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Bei der Ausfithrung von Boratschmelzaufschliissen in
Platin-, Platingold- oder Graphittiegeln zur Pripara-
tion pulverformiger Proben fiir die Réntgenspektral-
analyse wird vielfach die Technik angewandt, die
Schmelze in eine Form, wie z.B. einen Metallring, zu
gieBen. (Vgl. die in {1] gegebene Literaturiibersicht.)
Um ein Zerspringen der Tablette bzw. eine Blasen-
bildung zu vermeiden, mufl hierbei mit besonderer
Sorgfalt verfahren werden. Manche Autoren schlagen
daher ein Wiederaufmahlen der erstarrten Schmelze
und das anschlieBende Pressen des Pulvers vor.
Vorteilhafter als diese Arbeitsweise ist es, Graphit-
tiegel nicht nur fiir den Schmelzaufschlufl zu ver-
wenden, sondern die Schmelze auch darin zu einer in
das Rontgenspektrometer einsetzbaren Tablette
erkalten zu lassen. Um ein Festhaften der erstarrten
Schmelze an der Tiegelwand zu vermeiden, miissen
Schmelzzusammensetzung und Graphitqualitit auf-
einander abgestimmt sein. Dabei kommt es auf den
Kieselsduregehalt der Proben besonders an. Ein hoher
Kieselsduregehalt setzt die von der Probenzusammen-
setzung abhingige Neigung der Schmelze, am Tiegel
zu haften, herab; auBBerdem verhindert er, daBl die

Tabelle. Reproduzierbarkeit der Ergebnisse

Schmelze auskristallisiert. Ein Zerspringen der
Tabletten infolge beim Abkiihlen aufgetretener
Spannungen haben wir nicht beobachtet.

Zwei Anwendungsbeispiele sollen die Arbeitstech-
nik erldutern. Im ersten Fall handelt es sich um ein
stlicatreiches Scheeliterz, fir das reines Li,B,0, als
Schmelzmittel verwendet werden kann; beim zwei-
ten um ein eisenreiches, kieselsdurearmes Zinnerz.
Hier wurde zur Verbesserung der Eigenschaften der
Schmelze Si0, und LiOH zugesetzt. Bewihrt haben
sich Graphittiegel der Qualitit EK 50 der Fa. Rings-
dorff. (Die nach unseren Angaben angefertigten
Tiegel mit vom Tiegelboden nach oben konisch zu-
nehmendem Innendurchmesser werden inzwischen
von Ringsdorff als Standardartikel Kat.-Nr. 21.52.104
vertrieben.) Es ist zu empfehlen, die Tiegel vor der
ersten Verwendung einmal auszuglithen. Arbeitet
man in Luft, so konnen die Tiegel bei der hier angege-
benen Schmelztemperatur und Zeit ca. 30mal benutzt
werden, bevor der Abbrand zu stark geworden ist.

Die Schmelztabletten aus Natrium- oder Lithium-
tetraborat lésen sich wesentlich leichter aus den
Graphittiegeln als aus Platingold-Tiegeln.

1. Beispiel: Scheeliterz (ca. 40°/, Si0,)

1000 mg der unter 60 p aufgemahlenen Probe werden mit
10 g Li,B,0, vermischt und bei 1050°C 20 min im Muffel-
ofen geschmolzen. Nach 10 und nach 15 min wird der
Tiegel zum Umschwenken aus dem Ofen genommen. Die
im Graphittiegel erkaltete Schmelztablette wird an der
Unterseite mit SiC-Pulver, Kérnung 180, angeschliffen.

2. Beispiel: Eisenreiches Zinnerz (ca. 40%/, Fe)

500 mg der unter 60y aufgemahlenen Probe werden mit
9¢ Li,B,0, und 1g einer im Gewichtsverhiltnis 1:1 vor-

Standard-
abweichung
1. Scheeliterz mit 8,0%/, WO,
Imp.
Iy—E- .10 6985 6977 6984 6083 6957 7010 417
0/, WO, 8,0, 7.9 8,0, 8,0 7,9 8,0, + 0,02
2. Eisenreiches Zinnerz mit 27,5°(, Sn
Isn Inlzlii' - 1072 14176 14108 14201 14235 14197 14193 -+ 42
Isn/Itn 1,365 1,356 1,367 1,369 1,364 1,363 -+ 0,005
%/, Sn 27,5, 27,3, 27,5 27,6, 27,5, 27,44 + 0,09
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gefertigten Mischung von SiQ, mit LiOH sowie mit 100 mg
In,0, als innerem Standard fiir Sn vermischt. Sonst weiter
wie bei 1.

Die Messungen wurden mit einem Philips-Universalvaka-
umspektrometer PW 1540 mit Goldanodenrshre ausgefithrt,
wobei die Bedingungen zur Messung der Wla-, SnKo- und
InK«-Intensititen den iiblichen entsprachen.

Die Tabelle gibt die bei mehrfach durchgefiihrten
Schmelzaufschlissen derselben Erze erhaltenen Er-

Referate

Referate

gebnisse wieder, womit die gute Eignung der vor-
geschlagenen Arbeitsweise belegt sei.
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1. Allgemeine analytische Methoden, Apparate
und Reagentien

Flammenemissionsphotometrie. Neue Beirachtung

einer alten Methode

E. E. Pickett und 8. R. Koirtyohann. In einem Ubersichts-
artikel werden neuere Entwicklungen auf dem Gebiet der
Flammenemissionsspektroskopie und der Atomfluorescenz-
analyse besprochen und es wird ein Vergleich mit der Atom-
absorptionsspektrometrie durchgefiihrt. — 39 Literatur-
angaben.

