammer durch ein System rotierender Schei-
ben geleitet wird, die an bestimmten Stellen durch-
bohrt sind, so daf durch diese Offnungen Bruchteile
des Abgasstroms kontinuierlich abgesondert und mit
gemessenen Mengen eines inerten Trégergases ver-
diinnt werden. Der Aufbau dieser Verdiinnungskammer
wird anhand einer Konstruktionszeichnung erlsutert.

Anal, Letters 7, 299-312 (1974). Environm. Protect.
Agency, Nat.Environm. Res. Center, Res. Triangle
Park, N.C. (USA) W. Czysz

Potentiometric determination of sulfur dioxide in flue
gases with an ion selective lead electrode. M. Young,
J, N. Driscoll and K. Mahoney.

Best. von Schwefeldioxid in Abgasen; Potentiometrie/
Elektroden, ionenselektive.

Zunéchst wird SO3 in einem Vorwiéscher mit 80% Iso-
propanol entfernt. Das SOg wird in 3%igem wiBrigem
H9Oy absorbiert und zu Sulfat oxidiert, welches durch
Titration mit einer 0, 01 M Pb(ClO4)3-Standardlésung
gegen eine ionenselektive Bleielektrode nachgewiesen
wird., Zur Zersetzung des HyO3 und um eine Oxidation
der Pb-Elektrodenoberfliche zu verhindern, gibt man
0,1 -0,2 g Zink zu der Ldsung. Durch Zugabe von
Kaliumhydrogenphthalat-Pufferldsung wird das Aus-~
fallen von Zn(OH)y verhindert. Nach Erreichen des
Endpunktes sollten noch 4-5 ml Titrierlésung zuge-
setzt werden. Als Endpunkt gilt der Wendepunkt der
Titrationskurve bei der graphischen Darstellung des
Potentials gegen die zugegebenen ml Pb(ClOy)9-1.6-
sung. Die Ergebnisse stimmten mit den Werten der
Ba2t-Thorintitration gut iiberein.

Anal. Chem, 45, 2283-2284 (1973). Walden Res. Corp.,
Cambridge, Mass. and Orion Res. Corp., Cambridge,
Mass. (USA) G. Peters

Macroporous resins for sorption and chromatographic
separation of gases. J.S.Fritz and R. C. Chang.

Trenn. von Gasen; Chromatographie, Gas; Priifung
von XAD-Harzen,

6 verschiedene Harze von Rohm and Haas (XAD 1, 2,
4, 7, 8, 11) wurden bei CHy, CgHy, CsHg, NHj3, SOq,
HyS, CO, COgy, H30 und C3H3Cl untersucht und fir
beide Zwecke fiir gut brauchbar gefunden., Mit Aus-~
nahme von XAD-2 sind alle bis 200°C stabil. Die Re-
tentionszeiten von polaren Gasen (HgS, S03) sind bei
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den Harzen mit verschiedenen chemischen Strukturen
sehr unterschiedlich. Sie sind bei héheren Tempera-
turen kleiner und bei gréfieren Oberflichen gréBer.
Methan, COg, CaHy, CaHg, HgyS und SOy, oder Ar,
Kr, Ne und Xe, CHy und Og kénnen mit programmier-
ter GC nebeneinander bestimmt werden. Die Harze
sind aber auch zur Bestimmung von Ci-Cr-Alkocholen
geeignet (76,2 x 0, 63 cm-Siule, gefiillt mit XAD-7,
100 - 150 mesh., Temperatur programmiert, bis
168°C in 2 min, dann bis 239°C mit 30°C/min, dann
7 min bei 2399C, Wirmeleitfahigkeitsdetektor).

Anal. Chem. 46, 938-940 (1974). Ames Lab. -USAEC
and Dept. Chem., Univ, Ames, Iowa (USA) K.Jeney

Die Moglichkeiten der Konstruktion von IR-Absorp-
tionsanalysatoren fiir Gase und Didmpfe mit Hilfe von
Lichtdioden. D.V.Borman, 1.V, Korablev, V.A.
Rylov und N. V, Zotova,

Analyse von Gasen; Spektralphotometrie, IR; Analy-
satoren mit Lichtdioden.

Fiir die Bestimmung der Konzentration von CoHy,
CHy, NOg, SOg, COg und Wasserdampf wurde ein
Gasanalysator konstruiert, der auf dem Prinzip der
Absorption der Gase im IR-Bereich arbeitet. Als se-
lektive Quelle der IR-Strahlung werden Lichtdioden
verwendet, deren Strahlungsbande relativ schmal ist
und mit der Frequenz der Pulse der Elektroerregung
leicht moduliert werden kann., Mdglichkeiten zur
Empfindlichkeitssteigerung und zur Senkung des
Rauschpegels werden diskutiert.

Z. Prikl, Spektrosk. 20, 847-851 (1974) (Russisch).
J. Senk§¥

The determination of small amounts of water in gases
using Karl Fischer reagent. E, E.Archer und J.
Hilton.

Best. von Wasser in Gasen, Volumetrie; verbesserte
Endpunktbest. nach der KF-Methode.

Die bekannten Methoden zur Bestimmung von Wasser
in Gasen mit Hilfe der Karl-Fischer (K¥)-Titration
sind wegen Schwierigkeiten bei der Endpunktsbestim-
mung nicht allgemein anerkannt. Es werden zwei Ver-
fahren beschrieben, die diese Schwierigkeiten iiber-
winden. Im ersten Verfahren wird Wasser durch Ad-
sorption in KF-Reagens und direkte Titration be-
stimmt, wobei die frither (Analyst 92, 524 (1967)) be-
schriebene MeBanordnung verwendet wird, Im zwei-
ten Verfahren wird das Wasser in einer kurzen Siule
mit 30% PEG 200 auf Celite bei tiefen Temperaturen
(Trockeneis/Aceton) abgefangen, im trockenen Ng-
Strom desorbiert und in die KF-Zelle geleitet und
titriert. Beide Methoden sind flir die Analyse aller
Gase geeignet, die nicht mit KF-Reagens reagieren,
Unter der Annahme, daf noch 0, 01 ml Titrierfliissig-
keit mit hinreichender Genauigkeit dosierbar sind,
sind Wassermengen von 2 ppm (direkte Methode)
bzw. 0,2 ppm (Sdulenmethode) bestimmbar,

Analyst 99, 547-550 (1974). BP Ltd., Group Res.
and Dev. Dept., Epsom, Surrey (Grofbritannien)
B. Seifert

Z. Anal. Chem., Band 275, Heft 1 (1975)

Einige Besonderheiten der Mikroanalyse von Sauer-
stoff q’uf Zeolith, V.I,.Kalmanovskij, V.I.Martynjuk,
A XK. Cernjatin, Ja.I,Ja¥in und V. A. Se¥enin,

Best. von Sauerstoff in Gasen; Chromatographie,
Gas; modifiziertes Zeolith,

Da bei der gas-chromatographischen Bestimmung
von kleineren Mengen von Og als 2 - 10-3 vol. % auf
Zeolithen die Retentionszeiten erheblich verlingert
werden, haben Verff. eine Methode der Modifizierung
der Zeolithe ausgearbeitet, die dies beseitigt: Am
besten eignet sich das Zeolith CaX., Die mit dem Zeo-
lith gepackte Kolonne wird 2 h bei 400°C mit He und
dann 1 h bei Raumtemperatur mit dem Gemisch von
Og und COg durchgeblasen. Dann wird die Kolonne

in den Chromatographen eingesetzt und 2 h bei 150°C
mit gereinigtem He durchgeblasen. Diese Modifizie-
rung des Zeoliths ermdglicht Oy neben Ng bis zu
8-10-86 Vol. % zu bestimmen. Die Analysen wurden
bei Temperatur von 40°C der Kolonne und des He-
Detektors durchgefiihrt,

Zavodsk. Lab. 49, 791-792 (1974) (Russisch).
Filiale d. Versuchs-Konstruktionsbiiro f, Automatik,
DzerZinsk (UdSSR) E. Svatek

Modified methylene blue method for the micro-deter-
mination of hydrogen sulphide. N, A.Matheson.

Best. von Schwefelwasserstoff in Mikromolmengen;
Spektralphotometrie; modif, Molybdénblaumethode,

Zur Bestimmung von HyS in Mengen von 0,04-0,4 pMo.
wird ein photometrisches Verfahren angegeben, bei
dem HsS dber die Molybdénblau~Reaktion bestimmt
wird. Gegeniiber bereits bekannten Verfahren, die
ebenfalls auf dieser Reaktion beruhen, sind folgende
Veré#nderungen hervorzuheben: eine neue, einfache
Auffangvorrichtung fir HyS, der Zusatz eines Deter-
gens zur Absorptionslosung und die Ver#énderung der
Konzentrationen einiger Reagentien.

Analyst 99, 577-579 (1974). Rowett Res. Inst.,
Bucksburn, Aberdeen (GroSbritannien) B. Seifert

Bestimmung der Oxidierbarkeit von Natur- sowie In-
dustrie-Wissern bei einem niedrigen Gehalt organi-
scher Verunreinigungen. Ju,Ju.Lurie und Z.V, Ni-

kolaeva.

Analyse von Wasser; Spektralphotometrie; Oxidier-
barkeit mit K9CrgOr.

Die spektrophotometrische Methode der Bestimmung
der Verunreinigung von Natur- und Industrie-Wéisserr.
durch organische Verbindungen beruht auf der Sorp-
tion des Cr(lll), das bei der Oxidation der Probe mit
K9CrgO7 entsteht, an MgO bei pH 10,5 und der Mes-
sung der Absorption des Komplexes von Cr(IlI) mit
ADTA; Empfindlichkeit der Bestimmung 2 mg Os pro
Liter. Der Fehler der Bestimmung betrigt -6% bis
+5% bei etwa 5 mg Og pro Liter bzw. -2% bis +3% bei
h8heren Og-Gehalten. Der Chlorid-Gehalt mufl bei
der Bestimmung berficksichtigt werden.
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Z. Anal. Chim. 28, 1433-1434 (1973) {Russisch, mit
engl, Zus, fass. rForschungsinst. Wasserversorgung,
Kanalisation, hydrotechnische Bauten und Ingenieur-
Hydrogeologie, Moskau (UdSSR) F., Jan¥ik

The colorimetric determination of cyanate ion with
hydroxylamine-diacetyl monoxime. K.Ishii, T.Iwa-
moto and K. Yamanishi.

Best. von Cyanat in Wasser mit Hydroxylamin und
Diacetylmonoxim; Spekiralphotometrie.

The colorimetric determination of cyanate ion by di-
acetyl monoxime was studied. Cyanate ion reacts
with hydroxylamine at 60°C and converts into hydroxy-
urea. Resulting hydroxyurea reacts with diacetyl
monoxime in the presence of acidic catalyst at 100°C
and produces red color. The calibration curve follows
the Beer’s law in the range of 0 - 20 ppm CNO™ in
samples. The recommended analytical procedure is
as follows: To 0,5 ml of hydroxylamine solution a
mixture of 2, 0 ml of a neutral sample solution and
1,5 ml of 0,2 M phosphate buffer solution (pH 7, 0) is
added. After heating the mixture for 30 min in a wa-
ter bath at 60°C, 1, 0 ml of diacetyl monoxime solut-
ion and 2, 0 ml of acidic catalyst solution are added,
The mixture is heated for 15 min in a boiling water
bath, After cooling in tap water, the absorbance is
measured at 520 nm against a reagent blank prepared
in the same way. The acidic catalyst solution containg
sulfuric acid, phosphoric acid, thiosemicarbazide
and iron alum. The effects of diverse ions on the ab-
sorbance of a colored product were examined. This
procedure is also applicable to the analysis of vari-
ous types of industrial waste water.

Japan Analyst 23, 1071-1073 (1974) (Japanisch, mit
engl. Zus. fass.). Wako Pure Chem. Ind., Tokyo Res.
Lab., Matoba, Kawagoe~shi, Saitama (Japan)

A rapid and sensitive method for determination of
submicrogram amounts of ammonia in fresh and sea
waters. K., Matsunaga and M, Nishimura,.

Best. von Ammonium in Wasser; Spektralphotometrie;
Submikrogrammbereich.

Zur Bestimmung von NHg3 im unteren pg-Bereich
werden 25 ml der Probe bei 35°C mit 2 ml einer Oxi-
dationsldsung (5 ml 0, 2 M Natriumhypochloritlésung
werden mit 50 ml einer 7%igen Kaliumbromidlésung
in 2,5 M Natronlauge vermischt) versetzt, Nach 2 min
werden 1 ml 0, 05%iger Arsenitlésung und 2 ml 1%ige
Losung von Sulfanilamid in 3, 5 M Salzsiure sowie

1 ml 0, 1%ige N-1-Naphthyldthylendiamin-dihydro-
chlorid hinzugegeben. Nach 5 min wird bei 543 nm
gegen Wasser photometriert. Bei 0, 5 ppb betrégt die
relative Standardabweichung 4%.

