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Bei der Ausffihrung von Boratschmelzaufsehliissen in 
Platin-, Platingold- oder Graphittiegeln zur Prs 
tion pulverfSrmiger Proben ffir die RSntgenspektral- 
analyse wird vielfach die Teehnik angewandt, die 
Schmelze in eine Form, wie z.B. einen Metallring, zu 
gieSen. (Vgl. die in [1] gegebene Literaturiibersieht.) 
Um ein Zerspringen der Tablette bzw. eine Blasen- 
bildung zu vermeiden, mug hierbei mit besonderer 
Sorgfalt verfahren werden. Manehe Autoren schlagen 
daher tin Wiederaufmahlen der erstarrten Sehmelze 
und das ansehliel~ende Pressen des Pulvers vor. 

Vorteilhafter als diese Arbeitsweise ist es, Graphit- 
tiegel nich~ nur ffir den Schmelzaufschlul~ zu ver- 
wenden, sondern die Schmelze aueh darin zu einer in 
das RSntgenspektrometer einsetzbaren Tablette 
erkalten zu lassen. Um ein Festhaften der erstarrten 
Schmelze an der Tiegelwand zu vermeiden, mfissen 
Sehmehzusammensetzung und Graphitqualit~t auf- 
einander abgestimm~ sein. Dabei kommt es auf den 
Kiesels~uregehalt der Proben besonders an. Ein hoher 
Kiesels~uregehalt setzt die yon der Probenzusammen- 
setzung abh~ngige Neigung der Sehmelze, am Tiegel 
zu haften, herab; au$erdem verhindert er, da$ die 

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

Zwei Anwendungsbeispiele sollen die Arbeitstech- 
nik erl~utern. Im ersten Fall handelt es sich um ein 
silicatreiches Scheeliterz, fiir das reines IA2BaO ~ als 
Schmelzmittel verwendet werden kann; beim zwei- 
ten um ein eisenreiches, kieselsgurearmes Zinnerz. 
Hier wurde zur Verbesserung der Eigenschaften der 
Sehmelze SiO 2 und LiOH zugesetzt. Bew~hrt haben 
sich Graphittiegel der Qualits EK 50 der Fa. Rings- 
dorff. (Die naeh unseren Angaben angefertigten 
Tiegel mit vom Tiegelboden nach oben koniseh zu- 
nehmendem Innendurchmesser werden inzwischen 
yon Ringsdorff als Standardar~ikel Kat.-Nr. 21.52.104 
vertrieben.) Es ist zu empfehlen, die Tiegel vor der 
ersten Verwendung einmal auszuglfihen. Arbeitet 
man in Luft, so kSnnen die Tiegel bei der hier angege- 
benen Schmehtemperatur und Zeit ca. 30 mal benutz$ 
werden, bevor der Abbrand zu stark geworden ist. 

Die Schmelztabletten aus Natrium- oder Lithium- 
tetraborat 15sen sich wesentlieh leichter aus den 
Graphittiegeln als aus Platingold-Tiegeln. 

1. Beispiel: Scheeliterz (ca. 400/0 SiO~) 

1000 mg der unter 60 ~ aufgemahlenen Probe werden mit 
10 g Li2BtO 7 vermischt und bei 1050~ 20 rain im Muffel- 
ofen gesehmolzen. Naeh 10 und nach 15 rain wird der 
Tiegel zum Umschwenken aus dem Ofen genommen. Die 
im Graphittiegel erkaltete Sehmelztablette wird an der 
Unterseite mit SiC-Pulver, KSrnung 180, angeschliffcn. 

2. Beispiel: Eisenreiches Zinnerz (ca. 40% Fe) 
500 mg der unter 60 ~ aufgemahlenen Probe werden mit 
9 g LimB40 ~ trod 1 g einer im Gewichtsverh~ltnis 1:1 vor- 

Tabelle. Reproduzierbarkeit der Ergebnisse 

Standard- 
abweichung 

1. Scheellterz mit 8,00/0 WO 3 

Iw Imp... 10_~ 6985 6977 6984 
mm 

~ WOa 8,0o 7,90 8,0o 

6983 6957 7010 =[= 17 

8,00 7,9~ 8,03 =t= 0,02 

2. Eisenreiches Zinnerz mit 27,5~ Sn 
Imp. Isn �9 �9 10 -2 14176 14108 14201 
r a i n  

Isn/IIn 1,365 1,356 1,367 

~ Sn 27,52 27,3a 27,50 

14235 14197 14193 ~ 42 

1,369 1,364 1,363 =j= 0,005 

27,60 27,50 27,4 s J= 0,09 
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gefertigten Mischung yon SiO~ mit LiOH sowie mit 100 mg 
In20 a als innerem Standard fiir Sn vermiseht. Sonst welter 
wie bei 1. 

Die Messungen wurden mit einem Philips-Universalvaku- 
umspektrometer PW 1540 mit GoldanodeurShre ausgefiihrt, 
wobei die Bedingungen zur Messung der WLa-, SnK~r und 
InKa-Intensit~Cen den iibliehen entsprachen. 