Anal. Chem. 41, 28 A—42 A (1969). Agric. Bailding, Univ. of
Mo., Columbia, Mo. (USA). B. Seifert

Herstellung einer vorgemischten, mit Sauerstoff an~
gereicherten Luft/Acetylen-Flamme fiir die Flammen-
emissionsphotometrie

J. F. Chapman und L. 8. Dale. Es wird eine einfache und
billige veréinderte Ausfithrung des ,,Unicam®-Brenner- und
Zerstiubersystems beschrieben, mit deren Hilfe es méglich
ist, der Flamme O, zuzumischen. Bei Verwendung dieser
Flamme werden die Nachweisgrenzen fur 4g, 4, Ba, Ca, Co,
Cr, Cu, Fe, Li, Mg, Mo, Ni, Pb, Sr und ¥V um die Faktoren 4
bis 120 verbessert. Die Stérang durch POz~ bei der Ca-
und Mg-Bestimmung wird véllig, die durch Al bei der Ca-
Bestimmung teilweise verhindert. Es kénnen sowohl wiBrige
als auch wiBrig-alkoholische Losungen verwendet werden.

Analyst 94, 563568 (1969). Austr. Atomic Energy Comm.,
Lucas Heights, N. S. W. (Australien). B. Seifert

Untersuchung iiber die Herstellung einer gefrennten Luft/
Acetylen-Flamme fiir die thermische Emissionsspektro-
skopie

R. S. Hobbs, @.F, Kirkbright und T.8.West. In Fort-
fithrung von Arbeiten iiber die getrennte Luft/C;H,-Flamme
[Talanta 14, 1011 (1967); 15, 997 (1968)] werden die bei
Verwendung einer normalen Luft/C H,-Flamme erhaltenen
Emissionsspekiren von Ba, Bi, Ca, Co, Cr, Cu, Fe, Mg, Mn,
Mo, Ni, Pb, Pt, 8n, Sr, T! und V mit denjenigen verglichen,
die beim Verdampfen der Elemente in der Zone zwischen
den durch N, getrennten Primér- bzw. Sekundérzonen einer
Luft/C,H,-Flamme entstehen. Durch ein besseres Signal/
Rausch-Verhiltnis konnte die Empfindlichkeit im all-
gemeinen verbessert werden. Die mit der herkdmmlichen

Flamme nicht erfaBbaren Elemente Mo und V kdnnen noch
in Mengen von 2 bzw. 19 ppm bei 379,8 bzw. 318,56 nm
nachgewiesen werden. Es wurde auBerdem festgestellt, daB
die Verwendung der getrennter Flamme giinstig ist, wenn
stérende Einfliisse durch Molekiilemissionen zu befiirchten
sind.

Analyst 94, 554—562 (1969). Chem. Dept., Imp. Coli.,
London (England). B. Seifert

Anwendung einer intermittierenden Versprithtechnik zur
Unterdriickung des Untergrundes bei Flammen-
Emissionsspekiren
K. Riidiger, B. Gutsche, H.Kirchhof und R. Herrmann.
Die Ansaugcapillare eines Zerstduberbrenners ohne Vor-
kammer ist iiber einen biegsamen Plastikschlauch mit einer
zweiten Capillare verbunden, welche in die Probeldsung ein-
taucht. Durch einen Antrieb, bestehend aus 50 Hz-Synchron-
motor, Exzenterscheibe und Pleuel, kann diese Capiliare in
der Probelésung auf- und abbewegt werden. Die Schwin-
gungsfrequenz ist so gewihlt, daB die Geschwindigkeit der
Aufwirtsbewegung groBer ist als die Ansauggeschwindigkeit
der Losung. Daher wird wihrend dieser Halbperiode keine
Flissigkeit angesaugt und zerstdubt. Die Analysenlinie er-
scheint demzufolge als pulsierendes Signal iiber der an-
nshernd kopstanten Emission des Flammenuntergrundes
und wird mit einem 50 Hz-Synchronverstéirker isoliert. Am
Beispiel der in Gebieten starker OH-Banden liegenden
Linien Ni 341,48 —352,45 nm, Mg 285,3 nm und Bi 306,77 nm
wird gezeigt, daB mit dieser Arbeitsweise die OH-Banden
des Flammenuntergrundes vollig unterdriickt werden. Es
verbleibt nur ein groBeres Rauschen als in den tbrigen Teilen
des Spektrums. — Gegenitber der herkémmlichen Arbeits-
weise mit kontinuierlicher Zerstdubung und Schwingblende
wird die Linienintensitit um den Faktor 1,5 verringert.
Die Nachweisgrenze betrigt fir beide Techniken etwa
2 ppm Mg.
Analyst 94, 204—208 (1969). Univ.-Hautklinik, GieBen.

G. Wiinsch

Verbesserung der flammenspektrometrischen Analyse
durch Verwendung einzelner Tropichen der Probelésung
G. M. Hieftje und H.V.Malmstadt. In Fortsetzung einer
fritheren Arbeit [Anal. Chem. 40, 1860 (1968)], in der eine
Vorrichtung zur Herstellung gleichartiger einzelner Tropf-
chen auf einer definierten Flugbahn in einer reproduzier-