Anal. Chim, Acta 73, 204-208 (1974). Dept. Chem.
Fac. Fisheries, Hokkaido Univ., Hakodate (Japan)
K. Henning

The determination of nitrate in waters at low ppm
levels by automatic discrete-sample analysis.

J. Ramirez-Mulioz.
Best. von Nitrat in Wasser; Autoanalysator.

Die automatische Bestimmung bis zu 40 ppm Nitrat

in Wasser wird mit Hilfe des Analysengerites AMA-40
der Fa.Beckman ausgefithrt, jedoch wird der Unter-
brechungsmodul ausgeschaltet. Die Arbeitsweise be-
ruht auf der Absorptionsmessung bei 207 nm, wobei
zur Blindwertermittlung in einem zweiten aliguoten
Teil der Probe die von R. Navone (J. Am. Water Works
Ass. 56, 781 (1964)) angegebene Zersetzung von Nitrat
mit Hilfe des Cu/Zn-Paares durchgefilhrt und erneut
photometriert wird.

‘Anal. Chim. Acta 72, 437-442 (1974). Beckman In-
struments, Inc., Irvine, Calif. (USA) K. Henning

An ion exchanger-epoxy resin pelletization method

for sample preparation in X-ray fluorescence analysis.
Microanalysis of metal ions in industrial waste water.
M. Murata and M, Noguchi,

Best, von Metallen in Abwasser; Rontgenfluorescenz-
Spektrometrie; Ionenaustauscher-Harz-Tabletten.

Hin Verfahren zur Herstellung von Tabletten fiir die
Proben in der Rontgenfluorescenzanalyse wird unter
Verwendung von Epoxyharzen als Binder fir Ionen-
austauscherharz entwickelt. Das neue Verfahren wird
zur Mikroanalyse von Mn, Fe, Ni, Cu, Zn, Sr, Ba,
Pb und Bi in Industrieabwissern eingesetzt, Die her-
gestellten Preflinge sind mechanisch stabil und es
wird mit ihnen eine gute Empfindlichkeit und Repro-
duzierbarkeit erreicht. - Arbeitsweise. Die Probels-
konz, HNO3 werden mit Wasser auf 500 ml aufgefiillt.
Die Temperatur wird auf 40°C gehalten. Nach Zufii-
gen von 6 g Kationenaustauscherharz wird 10 min ge-
rithrt, filiriert und das Harz gewaschen und getrock-
net. Zur trockenen Harzprobe werden 1,5 g Epoxy-~
harz als Binder zugemischt. Die Mischung wird auf
einer Eisenplatte mit Teflonbeschichtung in einem
Aluminiumring gepreft. Es wird ein Blindprefling
angefertigt, dessen Werte von der der Probe abgezo-
gen werden miissen. Die Nachweisgrenzen fiir Mn,
Fe, Ni, Cu, Zn, 8r, Ba, Pb und Bi werden mit 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). Murata Mfg.
Co., Ltd., Nishijin-cho, Nagaokakyo-shi (Japan)
- R. H. Sterzel

Die Bestimmung sehr geringer Gehalte an Beryllium
mittels flammenloser Atomabsorptions-Spekirometrie,
(AAS). J.JanouSkova, Z.Sulcek und V.Sychra.

Best. von Beryllium in Wasser; Spektralphotometrie,
Atomabsorption; Mineralwasser,

Das tbliche Verfahren zur Be-Bestimmung in Mineral-
wasser westbbhmischer Bider iiber Abtrennung und
Anreicherung mittels Sidulen-Chromatographie auf
Kieselgel, Eluieren mit HCl und fluorimetrische Be-
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stimmung mit Morin 148t zwar eine einigermaflen ge-
naue Bestimmung zu, das Verfahren ist jedoch zeit-
lich sehr aufwendig. Durch flammenlose AAS lassen .
sich Be-Gehalte im ppb-Bereich mit hoher Genauig-
keit ohne Abtrennung bzw. Voranreicherung bestim-
men, Die Messungen wurden am Einstrahlgeridt Per-
kin-Elmer 300 mit Graphitrohrkiivette HGA-70 und
Deuteriumkompensator, zum Teil am Varian-Tech-~
tron Modell AA-1000 mit CRA-63 ("' Carbon-Rod-
Atomizer") durchgefithrt, Registrierung erfolgte
tiber Schreiber Perkin-Elmer Modell 56 bzw, Varian
A-25 mit Zeitkonstanten <0, 25 sec. Probenahme: In
5 min Absténden werden je 1 1 Wassérprobe bis zu

5 1 Gesamtvolumen abgenommen und mit 10 ml HCI,
konz., Suprapur/l sofort angesduert. Proben mit >
20 ppb Be werden 5-fach verdinnt. Fir normale AAS
werden 100 ml auf 25 ml eingeengt. - Optimale Ar-

l_)eitsbedingungen: 10 - 20 pl Probe einbringen,
30 sec bei 1009C trocknen, 30 sec bei 11000C zwi-
schengliihen, 15 sec bei 26500C atomisieren. Von iib-
lichen Begleitelementen verursacht Sulfat eine leich-
te Depression (-14%), Mg einen schwachen Anstieg
(+11%), Diese unterschiedlichen Einfliisse kompen-
sieren sich leider nicht, Mg-haltige Lidsungen erge-
ben 10 - 15% hohere Werte. Die Reproduzierbarkeit
der jeweiligen Be-Signale aus 15 verdinnien Wasser-
proben des Mihlbrunnen in Karlsbad ist ausgezeich-
net, die relative Standardabweichung liegt bei 2,2%.
64 ppb Be lassen sich mit einer Genauigkeit von

1 1,3 ppb Be bestimmen. Die Nachweisbarkeitsgren-

ze liegt bei 0, 05 ppb Be.

Chem. Listy 68, 969-973 (1974). Fak. Rohé&ltechnol.
Petrochem,, Chem.technol. Hochschule, Prag
(Tschechoslowakei) G. Preis

Uber die komplexometrische (chelatometrische) Be-
stimmung von Calcium und Magnesium mit elekiro-
metrischer Indikation in Wissern, insbesondere in
Heil- und Mineralwéssern. W, Fresenius, W.
Schneider und G, Thielicke.

Best, von Calcium und Magnesium in Wasser, Mine-
ralwissern; Komplexometrische Titration; elektro-
metr. Indikation,

Zur komplexometrischen Bestimmung von Calcium-
und Magnesium-lonen in Wissern wird ein Verfahren
beschrieben, das brauchbare Ubereinstimmung mit
den Werten der gravimetrischen Standardmethode
und denen anderer maBanalytischer Methoden ergibt.
Dabei werden die Ca~ und Mg-Ionen (fiir die Summen-
bestimmung) in ammoniakalischer Lésung bei pH 10
durch Nag-ADTA, in einer getrennten Einwaage (fiir
die Ca-Bestimmung) durch Nay-AGTA komplex ge-
bunden. Die Titrationen erfolgen mit einer Geschwin~
digkeit von 0,2 - 0,5 ml/min, Die Titrationskurve
wird mit Hilfe einer vorbehandelten Doppelelekirode
(die Anode ist mit Thalliumoxid.beschichtet) unter
Anwendung eines konstanten Polarisationsstroms

(5 - 10 pA, Empfindlichkeit des Potentiograph E 336
A = 250-270 mV) aufgezeichnet. Uberschilssiges
freies Komplexon in der Analysenlosung fithrt zu
anodischer Depolarisation, erkennbar an einer schar-
fen Wende der Titrationskurve. Zur Auswertung wer-

Z. Anal. Chem., Band 275, Heft 1 (1975)

den der flach verlaufende und der steil abfallende Ast
der Kurve gegeneinander verlingert, Der Schnittpunkt
entspricht dem Titrationsendpunkt. Eine Blindwert-
bestimmung wird in gleicher Weise durchgefiihrt. -
Dasg in fast allen Heilwissern vorkommende Strontium
wird zusammen mit dem Calcium erfait. Deshalb

mufl nach getrennter (z.B. flammenspekirometrischer)
Sr-Bestimmung dieser Wert nach Umrechnung vom
Calciumergebnis abgezogen werden.

Heilbad u, Kurort (Z. Baderwesen) 1974, 378-382.
Inst. Fresenius, 6204 Taunusstein-4, W, Czysz

Uber den Nachweis und die guantitative Bestimmung
von Barium und Thallium in Heilwédssern. W. Frese-
nius und W, Schneider.

Best. von Barium und Thallium in Wasser, Mineral-
wéssern; Réntgenfluorescenz-Spektrometrie; Anrei-
cherungsverfahren.

Fiir die Bestimmung von Spuren Barium- und Thal-
lium-Ionen in Mineral- und Heilwéssern wurden An-
reicherungsverfahren entwickelt, die die anschlie-
lende Erfassung durch Réntgenfluorescenz ermbgli-
chen. Zur Bestimmung von Bariumgehalten bis etwa
0, 01 mg/kg wird die angessuerte Probe ( 1 1) auf et~
wa ein Viertel des Volumens eingeengt, mit NH4OH
neutralisiert, und mit NagCO3 (anwesendes Ca- und
Sr-Ion als Triger) das Barium ausgefsllt, Die mit
wenig heifler verd. HCl aufgenommenen Carbonate
werden aus neutraler L6sung nach Zugabe von Blei-
chloridlésung als Chromate ausgefdllt., Der auf dem
Membranfilter gesammelte Niederschlag wird zur
RFA verwendet (Ba-L O -Linie, Vakuum, 20 mA bei
60 kV, PE-Kristall und Durchflufizdhler). - Fiir die
Thalliumbestimmung werden Wasserproben von 5 -
20 kg zur Trockne eingedampft und mit HCl stark an-
gesduert (méglichst geringes Volumen). Man leitet
H3S ein, versetzt im Falle nicht genligenden Eisen-
ions mit FeClg-Losung als Triger, leitet weiter HpS
ein und filtriert nach 12 h den Niederschlag iiber ein
Membranfilter, das zur RFA eingesetzt wird (Tl-L3~
Linie, 25 mA bei 60 kV, LiF-Kristall und Szintilla-
tionszéhler), Erfassungsgrenze etwa 0, 005 mg Tl/kg
Wasser.

Heilbad u. Kurort (Z. Bdderwesen) 1974, 383. Inst.
Fresenius, 6204 Taunusstein-4. W. Czysz

The determination of cadmium in sea water by radio-
activation. H,V,Weiss, K. Chew, M, Guttman and
A.Host.

Best. von Cadmium in Wasser; Aktivierungsanalyse,
Neutronen; Seewasser,

Zur Bestimmung von Cd in Seewasser, das etwa 1 ppb
Cd enthilt, wird zunichst bei pH 7-8 durch Zugabe
von Oxinlésung (10 ml 10%ige dthanolische Lésung/1 1
Seewasser) eine Spurenanreicherung an den ausfallen-
den Oxinkristallen vorgenommen. Anschliefend wird
in konz. Salpetersédure geldst, mit Wasser_ verdiinnt
und 1 b im NeutronenfluB von 2 -10-“n/cm® - sec akti-
viert. Dann wird nach Zugabe von Cadmium-Tréger-
18sung ein chemischer Trennungsgang iiber die Aus-
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fallung als Sulfid durchgefiihrt und anschliefiend Cu
und Fe(lll) abgetrennt. Der Gehalt wird iber den B-
Zerfall von 115¢d.1151n ermittelt, der innerhalb der
47, bis 147. h linear ist und eine Halbwertszeit von
53,5 h besitzt, Bei 0,737 pgCd betréigt die relative
Standardabweichung 4, 8%.

Anal, Chim, Acta 73, 173~176 (1974). Naval Undersea
Ctr., San Diego, Calif. {(USA) K. Henning

Bestimmung von Cadmium durch Inversvoltampero-

This method for the enrichment of mercury could be
applied to sample solutions ranging in the mercury
concentration from 2 to 200 ppb and the volume from
0,5to5 1.

Japan Analyst 23, 1075-1078 (1974). (Japanisch, mit
engl. Zus. fass. ). Governm. Ind. Res. Inst. Osaka,
Midoriga, Ikeda-shi, Osaka (Japan)

Ethanol as a solvent in the determination of arsenic

metrie in einer Natriumsulfitlésung als Tr#gerelek-

in marine extracts by atomic absorption spectropho-

trode. J.M. Lopez-Fonseca, P.Sanz-Pedrero und
M. T. Bugueiro.

Best. von Cadmium in Wasser; Voltammetrie, in-
verse: in NagSO3-Lésung.

