Short Communications

Tabelle 3. Extraktions-Flammenatomabsorptionsbestimmung
von Chrom in Salzen. N=5; 1 (P =95%, f=4) =2,78

Salz gegeben ge- S RSD  feyp

(ng) funden (%)

X, ug

K1 1 Cr(II) 1,02 0,03 29 149
NH,I 2 Cr(111) 2,00 0,04 2,0 0
BaCl, 0,1 Cr(I11) 0,102 0,007 6,9 0,64
CaCl, 0,5 Cr(I1T) 0,50 0,02 4,0 0
Li,CO, 2Cr(ID) 203 005 25 134

1 Cr(II}) '

+1 Cr(VI) 1,97 0,05 2,5 1,34
Na,C0O, 1 Cx(IIl) 098 003 31 1,49
K,CO; 1Cr(II) 1,01 0,03 3,0 0,74
BaCO, 0,2 Cr(III) 0,202 0,006 3,0 0,74

0,1 Cr(III)

+0,1 Cr(VD) 0,196 0,007 3,6 1,28
CaCO; 0,1 Cr(III) 0,099 0,007 71 0,32

0,05 Cr(I1I)

+0,05Cr(V) 0,012 0,007 6,9 0,64

tion {ibt keinen FinfluB auf die Cr-Extraktion aus. Chrom kann
in KI und NH,I nach dem Eichkurvenverfahren bestimmt wer-
den. Die Eichlésungen werden durch Extraktion aus wéBrigen
Cr(III)-Standardldsungen bei pH 5 + 0,5 (0,05 M Acetatpuffer-
16sung) unter den gleichen Versuchsbedingungen wie die Probe-
16sungen hergestellt. Fiir BaCl,, CaCl,, Na,COs, L12CO§,
K,CO;, BaCO; und CaCOj erfolgt die Bestimmung und die
Auswertung des Gesamt-Chromgehaltes nach der Standardad-
ditionsmethode.

Gereinigte Salzpreben dienten zur Pritfung der Richtigkeit
der beschriebenen Analysenmethode. Die Ergebnisse von 5 Par-

allelbestimmungen sind in Tabelle 3 angegeben. Fiir KI und
NH,I (Eichkurvenverfahren), sowie fiir die Carbonatproben
[Eichzusatzverfahren mit Cr(III)-Addition] wurde kein systema-
tischer Unterschied zwischen den gegebenen und gefundenen
Werten nachgewiesen [fo,, = ¢ (P = 95%, /= 4) = 2,78]. Dje be-
schriebene Methode erlaubt die Bestimmung von 1-1076%
Chrom mit einer relativen Standardabweichung von 2 bis §%.
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Uranbestimmung in Pflanzen mit Hilfe
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Determination of Uranium in Plant Material
by X-Ray Fluorescence Analysis

Prinzip. Zur Bestimmung von Uran in Pflanzen werden die
Proben verascht, mit Salpetersiure aufgenommen umd mit ge-
sittigter Aluminiumnitratlésung versetzt. Durch Ausschiitteln
mit Ethylacetat wird Uran abgetrennt, das organische Losungs-
mitte] wird abgedampft, Uran an Cellulose-Hyphan angerei-
chert und mit einer Rontgenfluorescenzapparatur gemessen.

Durchfithrung

Aufbereitung. Die Proben werden getrocknet und gemahlen. 5 g
Probenmaterial werden in einer Platinschale 2 h verascht, mit
4 ml konz. Salpetersdure versetzt und zur Abscheidung von
Siliciumdioxid mind. 24 h stehen gelassen.

Extraktion. Die L6ésung wird samt Riickstand mit 6 ml bidest.
Wasser und 30 ml geséttigter Aluminiumnitratldsung in einen
Schiitteltrichter gespiilt und dreimal mit 10 ml Ethylacetat aus-
geschiittelt. Die organischen Phasen werden gesammelt, vom
Restwasser getrennt und nach Zugabe von 1 ml bidest. Wasser
langsam auf dem Wasserbad eingedampft [1].
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Anreicherung. Der Riickstand wird mit 20 ml 3 N Salzsiure
unter Erwidrmen aufgenommen, mit 80 ml bidest. Wasser und
1 ml einer 5%-igen Titriplex-V-Losung (pH 4,5) versetzt und
mit Natronlauge auf pH 6 eingestellt. Die Losung wird mit
50 mg Cellulose-Hyphan mindestens 30 min geschiittelt [2] und
tiber einen Schwarzbandfilter (& 50 mm) abgesaugt. Das Cellu-
lose-Hyphan wird auf dem Filter flachgedriickt und mit einer
0,3%igen Aceton-Cellit-Losung fixiert.

Messung. Die Filter werden mit einer wellenldngendispersiven
Roéntgenfluorescenzapparatur gemessen:

Folgende MeBparameter werden empfohlen:

MeBzeit: 200 s

Molybdédn-Réhre
Kristall: LiF 400 Winkel: UL,
Al-Filter Detektor: SZ

Verfahrenskenngrofen. Die Wiederfindung liegt bei ~ 95%.
Der optimale Konzentrationsbereich bewegt sich zwischen
30 ng/g— 2006 ng/g. Die Nachweisgrenze (3 J) betragt 25 ng/g.

Kollimator: 0.15
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