Die  Tabel le  gib~ die be i  mehr faeh  durehgef f ihr ten  
Schmelzaufsehl i issen derse lben  Erze  e rha l t enen  Er -  

gebnisse wieder ,  womi t  die gu te  E ignung  der  vor .  
geseh lagenen  Arbe i t swe ise  be leg t  sei. 
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Flammenemissionsphotometrie. Neue Betraehtung 
einer alten Methode 
E. E. Pickett und S. R. Koirtyohann. In einem 0bersieh~s- 
artikel werden neuere Entwicklungen auf dem Goblet der 
Flammenemissionsspektroskopie und der Atomfiuoreseenz- 
analyse besproehen und es wird ein Vergleich mit der Atom- 
absorptionsspektrometrie durchgef/ihrt. - -  39 Literatur- 
angaben. 
Anal. Chem. 41, 28A--42A (1969). Agrie. Building, Univ. of 
Me., Columbia, Me. (USA). B. Seifert 

Herstellung einer vorgemisehten, mit Sauerstoff an- 
gereicherten Luft/Acetylen-Flamme flit die Flammen- 
emissionsphotometrie 
J. F. Chapman und L. S. Dale. Es wird eine einfache und 
billige ver~nderte Ausfiihrung des ,,Unieam"-Brenner- und 
Zerst~ubersystems beschrieben, mit deren Hilfe es mSglich 
ist, der X~lamme Os zuzumischen. Bei ~erwendung dieser 
Flamme werden die Nachweisgrenzen fiir Ag, Al, Ba, Ca, Co, 
Cr, Cu, 2'e, Li, Mg, Me, iVi, Pb, ~r und I z um die Faktoren 4 
his 120 verbessert. Die StSrung durch P04 a- bei der Ca- 
und Mg-Best'lmmung wird vSllig, die dutch A1 bei der Ca- 
Bestimmung teflweise verhindert. Es kSnnen sowohl w~Brige 
als auch w~Brig-alkoholische LSsungen verwendet werden. 
Analyst 94, 563--568 (1969). Austr. Atomic Energy Comm., 
Lucas Heights, N. S. W. (Australien). B. Seifert 

Untersuehung iiber die HersteUung einer getrennten Luit /  
Aeetylen-Flamme fiir die thermische Emissionsspektro- 
skopie 
R. S. Hobbs, G.F .  Kirkbright und T.S.  West. In  Fort-  
ffilmmg yon Arbeiten fiber die getrennte Luft/C~H~-Flamme 
[Talanta 14, 1011 (1967); 15, 997 (1968)] werden die bei 
Yerwendung einer norm~len Luft/C~H2-Flamme erhaltenen 
Emissionsspektren yon Ba, ~i, Ca, Go, Cr, Cu, ~e, My, Mn, 
Me, Ni, Pb, Pt, ~n, ~r, Tl und F m i t  denjenigen verglichen, 
die beim Verdampfen der Elemente in der Zone zwisehen 
den durch N~ getrennten Primer- bzw. Sekund~rzonen einer 
Luft/CaH~-Flamme entstehen. Dutch ein besseres Signal/ 
Rausch-Verh~ltnis konnte die Efapfindliehkeit im all- 
gemeinen verbessert werden. Die mi~ der herkSmmliehen 

Flamme nicht effaBbaren Elemente Me und V kSnnen noch 
in Mengen yon 2 bzw. 19 ppm bei 379,8 bzw. 318,5 nm 
nachgewiesen werden. Es wurde aul3erdem festgestellt, daft 
die Yerwendung der getrennten Flamme giinstig ist, wenn 
stSrende Eintliisse dutch ~Iolekiilemissionen zu befiirchten 
sind. 
Analyst 94, 554--562 (1969). Chem. Dept., Imp. Coll., 
London (England). B. Seifert 

Anwendung elner intermittierenden Verspriihtechnik zur 
Unterdriiekung des Untergrundes bei Flammen- 
Emissionsspektren 
K. Riidiger, B. Gu~sche, H. Kirchhof und R. Herrmann. 
Die Ansaugeapillare eines Zerstguberbrenners ohne Vor- 
kammer ist fiber einen biegsamen Plastikschlauch mit einer 
zweRen Capillare verbunden, welche in die Probel6sung ein- 
taught. Durch einen Antrieb, bestehend aus 50 Hz-Synchron- 
motor, Exzenterseheibe und Pleuet, kann diese Capillare in 
der ProbelTsung auf- und abbewegt werdcn. Die Schwin- 
gungsfrequenz ist so gewghlt, da6 die Geschwindigkeit der 
Aufw~rtsbewegung grTller ist als die Ansauggesehwindigkeit 
der LTsung. Daher wird wghrend dieser Halbperiode keine 
Flfissigkeit angesaugt und zerstgubt. Die Analyseniinie er- 
seheint demzufolge als pulsierendes Signal fiber der an- 
nghernd konstanten Emission des Flammenuntergrundes 
und wird mit einem 50 Hz-Synchronverst~rker 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, daft mi~ dieser Arbeitsweise die OH-Banden 
des Flammenuntergrundes vTllig unterdriickt werden. Es 
verbleibt nur ein gr613eres Rauschen als in den iibrigen Teilen 
des Spekgrums. - -  Gegeniiber der herk6mmlichen Arbeits- 
weise mit kontinuierlicher Zerst~ubung und Schwingblende 
wird die Linienintensit~t um den Faktor 1,5 verringert. 
Die Nachweisgrenze betr/~gt fiir beide Techniken etwa 
2 ppm Mg. 
Analyst 94, 204--208 (1969). Univ.-Hautklinik, Giellen. 

G. Wiinsch 

Verbesserung der flammenspektrometrisehen Analyse 
durch Verwendung einzelner Tr~pfchen der Probel6sung 
G. M. Hieftje und H. V. Malmstadt. In  Fortsetzung einer 
frfiheren Arbeit [Anal. Chem. 40, 1860 (1968)], in der eine 
Vorrichtung zur Herstellung gleichartiger einzelner TrSpf- 
chen auf einer definierten Flugbahn in einer reproduzier- 