Natriumsulfit beseitigt chemisch den geldsten Sauer-
stoff. Als stationiire Elektrode dient ein Quecksilber-
tropfen, als Bezugselektrode die GKE. Die Gummi-
dichtung, welche hermetisch die Capillare zum Mikro-
dosator verbindet, muf oft getauscht werden. Nach
einiger Zeit muB die Capillare mit Athanol und Ather
gewaschen werden, damit sie von Spuren ins Innere
eingedrungener Substanzen befreit wird. Die Metho-
de wurde praktisch zur Cadmiumbestimmung in
Trinkwéssern verwendet. - Arbeitsweise. Ins Elek-
trolysegefdl gibt man 25 ml Wasserprobe und 25 ml
0, 2 M Natriumsulfitldsung. Die Vorelektrolyse bei

-1, 0 V dauert 10 min bei elektromagnetischem Durch-
rithren und 1 min bei abgeschalietem Riithrer, wobei
die Quecksilbertropfenoberfliche 1, 38 mm?2 betragt,
Die Potentialinderungsgeschwindigkeit imn Auflésungs-
zyklus wird auf 0,4 V/min eingestellt. Die Nachweis-
grenze liegt bei 0, 001 pg Cd/ml, Blei stort die Be-
stimmung nicht. Das Verfahren zweier Standardzuga-
ben ist der Eichkurve vorzuziehen (Anderungen der
Elektrodenoberfliche).

Quim. Anal. 28, 33-37 (1974). Dept. Fisico-Quim.,
Seccion Quim, Fis. Biol., C.S.1.C., Fac, Farm.,
Santiago (Spanien) B. Tvaroha

A method of electrolytic enrichment for mercury
of the ppb level in sea water. K, Hiiro, A.Kawahara
and T. Tanaka.

Abtrenn. von Quecksilber aus Wasser; Elektrolyse,

A trace amount of mercury in sea water was enrich-
ed by an electrolysis using a platinum net and a pla-
tinum wire electrode. Mercury was deposited on the
cathode of platinum net by the first electrolysis at
-0,2 V (vs. SCE) of the electrolytic potential when a
1,5 V of voltage was applied, and then dissolved into
125 ml of 1 N nitric acid by the second electrolysis.
The amount of the dissolved mercury was determined
by a mercury ion selective electrode or a mercury
analyser. For the quantitative deposition of mercury
it was necessary to electrolyse for 2 hin 0,5 1 of
sample solution and 20 h in 5 1. For the dissolution
of the deposited mercury, 5-10 sec of electrolysis
period should be adopted. . Co-existing metal ions
such as copper(Il), lead, cadmium and iron(Ill) ions
did not affect on the recovery of mercury. Under the
optimum condition, recovery of mercury was 83-93%.

tometry. G.Lunde and P. E. Paus.

Best. von Arsen in Biolog. Material; Spektralphoto-
metrie, Atomabsorption; marine Proben.

Arsen, das in marinen Organismen in der Gréfen-
ordnung von 20 bis mehr als 100 ug/g Trockengewicht
enthalten ist, wird nach dem Homogenisieren des ge-
trockneten Materials gewohnlich mit dest., Wasser im
Verhéltnis 2 T. Wasser:1 T, Probe unter 20 min Ko-
chen extrahiert. Hierdurch wird eine Anreicherung
von Arsen auf mehr als 300 ppm, hezogen auf das
Trockengewicht, erzielt. In der so hergestellten L&~
sung kann Arsen durch Atomabsorption bestimmt wer-
den. Verff. haben das Extraktionsverfahren in der
Weise modifiziert, daB sie den w&frigen Extrakt im
Vakuum nahezu zur Trockne eindampfen und ihn dann
mit 100 ml 90%igem Athanol aufnehmen. Hierdurch
erzielten sie eine Steigerung der Empfindlichkeit in
der atomabsorptiometrischen Bestimmung um den
Faktor 4-5. Die Absorptionsmessung erfolgte bei
193,7 nm unter Verwendung einer Luft/Acetylenflam-
me. Bei einer rel. Standardabweichung von 10% waren
die Ergebnigse mit denen der Réntgenfluorescenz-
Spektrometrie vergleichbar. Untere Nachweisgrenze
1 pg/ml auf der Basis des Trockengewichts.

Anal. Letters 7, 363-369 (1974). Central Inst. Ind.
Res., Blindern, Oslo (Norwegen) W. Czysz

Die Bestimmung der Spuren von Selen in Mineral-~
wissern. M, Sadilkova.

Best. von Selen in Wasser, Mineralw#ssern; Spek-
tralphotometrie; Abtrenn. am Kationenaustauscher.

Die vorgeschlagene Methode beruht auf der gegeniiber
dem Préazipitations- und Destillationsverfahren ver-
einfachten Abtrennung des Selens durch Adsorption

an einem Kationenaustauscher (Katex S, 50-100 mesh,
H'-Zyklus), von dem es mit verd. Salzsture eluiert
werden kann. Voraussetzung fiir eine quantitative Ad-
sorption ist die Anwesenheit von geniigend Eisen(III),
das man als FeClg-Losung der Mineralwasserprobe
vor Aufgabe auf die Sdule zusetzt. Die Lésung wird
auf pH 2 eingestellt, COg entfernt man durch Kochen.
Die photometrische Bestimmung erfolgt nach K. Cheng
(Anal. Chem. 28, 1738 (1956); vgl. diese Z. 157, 117
(1957)) mit 3, 3--Diaminobenzidin, Extraktion mit To-
luol und anschliefender Absorptionsmessung bei

420 nm. Die Anwesenheit von Nat, K+, Ca2* und
Mg2*t hat keinen EinfluB auf die Sorption von Se, falls
ihre Summe nicht die Kapazitit der Sdule iibersteigt.
Bei der praktischen Anwendung des Verfahrens in na-
tiirlichen und ktinstlichen Mineralw#ssern mit max.
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100 mVal Kationen im Liter wurde zugesetztes Se
mit rel. Fehlern von 2 - 8% wiedergefunden.

Balneol. Bohem. 2, 48-53 (1974). Forsch. -Inst.
Balneol., Mariinské LAzn& (Tschechoslowakei)
W. Czysz

Determination of selenium in environmental samples
using gas chromatography with a microwave emission
spectrometric detection system. Y. Talmiand A.W.
Andren.

Best. von Selen in Umweltmaterial; Chromatographie,
Gas; mit Mikrowellen-Emissionsspektrometrie-
Detektor.

Chromatographie, Gas/Detektoren: Mikrowellen-
Emissionsspektrometrie-Detektor.

The applicability of a gas-chromatograph with a
microwave emission spectrometric detector (GC-
MES) to the determination of trace amounts of selen-
ium in environmentally-based samples is described.
The analysis is based on chelating Se(IV) with 5-nitro-
o-phenylene diamine (PD) to form the thermally stab-
le and volatile piaselenol complex.. This is followed
by its extraction into toluene, separation by the GC,
and, finally, determination by the MES via monitor-
ing the emission intensity at the 204~-nm selenium
line. Various parameters affecting the formation and
extraction of the piaselenol complex such as time de-
pendence, composition of digestion solution, seleni-
um loss, and oxidation of the PD reagent are dis-
cussed along with some potential interfering para-
meters such as matrix composition, oxidation state
of the selenium, and column deterioration. The de-
tection limit for selenium is 40 pg and the relative
sensitivity is 0, 1 pg/liter for water samples and

15 ppb for solid samples. Samples analyzed included
biological and plant tissues, coal, fly ash, and scrub-
ber solutions. The relative error ranged from

0-17, 5% and the relative standard deviation from
2,2-9,5%.

Anal. Chem. 46, 2122-2126 (1974). Anal. Chem.
Div., Oak Ridge Nat,Lab., Oak Ridge, Tenn. (USA)

An improved method for determination of trace quan-
tities of phenols in natural waters. B.K.Afghan, P.
E. Belliveau, R.H. Larose and J. F. Ryan.

Best. von Phenolen in Wasser; Fluorimetrie; nach
Extraktion.

Ein Extraktionsverfahren zur Trennung und Konzen-
trierung niedriger Phenolgehalte wird beschrieben.
Die Phenole werden mit n-Butylacetat oder Isoamyl-
acetat aus den Wasserproben extrahiert und dann mit
NaOH riickextrahiert. Der Endextrakt kann mit 4-
Aminoantipyrin UV-spektrometrisch und/oder fluori-
metrisch analysiert werden. Die empfindlichste Me-
thode war die Extraktions-/Fluorimetrie-Methode;
die Nachweisgrenze betrug 0, 1 pg/l Phenol. Die Pro-
ben konnten durch Zusatz von HCl konserviert wer-
den.

Anal. Chim, Acta 71, 355-366 (1974). Canada Center
Inland Water, Dept. Environm., Burlington, Ontario
(Kanada) R. H. Sterzel

Z. Anal. Chem., Band 275, Heft 1 (1975)

A highly sensitive technique for the liquid chromato-
graphic analysis of phenols and other environmental
pollutants. A.W. Wolkoff and R. H. L.arose.

Best. von Phenolen in Wasser, Abwasser; Chromato-
graphie, Fliissig; Umweltanalytik.

Ein hochempfindliches fliissig-chromatographisches
Verfahren zur Analyse von Phenolen und anderen um-
weltgefdhrdenden Substanzen wird beschrieben, Dazu
werden Wasserproben mit n-Butylacetat extrahiert,
dann in 1, 6 N NaOH riickextrahiert und Sulfide und
Mercaptane mit 10-3 M Wismutnitrat entfernt. Die
Flissigkeits~-Chromatographie wird mit zwei ver-
schiedenen S#dulen ausgefiihrt: eine mit Bondapak
C18/Corasil und die andere mit Permaphase ODS.
Zur Elution wird ein Gradientensystem aus Aceto-
nitril und Wasser eingesetzt. Nach UV-Registrierung
des Effluats wird dieses mit Hilfe einer Pumpe in
kleine Mengen geteilt, die mit einer Mischung aus
Ce(IV)-Sulfat und 23 N H9SO4 versetzt werden. Nach
Thermostatisierung auf 25°C gelangt die Mischung

in ein Fluorescenzspektrophotometer, in dem das
entstandene Ce(IIl) nachgewiesen wird. Der Detektor
zeigt im Bereich von 10-230 ppb Phenol eine gute Li-
nearitét. Zusammen mit passenden Konzentrations-
techniken kénnen durch diesen Detektor Phenole in
Umweltproben bis zu 0, 4 ppb nachgewiesen werden.

J. Chromatog. 99, 731-743 (1974). Dept. Environm.,
Centre Inland Waters, Burlington, Ontario (Kanada)
R. H. Sterzel

Microdetermination of p-coumaric acid in water by
gas chromatography. T.Katase and T.Han-Ya.

Best. von p-Cumarinsiure in Wasser; Chromato-
graphie, Gas.

Analytical method of p-coumaric acid in water was
studied in a microgram scale. p-Coumaric acid in a
distilled or natural water was quantitatively extract-
ed with diethyl ether. p-Coumaric acid was trimethyl-
silylated with N-, N-, bis(trimethylsilyl)trifluoro-
acetamide (BSTFA) for gas chromatography. The tri-
methylsilyl(TMS)-derivative of p-coumaric acid was
eluted in 2, 3 min at 200°C on a glass column 2, 25 x
4 mm (o.d.) containing 1, 5% OV-17 on Chromosorb
W with a gas chromatograph equipped with a flame
ionization detector. Eicosane was used as an internal
standard substance. The calibration curve was linear
for p-coumarie acid in the range of the injection size
0,1 - 5 pg. The coefficient of variation for the RWR
was within 2%.

Japan Analyst 23, 1211-1217 (1974) (Japanisch, mit
engl. Zus. fass.). Dept. Chem., Tokyo Metropol.
Univ., Fukasawa, Setagaya-ku, Tokio (Japan)

Determination of N, N-dialkyl dithiocarbamates in
wastewater by thin-layer densitomeiry. F.I.Onuska.

Best, von N, N-Dialkyl~dithiocarbamaten und Tetra-
methylthiuramsulfiden in Abwasser; Chromatogra-~
phie, Diinnschicht/Densitometrie.

N, N-Dialkyl-dithiocarbamate (Dimethyl, Di&thyl, Di-
n-butyl), Tetramethylthiuram-disulfid und -monosul-
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fid in industriellen Abwissern wurden als Kupfer-
komplexe diinnschicht-chromatographisch getrennt
und direkt auf der Platte densitometrisch bestimmt,
Die durch Zugabe von Kupfer(II)-chlorid komplexier-
ten Verbindungen wurden mit Chloroform extrahiert,
der Extrakt im Vakuum zur Trockne gebracht, mit
wenig Chloroform aufgenommen und auf 6060-Silica-
gel-Fertigplatten von Eastman (40 min bei 110°C ak-
tiviert) 12 cm mit Benzol/Athylacetat/Aceton
{100:50:1) oder Benzol/Athylacetat/n-Butanol (50:1:1)
entwickelt, Die Anfirbung erfolgte durch Besprithen
mit einer Stidrkeldsung und anschliefend mit einer
Losung aus 3 g NaNg in 100 ml 0, 1 N Jodlésung. Zur
quantitativen Messung verwendete man einen Photo-
volt Densitometer 520 M mit entsprechenden Zusatz-
vorrichtungen, Gelbfilter (410 nm), Spaltbreite

0,1 mm, Abstand von der Platte 1 mm. Bei der Be-
stimmung von mg-Mengen wurden Variationskoeffi-
zienten von 2-6% erhalten.

Anal. Letters 7, 327-334 (1974). Canada Centre In-
land Waters, Burlington, Ontario (Kanada) W, Czysz

Use of macroreticular resins in the analysis of wa-
ter for trace organic contaminants. G.A. Junk, J,
J.Richard, M. D, Grieser, D. Witiak, J.L. Witiak,
M. D. Arguello, R. Vick, H.J.Svec, J.S. Fritz and
G. V. Calder.

Abtrenn. von Organ. Verunreinigungen, Pesticiden
in Wasser; Chromatographie, S3ulen; Makroreticu-
larharz,

Organische Verunreinigungen kénnen aus Wasser
durch Sorption auf einer kleinen Siule mit makrover-
netztem Harz abgetrennt werden, Dazu wird eine
Séule mit XAD-2 oder XAD-4 Harz (2 g) gefiillt, Dann
wird das 2 1 VorratsgefiB iiber der Siule mit 1000 ml
des zu untersuchenden Wassers gefiillt, bestimmite
organische Verbindungen in bekannter Menge in Di-
&thyléither oder Methanol werden zugegeben. Das
Wasser l4uft mit 30-50 ml/min durch die Ssule, An-
schliefend wird mit Di&thylather eluiert, das Eluat
konzentriert, die Verbindungen gas-chromatogra-
phisch getrennt und quantitativ bestimmt. Die Identi-
fizierung erfolgt durch Kopplung von GC und MS. Mit
Hilfe dieses Verfahrens konnte eine grofie Anzahl von
Modellverbindungen, die dem Wasser zugesetzt wor-
den waren, im 10- bis 100-ppb-Bereich (20 Parts
per Trillion bei Pesticiden) bestimmt werden.

J. Chromatog. 99, 745-762 (1974). Ames Lab.
USAEC, Dept. Chem., Iowa State Univ. Ames, Iowa
(USA) R. H. Sterzel

Elekirode mit flissiger Membran fiir die Bestim-
mung des Dodecylsulfat-Anions. Gr.Popa, B.Geafar
und C. Luca,

Best. von Dodecylsulfat und Derivaten in Wasser,
Abwasser; Potentiometrie; Elektrode mit fliissiger
Membran.

Die Elektrode mit flissiger Membran besteht aus
einer Lésung von Dodecylsulfat-Cetylhexyl-Ammo-
niumdimethyl in Nitrobenzol auf Holzkohlentriger.

Das Potential dieser Elektrode ist unabhingig von der
Konzentration des Dodecylsulfats in einer wiBrigen
Loésung, wodurch die Mdglichkeit geschaffen wurde,
eine Methode zur potentiometrischen Bestimmung
dieses Ions zu entwickeln. Die Methode gestattet die
Bestimmung der anionischen Detergentia (auf Dode-
cylsulfat-Basis) in den Abw#ssern und an der Ober-
fliche der Gewssser. Die Auswertungsgrenzen der
Methode wurden von 10-2 bis 5-10-4 Mol-1"! Doge-
cylsulfat angesetzt,

Rev. Chim. 25, 748 (1974) (Ruménisch) (Ruménien),
Scet Z 1/Z 1960 TIiB

Vacuum fusion aluminium bath method for the deter-
mination of hydrogen in copper. A. Colombo.

Best. von Wasserstoff in Kupfer; Vakuumschmelz-
verfahren; Al-Bad.

Zur Bestimmung von Wasserstoff in Kupfer wird die
Vakuumschmelztechnik mit Aluminium im Graphit-
tiegel angewendet, wobei die Vakuumschmelzappara-
turen der Firmen H. Feichtinger, Schaffhausen,
Schweiz (Typ StRe 0583) und Heraeus, Hanau (Typ
VHC) benutzt werden. Die letztere Apparatur wird
nach Umriistung des Gas-Chromatographen auf einen
Thermistor-Detektor mit Graphittiegeln von 26 mm ¢
und 32 mm Héhe eingesetzt. Die verwendeten Gra-
phittiegel werden zunéichst 2-3 h bei 1500~1600°9C ent-
gast. Eingegeben werden 0,5 - 1 g Probematerial.
Die Hohe des Aluminiumbades kann zwischen 10 -

20 mm betragen, Die Nachweisgrenze betrigt 0,05 ppm.

Anal, Chim. Acta 72, 401-406 (1974). Chem. Div.,
Joint Nucl. Res. Cir., Euratom Ispra Varese (Italien)
K. Henning

Determination of oxygen in copper powder and copper
compounds. (Studies on oxygen determination by
carrier gas methods. VIL ). T.Kuriki, K, Ohsawa
and K, Imaeda,

Best. von Sauerstoff in Kupfer und Kupferverbindun-
gen; Reaktionstrigergas-Methode; Pulverproben.

The oxygen content of copper powder and various
copper compounds was determined by reaction carrier
gas method. The determination procedure is as fol-
lows: Naphthalene as a reaction agent is placed on a
reaction agent boat after weighing and the boat is put
into the apparatus with a sample boat at the same
time. In this method the results of oxygen determinat-
ion in copper (I) oxide, copper (II) oxide, copper
nitrate, copper selenite and copper sulfate were in
good agreement with those of their theoretical values,
and also the oxygen in copper powder and copper pow-
der heated in air could be determined. One analysis
required approximately 40 min.

Japan Analyst 23, 1208-1210 (1974) (Japanisch, mit
engl. Zus. fass. ). Pharm. Lab., Hoechst Japan Ltd. s
Minimidai, Kawagoe-shi, Saitama (Japan)
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The use of an argon-hydrogen flame for the atomic
absorption and atomic fluorescence spectrometry of
antimony. J.D. Norris and T. S, West.

‘Best. von Antimon in Kupferlegierungen; Spektral-
photometrie, Atomfluorescenz; Ar-H,y-Flamme.

Ein Verfahren zur Sb-Bestimmung in Kupfer-Legie-
rungen unter Verwendung einer Extraktion mit Me-
thylisobutylketon aus 6 M HCl und anschlielender
atomfluorescenzspektrometrischer Bestimmung mit
einer Ar/Hy-Flamme wird beschrieben. Dazu werden
0,1-0,2 g Legierung in 6 ml HCI und 2 ml HNOg ge-
16st, dann wird auf 100 ml verdiinnt. 10 ml davon
werden mit 60 ml HCI verdinnt und wieder auf 100 ml
mit Wasser aufgefiillt. 20 ml dieser Ldsung werden
mit 0, 5 ml 5% NaNOy-Lsung versetzt und 1 min ge-
schiittelt. Dann wird mit 5 ml Methylisobutylketon

2 min extrahiert. Die organische Schicht wird in
einer Ar/Hy-Flamme verspriiht. Die AFS-Ergebnis-
se werden mit analog gewonnenen Standardldsungen
verglichen.

Anal, Chim. Acta 71, 458-460 (1974). Chem. Dept.,
Imp. Coll. Sci. Technol., London (Grofbritannien)
R. H, Sterzel

Determination of magnesium oxide in finely divided
magnesium metal. T.A.Hiller and V. A, Stenger.

Best. von Magnesiumoxid in Magnesium; Volumetrie;
Mg-Pulver.

It has long been known that magnesium metal and its
common commercial alloys are inert toward aqueous
solutions of chromic acid. However, the acid will
dissolve magnesium oxide. One of the authors utiliz-
ed this difference in behavior a number of years ago
to determine magnesium oxide in magnesium millings
or turnings, titrating the free acid remaining after
treatment of the metal sample with a standard chro-
mic acid solution. Recent results are given.

Anal. Chem, 46, 2019-2022 (1974). Anal. Labs.,
Dow Chem. Comp., Midland, Mich. (USA)

D. ¢, polarographic determination of arsenic after
separation by chloride extraction. H. Asaoka.

Best. von Arsen in Legierungen; Polarographie;
Sb-, Pb-Basis.

The supporting electrolyte of potassium hydroxide
has been investigated from a point of application to
real samples, and an analytical procedure was pro-
vided for 0,1 - 0, 8 per cent of arsenic in nonferrous
metals such as tin, antimony, lead, and their alloys.
Then, the method was applied to lead shot and results
were in good agreement with the results obtained by
the photometric method. The sample (0,5 g) is mix-
ed with 0,1 g of copper and decomposed with 20 ml
of aqua regia. The solution is evaporated, After ad-
ding 10 ml of hydrochloric acid, the solution is eva-
porated again. The deposited salts are dissolved in-
to 20 ml of hydrochloric acid and 10 ml of perchloric
acid. Addition and dissolution of a few pieces of solid
stannous chloride are continued until a yellowish-

Z. Anal. Chem., Band 275, Heft 1 (1975)

brown of the solution turns colorless. Having been
added 2 ml of titanous trichloride solution prepared
by dissolving 1 g of titanium metal in 100 ml of 6 N
hydrochloric acid, arsenic(V) is completely reduced
to arsenic(IIl). Arsenic is extracted twice by shaking
for 2 min with 20 ml and then 5 ml of chloroform.
The extracted arsenic is backextracted into 25 ml of
water from the combined chloroform phase. After the
aqueous phase is gently boiled and evaporated, 5 ml
of 2,5 N potassium hydroxide solution and 2,5 ml of
0, 25 per cent gelatin solution is added and then is
filled to 25 ml with water. The polarogram should be
recorded immediately after removal of dissolved air.

Japan Analyst _2_3_, 1049-1053 (1974) (Japanisch, mit
engl. Zus. fass, ), Fac. Commerce, Hitotsubashi Univ.,
Naka, Kunitachi-shi, Tokio (Japan)

Spektralanalyse von hochreinem Wismut. L.L.Ba-
ranova, S.M. Solodovnik und I. M. Bloch.

Analyse von Wismut; Spektrometrie.

Es wurde eine direkte spektrale Bestimmung von Bei-
mengungen (Cu, Ag, Mo, Ni, Co, Si, Pb, Sn, Cr,
Au, Mn, Fe und Cd) in hochreinem Wismut ausgear-
beitet. Man fand Bedingungen, unter welchen sich die
Empfindlichkeit der Bestimmung der erwihnten Bei-
mengungen im Bi auf 10-9 bis 10-8% im Vergleich
mit den iiblichen Methoden erhéht. Die Verbesserung
der Methode beruht hauptsichlich auf Verwendung
von Kohlenpulver bei der Vorbereitung der Probe,
Anwendung eines Gerits mit groferer Aufldsung und
Platten mit gréBerem Kontrast. - Arbeitsweise.

100 mg der gut zerriebenen Probe werden mit 10 ml
Kohlenpulver- vermischt und das Gemisch in den unte-
ren Krater der Kohlenelektrode (4 x 4 mm, Wand-
dicke 0,5 mm) gebracht; die obere Elektrode wird
konusartig abgeschliffen. Zur Anregung benutzt man
einen Gleichstrombogen (15 A). Gearbeitet wurde mit
dem Diffraktionsspektrographen DFS-8 mit einem
Gitter (600 Striche pro mm); Photoplatten UFS-3,
Spektralbereich 3000 R (im Falle von Cd 2300 12). Die
Eichkurven wurden in Koordinaten 1glf, /Ip-lg C auf-
gestellt, wobei Iy, und 1 die Intensitéten der zu be-
stimmenden Beimengungen bzw. des Untergrunds und
C die Beimengungskonzentration sind.

Z.Anal. Chim. 28, 1417-1419 (1973) (Russisch, mit

engl. Zus, fass. ). Lomonosov Staatsuniv., Moskau
(UdSSR) F. Jan&ik

Spectrophotometric determination of sulfur in metals
by the use of adsorption-desorption-reduction.
T. Sato and T. Kuroha,

Best. von Schwefel in Metallen; Spektralphotometrie;
Adsorption-Desorption~Reduktion von SOgy.

An adsorption-desorption-reduction spectrophoto~
metric method for the determination of sulfur in me-
tals has been developed. Sulfur dioxide formed after
combustion of the sample in oxygen atmosphere is
adsorbed on silica gel under the room temperature
and desorbed to free by heating, and hydrogenated
over a quartz catalyst to hydrogen sulfide, which is
determined by methylene blue method.



Referate Spezielle Anwendungsgebiete: 1. Produkte aus Industrie und Landwirtschaft 65

Japan Analyst 23, 1236-1239 (1974). (Japanisch, mit
engl. Zus. fass. ). Centr. Res. Lab., Furukawa Elec-
tric Co.Ltd., Futaba, Shinagawa-ku, Tokio (Japan)

Determination of micro-amount of aluminium by
atomic absorption spectrometry with heated graphite
atomizer; Application to analysis of steel. I, Atsuya
and N, Sugiura.

Best. von Aluminium in Stahl; Spektralphotometrie,
Atomabsorption.

The determination of a micro-amount of aluminium
by means of atomic absorption spectrometry with the
heated graphite atomizer (HGA) was carried out and
applied to the determination of aluminium in steels.
The optimum flowrate of argon was 50 1/h, the volt-
age impressed on HGA was 9,0 V., Under these con-
ditions, the precision of the determination of alumi-
nium was 3, 8% for 0,2 pg as Al/ml. Coexistence of
Cr, Cu, Mn, Ni, etc. did not interfere up to 10 times
of aluminium, but that of Fe, Mo, Ti, Mg, Ca, etc.
gave minus errors. Iron was separated by means of
MIBK extraction, and aluminium was determined by
use of the standard addition method. These results
are in satisfactory agreement with the certificate
value. The coefficient of variation was 5, 6% for

0, 009% of aluminjum in the standard sample.

Japan Analyst 23, 1170-1176 (1974) (Japanisch, mit
engl. Zus, fass.). Kitami Inst. Technol., Koen-cho,
Kitami-shi, Hokkaido (Japan)

Automatic spectrophotometric analysis of silicon in
steel. (study on automatic chemical analysis of steel.
VI.). A.Ono, I.Taguchi and R. Matsumoto.

Best. von Silicium in Stahl; Spektralphotometrie;
automat.

The spectrophotometric method based on the prin-
ciple of forming silico-molybdenum blue was found
to be suitable to automatic determination of silicon
in steel by the analyzer. The optimum conditions in
case of 50, 00 ml of sample solution and 25, 00 ml of
beaker washings were: The concentration of hydro-
chloric acid: 0, 64 N, the amount of ammonium mo-
lybdate solution (20%): 8, 0 ml, hydrofluoric acid
(15%): 8, 0 ml and ferrous ammonium sulfate solution
(30%) : 9, 0 ml. The reaction time at room temperatu-
re for forming silico-molybdenum yellow was about
2,5 min. The effects of less than 50 mg of nickel,
chromium, cobalt, molybdenum, 1 mg of phosphorus
and 0, 5 mg of arsenic in the final solution were
negligible in the present automatic analytical proce-
dure in which the absorbance of silico-molybdenum
blue was always corrected by the blank absorbance.

Japan Analyst 23, 1042-1049 (1974) (Japanisch, mit
engl. Zus. fass. ). Fund. Res. Lab,, Nippon Steel
Corp.Ida, Nakahara-ku, Kawasaki-shi, Kanagawa
(Japan)

Untersuchung der Bedingungen der amperometirischen

Titration von Molybdén mit Kaliumbenzyldithiocar-
baminat mit zwei polarisierten Elektroden. S.V,
Galudko und Ju.I. Usatenko.

Best, von Molybdén in Stahl mit Benzyldithiocarba-
mat; Amperometrische Titration,

Bei pH 2,5 - 2 N H,50,4 bildet Mo(VI) mit Kalium-
benzyldithiocarbaminat schwer 16sliche Verbindun-
gen im Molverhdltnis Mo(VI):R = 1:2. Die biampero-
metrische Titration wird mit zwei Pt-Elektroden
(4E = 0,4 - 0,7 V) oder mit zwei Graphit- Elektroden
(4E = 0,25 - 0,5 V) ausgefithrt. In Anwesenheit von
ADTA (0,5-1g/25m))in0,1 N H,S0, oder HCl1
stéren Ni2+, Co2*, Mn?*, zn2+, V(1v), Cr3+,
Fe(lIl) in 200fachem und W(VI) in 2fachem Uberschuf
nichi, Bei Citronenséure-Zusatz kann W{VI) bis zu
20fachem UberschuB anwesend sein. Cu2t mit Mo(VI)
bzw. Bi3¥ mit Mo(VI) kénnen nebeneinander bestimmt
werden, Diese Methode erméglicht eine direkte Mo-
Bestimmung in Stahl ohne Abtrennung von Fe, mit
einer rel, Standardabweichung von max. 4%.

Zavodsk. Lab, 40, 776-778 (1974) (Russisch),. Chem-
technol. Inst., Dnepropetrovsk (UdSSR) J.Senk§r

Successive photometric titration of manganese(VII),
chromium(V]) and vanadium(V) in mixtures. S.Syam-
sunder and T, K, S, Murthy.

Best. von Mangan(VII), Chrom(VI) und Vanadium(V)
in Stahl; Photometrische Titration; in einer Ldsung.

Zur avfeinanderfolgenden Bestimmung von Mn(VII),
Cr(VI) und V(V) in einer Lgsung durch photometri-
sche Titration wird zunéchst bei 620 nm in 0,5 M
schwefelsaurer Ldsung Mn(VII) mit Natriumnitrit
titriert, Dann werden bei 760 nm im Gemisch aus
4 M Phosphorséure und 1 M Schwefelsiure Cr(VI)

_und V(V) nacheinander mit Eisen(ll)-ammoniumsul-

fat titrimetrisch erfaBt. Die Titrationsendpunkte
werden graphisch durch Extrapolation ermittelt,

Bel der Bestimmung in Stahl wird mit Silber(Il)-oxid
oxidiert, Fiir die Bestimmung in British Chemical
Standard Steel No. 220/1 werden folgende Werte an-
gegeben: 0,284 * 0,005% Mn, 5,13 * 0,02% Cr und
2,064 F 0,009% V.

Apal. Chim. Acta 72, 323-330 (1974). Chem. Engng.
Div,, Bhabha Atomic Res. Ctr., Trombay, Bombay
(Indien) K. Henning

Polarographische Bestimmung von Mikrobeimischun-
gen in Nickel und seinen Legierungen. E.Ja.Nejman,
G. M. Dolgopolova und A. A, Nemodruk.

Best. von Blei, Cadmium, Zink und Wismut in Nickel
und Nickellegierungen; Voltammetrie, inverse,

Die inversvoltammetrische Bestimmung von Pb, Cd,
Zn und Bi in Nickel und seinen Legierungen erfolgt
nach ihrer Abtrennung durch einen Ionenaustauscher, -
Arbeitsweise. 1 - 2 g Probe werden in 29 ml HNOg
{i:1) zufgeldst, HNOg4 wird mit HCI vertrieben und
der trockene Rest in 40 ml 2 N HC1 aufgelést. Diese
Lésung wird in eine chromatographische Siule, die
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mit dem Anionenaustauscherharz AV 17 gefiillt ist,
gebracht und die S&ule mit 2 N HC! bis zu vélliger
Ni-Freiheit gewaschen (2 ml/min), Pb, Cd und Zn
werden mit 150 m] H20, Bi mit 200 ml1 1 M HZSO4
eluiert. Das HyO-Eluat wird bis zur Trockne einge-
dampft und der Rest in genau 50 ml 1 M KC1 geldst.
Das H,30,-Eluat wird auf 10 - 15 ml eingeengt, mit
10 ml HC1 (1, 19) versetzt und mit Hy0 auf genau

50 ml aufgefiillt. Aus je 10 ml dieser Lésungen wer-
den die Metalle an einer Hg-Filmelektrode oder an
einer Graphitelektrode (mit Zusatz von 100 pg Hg(IT)
zur Ldsung) kathodisch 2-5 min lang angereichert.
Pb, Cd und Zn werden bei -1,3 V, Bi bei -0,4 V ab-
geschieden. Anschliefend werden die anodischen Auf-
15sungskurven registriert. Die rel, Standardabwei-
chung bei einem Gehalt von 10-4% betragt 6 - 15%.

Zavodsk. Lab. 40, 635-639 (1974) (Russisch), Staatl.
Forsch.inst. Legierungen u. Bearbeitung y. Bunt-
metallen, Moskau (UdSSR) J. Senky ¥

The use of tiron in the microchemical analysis of
minerals. W,J.French and S, J, Adams,

Analyse von Geolog. Material, Mineralien mit Tiron;
Mikrochem. Analyse; Best. von Al, Fe, Ti, Na, K,
Mg und Ca,

Es wird festgestellt, daBl Komplexe zwischen Metal-
len und Tiron (Di-Na-Salz der 1, 2-Dihydroxybenzol-
3, 5-disulfonsdure) fiir die Durchfihrung der mikro-
chemischen Analyse von Mineralien in Probenmengen
um 1 mg geeignet sind, Der Aufschluf erfolgi mit
HF/HC10,. Nach Zugabe von Tiron-Lbsg. und Acetat-
puffer werden Al, Fe und Ti photometrisch bestimmt.
Im Rest der Liésg., werden Mg und Ca durch Atomab-
sorptionsmessung unter Verwendung einer Luft/C Hy-
Flamme bestimmt, Fiir die Bestimmung von Na und

K wird eine 500 mg-Probe mit HF im Autoklaven auf-
geschlossen; die Losg. wird flammenphotometrisch
analysiert, Die Ergebnisse der Bestimmung einer
Hornblende- Probe werden mit den nach einer klassi-
schen Methode erhaltenen verglichen. Es ergab sich
eine gute Ubereinstimmung,

Analyst 99, 551-554 (1974), Geol. Dept., Queen
Mary Coll., Univ., London {Gro@britannien)
B, Seifert

Vielelement-Analyse von Mineralien durch Neutronen-
aktivierungsanalyse und Rontgenfluorescenz unter
Verwendung von Halbleiterdetektoren. E.I.Zaitsev
und Ju. P. Sotskov.

Best., von Elementen in Mineralien; Aktivierungsana-
lyse/Réntgenfluorescenzspektrometrie.

Gesteinsproben von 300 - 400 mg werden 4 ~ 6 h mit
einem Neutronenflu von 1,2 -1013 n - cm?2.5 1 pe-
strahlt (30 - 50 Proben zusammen mit 3-5 Standards).
Man 148t 10-15 Tage abkiihlen und analysiert die y-
Strahlung. So lassen sich 10-2 bis 10-5% Na, Se, Cr,
Fe, Co, Rb, 8b, Cs, La, Sm, Eu, Tb, Yb, Hf, Ta,
W, Au, Th und U bestimmen. Mit Réntgenfluorescenz
sind bestimmbar Ta, Sr, Zr, Y, Nb, ferner Rb, Sb,
Cs, Sc, Ba, La und Ce. Es wurde dazu ein Si(Li)~De-
tektor verwendet.

Z. Anal. Chem., Band 275, Heft 1 (1975)

J. Radioanal. Chem. 18, 31-44 (1973). Comissariat
Energie Atom. Moskau (UdSSR) J. Rasch

Photometric determination of magnesium in igneous
rocks with xylidyl blue (II). S.Yoshida, M. Yosghida
and 1. Iwasaki,

Best. von Magnesium in Geolog, Material; Spektral-
photometrie; Eruptivgestein,

A rapid and sensitive method for the determination
of magnesium in silicate rocks is proposed. Repro-
ducibility of the photometric method is improved by
using a pH 10. 0 buffer solution (borax-sodium car-
bonate) on the color development. Iron, aluminium,
titanium, and manganese are separated from magne-
sium as the hydroxides by adding sodium hydroxide
solution. Calcium up to 50 pg can be masked as the
sulfate, The procedure is as follows: A powdered
sample (0.05~0, 2 g) is decomposed with a hydro-
fluoric-sulfuric acid mixture and evaporated to
fumes, then dissolved in hot water and made to 25.
or 50 ml. An aliquot of the solution is neutralized

by dropping 0.2 N sodium hydroxide solution
followed by 0.02 N solution (indicator: @-nitrophenol),
then is added one drop of 30% hydrogen peroxide.
After dilution to about 10 ml, the solution is heated
for a few minutes and centrifuged. A supernatant is
transferred to a 50 ml volumetric flask. A precipi-
tate is dissolved in a small amount of hydrochloric
acid and then reprecipitated as above, The superna-
tant is combined into the volumetric flask., To an
aliquot of the solution is added sodium sulfate solution
so that the amount of sulfate in the solution may be
10 mg. The solution is diluted to 5 ml accurately and
mixed with 15 ml of ethanolic solution of Xylidyl Blue
(I1) (25 mg/1) and with 0,5 ml of the buffer solution,
The absorbance is measured at 505 nm against wa-
ter.

Japan Analyst 23, 1232-1234 (1974) (Japanisch, mit
engl, Zus,fass.), Dept. Chem. Fac. Sci., Toho
Univ., Izumi-cho, Narashino-shi, Chiba (Japan)

Determination of aluminium in silicate rocks by
14-MeV neutron activation analysis. K. Huysmans,
R. Gijbels and J. Hoste.

Best. von Aluminium in Silicatgestein; Aktivierungs-
analyse, Neutronen; 14 MeV.

Zur Bestimmung von Al in Silicaten mittels Neutro-
nenaktivierungsanalyse wird im Anschiufl an die Ak-
tivierung mit 14-MeV-Neutironen wihrend 100 sec in
einem Sames Type J'Accelerator die 27Mg-AktiVita'it
bei 1,01 MeV ermittelt. Hierbei wurde ein Multika-
nalanalysator mit Bartofek-Totzeitstabilisator ver-
wendet. Durch Vergleich mit Standardproben aus
Alumihiumoxid und Siliciumdioxid wird die Stérung
von 308i(n, o) 27Mg durch Messung der Aktivitit bei
1,78 MeV eliminiert. Fiir einen Gehalt von 6-10% Al
wird eine durchschnittfliche Standardabweichung von
2, 8% angegeben.

Anal. Chim. Acta 73, 61-72 (1874). Inst. Nucl. Seci.,
Rijksuniv., Gent (Belgien) K. Henning
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Atomic absorption spectrometry of the lanthanides
in minerals and ores., W.Ooghe and F, Verbeek,

Best. von Lanthaniden in Erzen und Mineralien;
Spektralphotometrie, Atomabsorption,

Mittels Atomabsorption werden 12 Lanthanide und
Yttrium in Bastnasit, Monazit und Gadolinit bestimmt.
Hierbei werden sowohl die Standardadditionsmethode
als auch eine Arbeitsweise unter Verwendung einer
Standardvergleichsprobe mit analoger Zusammenset-
zung verwendet, letztere vor allem bei Routineanaly-
sen. Eingesetzt wird eine 3%ige Probeldsung in 80%-
igem Methanol, die mit Akaliionen abgepuffert wurde.

Anal, Chim, Acta '7_2?_, 87-95 (1974). Lab, Anal,
Chem., Univ., Gent (Belgien) K. Henning

Anion- exchange isolation of rare-earth elements
from apatite minerals in methanol-nitric acid medium.
I. Roelandts, G.Duyckaerts and A, O, Brunfelt.

Abtrenn, von Lanthaniden aus Apatit; Chromatogra-
phie, Ionenaustausch; Methanol/Salpeterséure-Medium,

Zur Erarbeitung eines extraktiven Trennverfahrens
fiir Seltene Erden in Mineralien werden von Seltenerd-
elementen sowie von Na, Mg, Al, K, Ca, Sc, Mn und
Fe die Verteilungskoeffizienten an 100 - 200 mesh
Dowex 1-X8(NO,") in methanol, Salpetersiure ermit-
telt. Aus einer gpatitprobe lassen sich Ca und ande-
re, gewdhnlich vorhandene Elemente mit einer 5%~
igen Losung aus 7 M Salpetersiure in 95%igem Metha-
nol eluieren. Dann erfolgt die Elution der schwereren
Seltenerdelemente mit 45%iger Salpeterséure in 55%-
igem Methanol und anschliefend werden mit Wasser
La, Ce, Pr und Nd eluiert,

Anal, Chim. Acta 73, 141-148 (1974), Univ. Sart-
Tilman, Liége (Belgien) K. Henning

Spektrographische Bestimmung von Seltenerden in
Gesteinen der Erde und kosmischen Ursprungs mit
vorangehender Konzentrierung aus kleinen Proben,
N. V. Laktionova, A,V.Karjakin, V,A. Rjabuchin,
N.S. Stroganova und L. V. Ageeva,

Best. von Samarium, Neodym und Dysprosium in
Geolog, Material; Spektrometrie; Anreicherung,

Die Genauigkeit und Empfindlichkeit der spekiralanaly-
tischen Bestimmung von Seltenen Erden in Gesteinen
wird durch Einsatz von Kohlenpulver als Puffermit-
tel, Ca0 und YZOS als Kollektoren und NaCl als
Trager erhoht. - Arbeitsweise. Die Probe (100-200 mg)
laugt. Aus dem HCl-Extrakt werden die Hydroxide
ausgefdllt und nach Waschen mit 20 ml 2 M NH4Cl in
10-15 ml 4 M HC1 gelsst. Es wird eingedampft, in
5 ml 0,1 N HC1 geldst und auf eine mit Ionenaustau-
scher KU-2 gefiillte Kolonne gegeben. Die Kolonne
wird mit 4 N HC1 eluiert, Nachdem die Aktivitit von

Y angezeigt wird, wird das Eluat gesammelt und
getrocknet und mit 1,0 mg Y,04 versetzt, Dann wer-
den 2 mi 0,1 N HC1 und 0,5 ml gesétt. HZCZO4 zZu-
gefiigt, gefolgt von 5-7 Tr. NH,OH (1:2). Die aus-
fallenden Oxalate werden abfiltriert und mit Puffer,

d.h. mit 20 mg Kohlenpulver in 1% NaCl versetzt,
wonach die Spektralanalyse erfolgt. Mit dieser Me-
thode kdnnen 10-5 - 10-6% Sm und 10-4% Nd und Dy
bestimmt werden.

Z. Anal, Chem. 29, 1549-1553 (1974) (Russisch, mit
engl. Zus.fass.). Wernadski-Inst. Geochem. -~Anal.
Chem, , Akad, Wiss. Moskau (UdSSR) J, Eliassaf

The use of flame procedures in metallurgical analy-

sis. Part I. Determination of silicon in sulphide
and silicate minerals. R.J.Guest and D, R. Macpher-
son.

Best. von Silicium in Mineralien; Spektralphotometrie,
Atomabsorption; Aufschlufl fiir Sulfid- und Silicatmine-
ralien,

Ein schnelles AAS-Verfahren zur Bestimmung von
Silicium in typischen Sulfid- und Silicat-Mineralien
und Mischungen davon, wie in Erzen oder Schlacken,
wird beschrieben. Zwei AufschluBiverfahren haben
sich fiir die anschliefende AAS-Analyse besonders
bewédhrt. 1.} Der Aufschiuf mit Kénigswasser und
HF in einem Teflonautoklav bei 140°C und 2.) die
Schmelze mit Natriumperoxid. Genaue Parameter
fir die AAS-Analyse werden angegeben, Einflug von
Salzgehalt der Lésung und Verunreinigungen der
Probelésung auf die Genauigkeit der Analysergebnis-
se wird diskutiert,

Anal, Chim, Acta 71, 233-253 (1974). Chem, Anal,
Section, Extraction Metall. Div., Dept. Energy,
Mines Resources, Ottawa, Ontario (Kanada)

R. H, Sterzel

Ion-exchange separation and spectrophotometric de-
termination of zirconium, thorium and uranium in
silicate rocks with arsenazo Ill. T.Kiriyama and
R.Kuroda,

Best, von Zirkonium, Thorium und Uran in Silicat-
gestein mit Arsenazo III; Chromatographie, Ionen-
austausch/Spektralphotometrie.

Nach der Zersetzung der Probe mit einer Mischung
aus HCIO4 + HF werden die drei Metalle mit Fe{Ill)
und Al(OH)3 geféllt und dann auf einer Dowex-1-Siule
durch Anionenaustausch aus einer verdiinnt schwefel-
sauren Lo6sung, die HZO enthélt, adsorbiert. Das
adgorbierte Th, Zr, und U wird durch Elution mit
saurer Ammoniumsulfatldsung, HCI bzw., HCIO
getrennt. Die Sorption aus sulfathaltigem Medium
mit anschlieBender Elution gestattet eine selektive
Trennung der drei Elemente, so da8 sie anschlieBend
direkt mit Arsenazo INI spektrophotometrisch bestimmt
werden konnen. Das Verfahren wird auf Standard-
silicatgesteine angewandt.

Anal. Chim. Acta Z_l_, 375-381 (1974). Lab, Chem,,
Fac. Education, Kagoshima Univ., Kagoshima
{Japan) R, H. Sterzel
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Formation of atoms in carbon furnace atomisers in
atomic-adsorption spectrometry, W.C, Campbell
and J. M. Ottaway.

Best, von Blei in Geolog, Material; Spektralphoto-
metrie, Atomabsorption; Theorie zur Atomisierung
im Graphitrohr,

Die Giiltigkeit der Reaktion MO(s) + C(s) —> CO(g) +
M(g) wurde durch Berechnung der Temperaturen, bei
welcher sie thermodynamisch moglich wére, fiir 27
Elemente getestet. Mit diesen Berechnungen war es
moglich, die Temperaturen vorauszubestimmen, bei
denen eine grifiere Anzahl von Metallatomen im
Graphitrdhrchen gebildet werden kann, Die Voraus-
berechnungen stimmten fiir 22 Elementie im wesent-
lichen mit den gemessenen Temperaturen iiberein,
Fiir die iibrigen 5 Elemente milssen andere Reaktions-
mechanismen gesucht werden, Fiir die Atomisierung
im Graphitrohr ist eine Oxidmatrix am zweckméafig-
sten. Als Beispiel wird die Bestimmung von 1-100
ppm Pb in Carbonatgestein angefiihrt. Bei 3, 15 ppm
Pb betrigt der Variationskoeffizient 6%. Die Nach-
weisgrenze liegt bei 0,4 ppm Pb im Gestein.

Proc. Soc. Anal, Chem., 11, 161-162 (1974). Dept.
Pure Appl. Chem., Univ, Strathclyde, Glasgow
(Grofibritannien) G. Hipler

Spectrographic determination of silicon and iron in
chromites. H.Pravéeva, A. Delijska and C, Color.

Best. von Silicium und Eisen in Chromiten, Chrom-
erzen; Spektrometrie.

A spectrographic method for determining silicon and
iron in chromium ore, concentrate and wastes is
developed. The sample is introduced in the discharge
in the form of a rotating briquette. A high voltage
spark is applied to the briquette. The equipment and
operating conditions are described. The influence of
sample composition on the line intensity of silicon
and iron is established using statistical methods of
planning the experiment. Conditions for the elemina-
tion of this influence are found. The method is applied
to the analysis of 6 samples. The results are compar-
ed with those of chemical methods of analysis. The
standard deviations of the method are presented in a
table. The method has many advantages in routine
analyses.

Metalurgija 1974, No 2/3, 16-19. Ubernommen von
Abstr. Bulg Sci. Lit.

Atomic-absorption spectrometric determination of
cadmium, lead and zinc in salts or salt solutions by
hanging mercury drop electrodeposition and atomiza-
tion in a graphite furnace, F.O, Jensen, J.Dolezal
and F. J. Langmyhr,

Best. von Cadmium, Blei und Zink in Salzen; Spek-
tralphotometrie, Atomabsorption; nach Elekiroan-
reicherung am Hg-Tropfen,

Zur Spurenbestimmung von Cd, Pb und Zn in Salzen
der Salzlésungen wird zunédchst am hingenden Queck-
silbertropfen eine elektrolytische Anreicherung (11

terialen.

Z. Anal. Chem., Band 275, Heft 1 (1975)

min mit 1 V fir Cd und Pb und 4 min mit 1, 3 V fiir
Zn) durchgefiihrt. Anschlieiend wird der Quecksil-
bertropien in ein Graphitschiffchen gegeben, alles
Hg bei 440°C wihrend 3 min verfliichtigt und die wei-
tere Bestimmung durch Atomabsorption bei 228, 8,
217,0 bzw. 213,8 nm zu Ende ausgefiihrt, Nachge-
wiesen werden bis zu 1,6, 2,5 bzw. 9,5 x 10-5% Ca,
Pb bzw, Zn.

Anal, Chim. Acta 72, 245-250 (1974). Dept. Chem,,
Univ,, Oslo (Norwegen) K. Henning

A carrier distillation method for estimation of boron
in Can. S. V. Grampurchit and V. S. Dixit.

Best. von Bor in Calciumfluorid; Spektrographie,
Emission; Tréagerdestillation,

Zur Bestimmung von Bor in Calciumfluorid wurde
ein Trégerdestillationsverfahren ausgearbeitet. Die
Probe wird mit 5% Kupferoxidfluorid, CuOF, das
200 ppm Gallium als Ga203 enthdlt, versetzt. 50 mg
dieses Gemischs werden in einer 45 sec mit 15 A vor-
gefunkten U. C, C. 1990- Elekirode im Gleichstrombo-
gen (15 A, 3 mm, 30 sec) abgefunkt. Die Spekiren
werden zwischen 2200 - 2850 A aufgenommen (Ge-
rit: Hilger Large Quartz E, 492), Analysenlinie fiir
Bor 2497,7 A, fir Gallium (interner Standard) 2500,7
. Untere Nachweisgrenze fiir Bor: 0,1 ppm. Ge-
nauigkeit t 12%.

Anal. Letters 7, 293-298 (1974). Spectrosc. Div.,
Bhabha Atom, Res. Centre, Trombay, Bombay
(Indien) W.Czysz

Extraktions-photometrische Bestimmung von Bor in
hochreinen, in epitaxialer Technq}og‘ie benutzten Ma-
E. S. Beskova und G. I. Zuravlev,

Best, von Bor in Phosphorpentoxid und Sduren; Spek-
tralphotometrie; nach Extraktion.

Man untersuchte die Bedingungen der extraktions-
photometrischen Bestimmung des Bors in Materialen,
die man in der Epitaxie-Technologie (P505, PCI,
Phosphor-Calciumglas, AsClg und Mineralséuren
wie z. B. H F2, HClund HNOg) benutzt. Dazu bewéhr-
te sich die i/[ethode, die auf der Extraktion des Bors
in Form des Assoziationskomplexes von Tetrafluor-
borat mit Methylenblau mit Dichlordthan beruht, Die
Genauigkeit der Bestimmung mittels der angegebenen
Methode betridgt 5-10% bei einer Empfindlichkeit von
1079 bis n-10-6% B, - Arbeitsweise, B-Bestimmung
in P,O. .1 g Probe in éinem Quarz-Becherglas wird
in einen Exsikkator mit Wasser gebracht; danach
wird die Probe mit 10 ml Wasser in ein 100 ml-Po-
lyéthylengefif tibergefiihrt, Ammoniak (pH 2), 0,5 mil
verd. H,S0, (1:1) und 5 ml 5% H,F, zugesetzt, das
GefaB mit einem Deckel bedeckt und bis zum nichsten
Tage stehen gelassen, Man gibt nun 20 ml Wasser,
2,0 ml einer 0,002 M Methylenblau-Lésung und 15 ml
Dichloréthan zu, riihrt die Lsung 5 sec und zentri-
fugiert 5 min bei 4000 - 6000 U/min, Die wilrige
Phase wird mittels einer Quarzpipette abgetrennt,

die organische mit 10 ml Wasser durchgeschiittelt,
das Gemisch wieder zentrifugiert, die klare organisch
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Schicht abgetrennt und ihre Absorption bei 655 nm in
1 cm-Kiivetten gegen Dichloridthan gemessen. Alle
benutzten Reagentien miissen auf den B-Gehalt ge-
prift werden, Die Auswertung erfolgt anhand einer
Eichkurve bzw. nach der Korrektion auf den Blind-

ml-Quarz-Becherglas {HZF in einem Teflon~Becher-
glas) mit 30 ml Wasser undzl ml 1%iger Mannit-Ls-
sung versetzt und die Lésung in einem Teflon-Geféafl
fast zur Trockne verdampft, Die weitere Bestimmung
verliuft wie oben beschrieben.

Z. Anal. Chim. 28, 1411-1413 (1973) (Russisch, mit
engl, Zus.fass.) F, Jandik

Komplexometrische Bestimmung von Gallium neben
Indium in Anwesenheit von Wolfram. K. G. S€erbina,
M. V. Mochosoev und A.1, Gruba,

Best. von Gallium und Indium in Wolframaten; Kom-
plexometrie,

Es wurde eine komplexometrische Bestimmung von
Ga und In in Ga- und In-Wolframaten ausgearbeitet.
W wird dabei mit Weinsdure maskiert., Die beschrie-
bene Bestimmung ist dreimal genauer als die, bei
der W durch Fillung abgetrennt wird; auch die Analy-

igen Weinséure-Lésung mit Wasser auf 100 ml er-
géinzt, 25 ml dieser Lsung werden mit einem Uber-
schufl (3-5 ml) 0,05 M ADTA-Ldsung versetzt, die
Ldsung wird mit NaOH bzw, HCl1 gegen Phenolphthalein
genau neutralisiert, mit 30 ml Acetatpufferldsung

(pH 5,2 - 5, 8) versetzt, 2-3 min gekocht, abgekiihli
und der Uberschufi an ADTA mit einer 0,025 M ZnCl,-
Ldsung gegen Xylenolorange zurlicktitriert. Analy-
sendauer 30-45 min. Der Bestimmungsfehler betrigt
0,51 - 0,87%.

Z. Anal. Chim, 28, 1416-1417 (1973) (Russisch, mit

engl, Zus,fass.). Staatsuniv. Ukr. SSR,Donetsk
(UdSSR) F. Jandik

Spektrographische Methode zur Bestimmung von Wolf-
ram- und Molybdédn- Beimengungen im Ammonium-~

Eerrhenat. N. Tarasevi¢c, A.D.Chlystova und E, 1.
uvalova,

Best. von Wolfram und Molybdén in Ammoniumperrhe-
nat; Spektrometrie,

Die optimalen Bedingungen der spektralen Bestimmung
von 5-10-3% W bzw. 5-10-4% Mo im Ammonium-
perrhenat wurden ermittelt: Spaltbreite 0, 019 mm, In-
tensitét des Gleichstrombogens 5 A, Expositions-
dauer 25 sec, Tiefe des Kraters 1 mm, Gearbeitet
wurde mit einem Diffraktionsspektrographen DFS-13
mit einem Gitter (600 Striche pro mm) mit Kohlen-
elektroden; spekirale Linien: W 4008, 75 und Mo

3170, 35 und 4232, 59 X,

7. Anal, Chim. 28, 1419-1422 (1973) (Russisch, mit

engl. Zus.fass.). Lomonosov’ Staatsuniv., Moskau
(UdSSR) F. Jan8ik

Analyse diinner Schichten chalkogener Glaser durch

elastische Protonenstreuung und Messung der schnel-

len Gammastrahlung. M. Cohen, L. Porte, J,-P.

Thomas und J, Tousset.

Best. von Germanium, Arsen, Tellur und Schwefel
in Glas; y-Spektrometrie; schnelle y-Strahlung.

Durch Bestrablung diinner Schichten mit 10-500 pg/
cm® Dicke aus Ge, As, Te und S mit Protonen mit
Energien unter 4 MeV ist durch Messung der schnel-
len Gammastrahlen eine zerstdrungsfreie Analyse
mit geringem Zeitaufwand méglich. Der systema-
tische Fehler liegt unter 3%, die normalen Grenzen
der Bestimmung liegen bei 0,1 pg/cm?®S, 0,2 pg/
em?2Te, 2 pgfcm? As und 5 pg/cm? Ge. Sind benach-
barte Massenlinien nicht vorhanden, so erniedrigen
sich die Werte auf 0,05, 0,01, 0,4 und 1 pg/em?,

Es kdnnen Bereiche von weniger als einem mm* ana-
lysiert werden.

J. Radioanal. Chem, 17, 65~77 (1973). Inst. Phys,
Nucléaire, Univ. Claude Bernard de Lyon, Villeur-
banne (Frankreich) J. Rasch

Application of ion-selective electrodes to the analy-
sis of silverplating baths. L. N. Lapatnick,

Best. von Silber und Cyanid in Galvan. Bidern;
Elektroden, ionenselektive,

Zur volumetrischen Bestimmung von Silber und
Cyanid in Beschichtungsbéddern wird in 0, 25 M Na-
tronlauge unter Verwendung ionenselektiver Elektro-
den titriert. Benutzt werden die Elekiroden 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-
tric Co., Insulation Systems Lab. Operation, Phila-
delphia, Pa, (USA) K. Henning

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

Analyse von Erdslprodukten; Chromatographie, Gas;
Ubersicht.

Nach einem Uberblick iiber die Verwendung von
chromatographischen Methoden sowie ASTM-Stan-
dards in der Petroleum-Industrie werden allgemein
verwendete typische chromatographische Methoden
besprochen. Gasoline z, B, werden fraktioniert destil-
liert, Die 10-60°C-Fraktionen werden sofort, die
60-132°-Fraktionen nach weiterer Reinigung und
Fraktionierung (durch Siurebehandlung bzw, UOP-
FIA) mittels Capillar-Gas-Chromatographie analy-
siert; die geséttigten Fraktionen auf einer Squalan-
Séule, z.B. nach A, J, Raymond and T.J. Prebula
(Gas-Chrom. Analysis of Mono-Olefins Through C7,
22nd Pittsburgh Conf. Anal. Chem. Applied Spectr, ,
Cleveland, 1971}, die aromatischen und hsher sie-
denden Fraktionen z. B, an einer mit Ucon Oil LB-
550X gefiillten Séule, Gute Auftrennung und struk-
turelle Forschungen kénnen durch Gelpermeations-
Chromatographie erreicht 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 separation of benzene and cyclo-
hexane., F.P.Mc Candless, D.P, Alzheimer and R.
B. Hartman,

Trenn. von Benzol und Cyclohexan; an einer Vinyli-
denfluoridmembran.

Die Trennung von Benzol und Cyclohexan durch Dampf-
durchléssigkeit wurde mit einem l3sungsmittelmodi-
fizierten Vinylidenfluoridfilm untergucht, Die Durch-
laBzelle, die App. fiir die Durchlamessung, die Mem-
branherstellung und die Testmethoden fanden in der
von F', P. McCandless (Ind, Eng, Chem., Process
Res. Develop 12, 354 (19738)) beschriebenen Weise
Anwendung, mit der Ausnahme, daf zur Gieflésung
fiir die Membranherstellung kein Weichmacher ver-
wendet wurde. Der p an der ZufluBseite betrug 1 at,
an der AbfluBseite 10 mm Hg. Der Gehalt der Lé-
sungen an der ZufluBseite sowie des Permeats wurde
gc an 10% Carbowax 20-M auf Chromosorb P mit 4%
KOH bestimmt, Die Zugabe von bis zu 10% DMF oder
DMSO zum KohlenwasserstoffzufluB ergibt einen

recht hohen Kohlenwasserstoffflu mit einer guten
Selektivitdt fiir Benzol. Ohne Losungsmittel ist der
Vinylidenfluoridfilm sehr undurchlédssig, Der Film
wird mit einem Sulfon-plastifizierten Vinylidenfluorid-
film von McCandless verglichen. Es zeigten sich
hierbei hiufig Ubereinstimmungen aber auch interes-
sante Unterschiede. Das geschilderte Losungsmittel-
membransystem ist moglicherweise der Fliissig-
flissig-Extraktion liberlegen, da man nur geringe
Mengen an Extraktionsmittel bendotigt.

Ind. Eng, Chem. Process Des. Develop. 13, 310-312
(1974). Dept. Chem, Engng. Montana State Univ. ,
Bozeman, Montana (USA) G. Biock

Analytical applications of hexafluoroacetone and
fluorine-19 nuclear magnetic resonance - A, Technique

Z. Anal. Chem., Band 275, Heft 1 (1975)

beruht auf der Fahigkeit von Hexafluoroaceton (HFA) R
Addukte mit Protonenbestandteilen zu bilden. Fir
Wasser wird die Bildungsenthalpie bei 25°C mit

-22, 4 Kcal/Mol ermittelt.

Anal, Chem, 46, 1302-1304 (1974). Res. Center,
Hercules Inc., Wilmington, Del. (USA) G.Preis

Bestimmung des Tri- und Tetrachlorithylengehaltes
in wélrigen Lésungen mit Hilfe der Pyrolyse.

E, Zawadzka,

Best. von Trichlordthylen, Tetrachlorithylen in
wéBrigen Ldsungen; Pyrolyseverfahren.

Die Untersuchungen iiber Erarbeitung einer direkten
Methode der Bestimmung von Tri- und Tetrachlor-
4thylen in w&Brigen Ldsungen werden besprochen.
Ein Verfahren thermischer Zersetzung der Chloro-
kohlenwasserstoffe bei hohen Temperaturen mit
Einsatz von Platinkatalysator (PyrolyseprozeB) wird
ausgenutzt. Die Untersuchungen werden mit Hilfe
einer dazu speziell konstruierten Apparatur durchge-
ftihrt. Die optimalen Bedingungen zur Durchfilhrung
des Pyrolyseprozefes wurden bearbeitet.

Przegl. Wtbk. 28, 204-206 (1974) (Poln,) (Polen)
S ind Z 320/ZZ 645 TIB

Die chromatographische Analyse von Produkten der
Acetonkondensation, M. Oktawiec und A, Przybysz,

for simultaneous guantitation of water and hydroxyls
with characterization of latter. F.F,-L,Ho and R.
R.Kohler,

Best, von Wasser in Liosungsmitteln; Spektrometrie,
KMR; mit 19F,

Bei der stets aktuellen Bestimmung von Wasser er-
wies sich die magnetische Protonenresonanz (PMR)
als nicht besonders erfolgreich. Die Hydroxyl-Pro-
tonen der Wassermolekiile sind labil, in verschiede-
ne Arten der Wasserstoffbindung und in chemische
Austauschreaktionen mit sdmtlichen Protonenarten
der Probe verwickelt. Dies fiihrt zu einer Verschie-
bung der Spektrallinien und gegebenenfalls zu spek-
traler Uberschneidung mit anderen Protonensignalen.
Das 1% NMR (FMR)-Verfahren verspricht dagegen
universelle Einsatzmdglichkeit, bietet h6here Emp-
findlichkeit, weniger Stérungen und, was noch wich-
tiger ist, die Moglichkeit der gleichzeitigen Be-
stimmung von Wasser neben Alkoholen und anderen
Arten von Protonen mit Charakterisierung der letz-
teren, z.B. als Alkohole, Amine usw, Das Verfahren

Analyse von Produkten der Acetonkondensation;
Chromatographie, Gas.

Der Verlauf von Versuchen mit einem chromato-
graphischen Verfahren zur Bestimmung von Pro-
dukten der Acetonkondensation,besonders von Diace-
tonalkohol, Isomethylalkohol, Mesityl- und Aceton-
oxid, wird beschrieben. Die genannten Produkte
werden in der NE-Metallindustrie als Flotations-
reagentien eingesetzt. Die Trennungsbedingungen,
Kolonnenfiillungen, apparativen Einrichtungen und
die Methoden der qualitativen und quantitativen Aus-
wertung der Resultate werden beschrieben. Es wer-
den Ergebnisse chromatographischer Analysen von
Mischgasmustern angefiihrt und die Genauigkeit und
Anwendbarkeit dieser Methode erértert.

Prace Inst. Met, Niezelaz. 3, 125 (1974) ZZ 4386
{Poln.) (Polen) TIB

Gel chromatography of melamine-formaldehyde re~

sins. (Gel chromatography of amino regins, I.)
M. Tsuge, T.Miyabayashi and S. Tanaka.

Best. der Molekulargewichtsverteilung von Melamin-
Formaldehydharzen; Chromatographie, Gel.

The determination of the apparent number and weight
average molecular weights (M, and M) and molecu-
lar weight distributions of melamine-formaldehyde
resins (MFR) was studied by gel chromatography.
Samples studied were analyzed in an open column
gravity feed system by gel chromatography. The
operating parameters were as follows: solvent, di-
methylformamide; temperature, 25°C  2°C; gel,
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Sephadex LH-20; Column, 80 cm; detector, Diffe-
rencial Refractometer; sample concentration, about
80 mg/2 mil; flow rate, 1 ml/min. The separation of
isomers of mononuclear methylol melamines in MFR
was considerably successful. The mechanism of
MFR separation is attributed to the molecular sieving
and absorption effects of Sephadex LH-20,

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

Gel chromatography of urea-formaldehyde resins.
(Gel chromatography of amino resins, II.) M. Tsuge,
T. Miyabayashi and S, Tanaka.

Best., der Molekulargewichtsverteilung von Harnstoff-
Formaldehydharzen; Chromatographie, Gel.,

The determination of the apparent number and weight
average molecular weights (M, and M) and the mo-
lecular weight distributions of urea-formaldehyde
resins (UFR) was studied by gel chromatography.
Samples studied were analyzed in an open column by
descending gel chromatography. The operating para-
meters were as follows: solvent, dimethylformamide;
temperature, 25°C+T 2°C; gel, Sephadex LH-20;
column, 80 cm; detector, Differencial Refractometer;
flow rate, 1 ml/min; sample concentration, about

50 mg/2 ml. It was found that the M, of commercial
UFR adhesives ranged from 250 to 500 and the mo-
lecular weight distribution was broader than that of
melamine-~ and phenol-formaldehyde resins.

Japan Analyst 23, 1146-1150 (1974) (Japanisch, mit
engl. Zus.fass,). Centr. Res. Lab., Sumitomo
Bakelite Co., Akiba-cho, Tosuka-ku, Yokohama-shi,
Kanagawa; Fac. Engin, Univ. Tokyo, Hongo, Bunkyo-
ku, Tokyo (Japan)

Bestimmung des Gehalts an "trans"-Komponenten in
Polyithylenterephthalat-Granulat "TEROM". E. D,
Berari, E, Dinulescu und L. Chirics.

Best, der Rotationsisomere von Poly&thylenterephtha-
lat; Spektralphotometrie, IR.

Die Bestimmung der Rotationsisomere des Poly-
dthylenterephthalats, die durch''trans'- und "cis"-~
Konformation gekennzeichnet sind, kann mit Hilfe
der Absorptionsspektroskopie im Infrarot durch
Messen der Absorptionsintensitét bei 975 cm™ ", bzw.
1044 cm-! durchgefiihrt werden. Zwischen dem spe-
zifischen Volumen der Probekérper und der "trans''-
Komponente besteht eine enge Korrelation, die zur
Bestimmung der kristallinen Fraktion dienen kann,
Das spezifische Volumen der perfekt kristallinen und
perfekt amorphen Fraktion wird durch Extrapolation
ermittelt.

Mat. Plastice 11, 357 (1974) (Rum.) (Ruménien)
S cet Z 525/72Z 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 von Kunststoffen; Laser-
pyrolyse/Chromatographie, Gas/Massenspekiro-
metrie; Witterungseinfliisse.

Eine kombinierte Technik aus Laser Pyrolyse-Gas-
Chromatographie/ Massenspektrometrie wird zur
Bestimmung des Verschlechterungsgrades von Glas-
fiber/Epoxy-Materialien durch Witterungseinfliisse
eingesetzt. Die Menge der entstandenen fliichtigen
Stoffe wird der Linge der Zeit der Witterungsein-
fliisse zugeordnet und bietet ein zuverlédssigeres
Kriterium als physikalische Testmethoden,

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

Chemische Bestimmungsmethode fiir Gemische von
Methanol, Aethanol und n-~Butanol, R. Truhaut und
W. Stanilewicz.

Best. von Methanol, Athanol und n-Butanol in Far-
ben und Lacken; nebeneinander.

Als Liosungsmittelbestandteile von Farben und Lak-
ken dienen hiufig Gemische von Methanol, Aethanol
und n-Butanol. Diese lassen sich folgendermaBen
quantitativ bestimmen: 1. Selektive Oxidation von
Methanol zu Formaldehyd und colorimetrische 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 errechnet werden. - Die Bedingungen der
Acetylierung der drei Alkohole, die Hydrolyse des
nicht umgesetzten Uberschusses an Acetanhydrid,
sowie dessen titrimetrische Bestimmung wird tiber-
prift und optimiert. 10 Messungen ternirer Gemi-
sche verschiedener Zusammensetzung zeigen eine
Standardabweichung von 9, 35%.

Ann. Fals, Exp. Chim, ﬂ, 425-442 (1974). Lab.
Toxicol. et Hyg. Industr., UER, Mécanismes
d’action des médicaments et des toxiques, Paris
(Frankreich) B. R. Glutz

Gas chromatographic analysis of DDT-type com-
pounds. M. B. Abou-Donia.

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

25 Verbindungen vom DDT-Typ, von denen einige

als DDT-Abbauprodukte in biologischen und nicht-
biologischen Systemen angetroffen werden, wurden
gas-chromatographisch analysiert., In vier 180 x 0,65
cm-Glassé#ulen eines Varian Aerograph 2100 mit ECD
(Tritiumquelle) mit 5% QF-1, 5% Igepal, 5% Versamid
900'bzw. 5% DC-11 auf Chromosorb W, 80-100 mesh,
wurden bei Temperaturen von 190°C (Siule), 210°C
(Detektor) und 230°C (Einspritzblock) und einem
Ny-Strom von 35 ml/min auf allen S8ulen gute Tren-
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nungen erhalten, Rel. Retentionszeiten und quant,
Detektorwerte (Fldcheneinheiten in mm?2/ pg der Sub-
stang) fir alle 25 Verbindungen an den vier Sdulen
sind in Tabellen aufgefiihrt, Polare Verbindungen
(DBH, DDOH, Dicofol und DDA) wurden vorher sily-
liert. Die TMS-Derivate ergaben an der QF-1-Siule
und an einer gemischten Sédule mit je 2, 5% QF-1 und
SE-30 die besten Trennungen.

Anal, Letters 7, 313-325 (1974), Dept. Physiol.
Pharmacol., Duke Univ, Med. Center, Durham, N.C,
(UsA) W.Czysz
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3. Pharmazeutische Produkte

Differentiating nonaqueous titration of mixtures con-
taining acetaminophen and salicylamide. M.I, Blake
and L. B, Shumaker.

Best. von Phenacetin und Salicylamid in Pharmazeut,
Produkten; Volumetrie; in DMF,

Phenacetin und Salicylamid werden durch Titration
in nichtwéafrigem Medium bestimmt. Mit dieser Me-
thode werden die einzelnen Substanzen und komple-
xen Mischungen untersucht. Exp.: 75 - 150 mg Probe
werden in 50 ml DMF geldst und potentiometrisch
(Kalomel-Elektrode, Fisher-Titrator) mit 0,1 N
Tetrabutylammoniumhydroxid titriert. Die pK_-Wer-
te von Phenacetin (8, 31) und Salicylamid (9, 92? unter-
scheiden gich ausreichend fiir eine gemeinsame Ti-
tration. Die Methode wird an galenischen Préparaten
mit beiden Verbindungen erprobt; die Standardabwei-
chung der Werte liegt maximal bei } 2, 6%.

J. Assoc. Offic, Anal. Chemists 56, 653-655 (1973).

Dept. Pharm., Univ. of Illinois Med. Center, Chica-

go, 111, (USA) E. H. Reimerdes

Polarographische Bestimmung von Indometacin,
G.Kazemifard und L. Holieck.

Best. von Indometacin in Pharmazeut, Produkten;
Polarographie.

Die Bestimmung des Indometacins in galenischen
Priparaten auf polarographischem Wege wird be-
schrieben. Die polarographisch aktive Ketogruppe
wird an der Hg-Tropfelektrode in einer 2-elektroni-
schen Stufe reduziert. Das Halbstufenpotential ist
pH-abhingig. Die Messung erfolgt in methanolischer
Lésung mit LiCl als Leitsalz. Die mittlere Abwei-
chung der Bestimmung liegt fiir Kapseln zwischen 0,9
und 2%. Die Vorschriften zur Handhabung der Pro-
ben (Kapseln, Suppositorien, Suspensionen) werden
angegeben und die Ergebnisse von Mehrfachbestim-
mungen mitgeteilt.

Arch, Pharmaz,, 218, 664-671 (1973). Chem, Inst.,
Hochschule Bamberg E. H. Reimerdes

Z. Anal. Chem., Band 275, Heft 1 (1975)

Spectrophotometric determination of piperazine in
pharmaceutical preparations. T.R. Baggi, S.N,
Mahajan, and G. R. Rao.

Best. von Piperazin 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-
tration of piperazine. The color developed obeys
Beer’s law in the concentration range of 6.4 - 51,2
pg piperazine/ml. The results of the proposed
method agree with those of the official methods
within % 1, 0% for piperazine and its salts and t 2. 0%
for formulations. The method is rapid and precise
and gives reproducible results, It is suitable for
the analytical control of piperazine or its salts and
their formulations.

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

Oxidation procedures in the assay of some drugs

containing a diphenylmethylene ether or diphenyl-

methyleneamino group. B.Caddy, F.Fish and J.

Tranter.

Best, von Pharmazeut, Produkien vom Typ Diphenyl-
methylenitherverbindungen, Diphenylmethylenamino-
verbindungen; Oxidativer Abbau; zu Benzophenon.

Zur empfindlicheren Bestimmung organischer Ver-
bindungen wird oft der oxidative Abbau dieser Ver-
bindungen zusammen mit der Analyse der Abbaupro-
dukte durchgefiihrt, Am Beispiel von Arzneimitteln
mit Diphenylmethylédther- und Diphenylmethylen-
amino-Gruppen, die beim oxidativen Abbau Benzo-
phenone liefern, werden zwei Oxidationsverfahren
untersucht: Oxidation mit saurer Dichromat- oder
alkalischer Permanganat-Ldsung. Fir die erste Ver-
bindungsgruppe wird die Oxidation mit Cr2072‘ emp-
fohlen, wéhrend fiir die zweite Gruppe die MnO,"-
Ozidation die besten Ergebnisse liefert, Im allge-
meinen ergibt die Oxidation mit Cr2072‘ eine héhere
Benzophenon-Ausbeute. Reaktionsmechanismen fiir
den Abbau werden diskutiert,

Analyst 99, 555-564 (1974). Div. Pharmacogn. Foren-
sic Sci., School of Pharm, Sci., Univ. of Strathclyde,
Glasgow (Grofbritannien) B. Seifert

NMR analysis of pharmaceuticals X: determination

of methsuximide and phensuximide in capsules.

J. W, Turczan and B, A, Goldwitz.

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

Die quantitative Bestimmung der antiepileptischen
Verbindungen Methyl-Phenylsuccinimid und Dimethyl-
Phenylsuccinimid wird mit der NMR-Analyse durchge-
fiihrt, Das Verfahren hat den Vorteil groBer Genauig-
keit und das NMR-Spektrum ist gleichzeitig eine ein-
deutige Identifikation der Verbindungen. Exp.: Die
Substanzen werden in CCl, (+ CH2C12) geldst und mijt



