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(z. B. Au oder Mn), markiert werden; das fertige Gewebe wird dann aktiviert und
im Vielkanal-y-Spektrometer gemessen. Die Fehlerrechnung zeigt jedoch, dafl zur
FErzielung einer genauen Aussage eine recht grofe Zahl an Analysen noswendig ist.
Fiir die Markierung der Fasern werden die Ionenaustauscheigenschaften der Carb-
oxylgruppen ausgenutzt; die vorher mit Siure gewaschenen Fasern werden dazu
in einer neutralen oder schwach alkalischen Losung des betreffenden Kations
digeriert. — 3. Auch die Bestimmung organischer Additiva, die im Laufe der Her-
stellung aufgebracht werden (z. B. Kleber, Appretur) und die selbst nicht aktivier-
bar sind, kann tber zugefiigte, gut aktivierbare Kationen (z. B. Au) erfolgen. Ein
Vergleich der Ergebnisse der Aktivierungsanalyse mit denen klassischer Ver-
fahren zeigte eine im allgemeinen gute Ubereinstimmung.

1 Textile Res. J. 82, 728—734 (1962). Dept. Textile Chem., School Textiles,
North Carolina State Coll. (USA). K. H. NeEB

Uber die Bestimmung von Kunststofien mit Hilfe der Pyrolyse und Gas-
Chromatographie berichten D.F.NrLsox, J.L. Yz und P.L.K1rk!. 14 Thermo-
plaste und 6 hértbare Harze wurden in Mikromengen (gewohnlich 0,2—0,5 mg,
in einzelnen Fiallen 3—4 mg) in einem dem Gas-Chromatographen vorgeschalteten
Pyrolysegefal bei 500-—1200°C zersetzt und an 1,20 m langen Kolonnen mit 5%/,
Siliconsl auf Chromosorb W (80—100 mesh) bei einer Temperatur von 150°C und
einer Stromungsgeschwindigkeit des Tragergases Argon von 75 ml/min chromato-
graphiert. Traten dabei nur wenige Peaks mit kurzer Retentionszeit auf, wurden
die Versuche bei 100°C wiederholt. Die Retentionszeiten variierten von 0,35 min
fiir Tetrafluorithylen bis zu 40 min fiir den letzten Peak von Polystyrol. Der regel-
malige Abstand der Pyrolyseprodukte von Polyéithylen bei logarithmischer Dar-
stellung 148t auf die Zersetzung in einzelne Athylengruppen schliefen. 5 ver-
schiedene Methacrylsdureester konnten an Hand der spater auftretenden, kleineren
Peaks identifiziert werden, wahrend 4 Celluloseacetate an den Peaks mit Reten-
tionszeiten von 3—~7 min unterschieden wurden. 4 Polystyrole, ein durch Kau-
tschuk modifiziertes Polystyrol und ein Acrylnitril-Butadien-Styrol-Mischpoly-
merisat wurden bei 150°C und einer Stromungsgeschwindigkeit von 200 ml/min
untersucht. Geringe Anderungen der Pyrolysetemperaturen beeintrichtigten die
Reproduzierbarkeit nicht, wahrend starke Anderungen, besonders bei den Poly-
styrolen, die kleineren Peaks veriindern. Fiir Vergleichsmessungen sollten etwa
gleich groBe Proben verwendet werden, da bei groBeren Proben Verzdgerungen
beim Erhitzen auftreten, die die Peaks verindern.

1 Microchemic J. 6, 225 —231 (1962). School Criminol., Univ. of Calif., Berkeley,
Calif. (USA). G1sera PeTERS

Zur schnellen Bestimmung des Gehaltes an monomerem Styrol in Poly-
styrolharzen haben E.P.Racrris und R. J. Gasax! zwei Methoden aus-
gearbeitet. — Zur gas-chromatographischen Bestimmung werden 0,2—0,3 g Poly-
styrol mit 7 ml Benzol durch Schiitteln (1 Std) geldst, man fiillt auf 10 ml auf,
schiittelt abermals 5 min und zentrifugiert die Losung, falls sie noch getriibt ist,
10 min bei 3400 U/min. 30 ul der Losung werden dann bei 100°C gas-chromato-
graphiert (Barber-Colman Model 10) an einer 6 mm dicken und 20 cm langen
Kolonne mit mit Saure gewaschenem Chromosorb W (80—100 mesh), welches mit
25/, Dodecylphthalat belegt ist. (Tonisationsdetektor, Ra, 220°C, Injektions-
temperatur 160°C.) Argon dient als Trégergas (110 ml/min). Ausgewertet wird mit
Eichkurven, die mit Styrol hergestellt sind, welches zuvor an einer praparativen
Saule (Fisher Scientific Co.) mit 200/, Siliconsl DC-200 auf ,,Columnpack (60 bis
80 mesh) bei 137°C gas-chromatographisch gereinigt wurde. — Fir die polaro-
graphische Bestimmung wurde in Anlehnung an die Vorschrift von J. Pascrax?
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mit Benzollosung gearbeitet, jedoch ein Alkoholzusatz empfohlen: 2—4 g Poly-
styrol werden 2 Std mit 35 ml Benzol geschiittelt und auf 50 ml aufgefiillt. 1 ml
dieser Losung wird mit 1 ml 95%,igem Athylalkohol und 8 ml Elektrolytlosung
(0,1 n Tetrabutylammoniumjodid in Dimethylformamid) versetzt, 5 min mit Stick-
stoff durchperlt und von —1,6 bis — 2,1 V gegen eine Silber-Silberchloridelektrode
polarographiert. Uber Eichpolarogramme, die fiir Gehalte bis zu 0,1 mg/ml lineares
Stufenwachstum fir die Stufe bei —1,95 4 0,02 V ergeben, wird ausgewertet. —
Nach beiden Methoden werden gut iibereinstimmende Ergebnisse erhalten.

1J. Assoc. off. agric. Chemists 45, 918—921 (1962). Food a. Drug Admin.,
Washington, D. C. (USA). — 2 Chem. analit. (Warszawa) 5, 477 (1960); vgl. diese
Z. 180, 384 (1961). K. Crusk

Zur polarographischen Bestimmung anionischer Detergentien verwenden
G. 8. BucrANAN und J. C. GrirFrre! die Fillung mit Methylenblau und die Awus-
wertung des Absinkens der Methylenblaustufe durch diese Reaktion. Wird in
Pufferlosung vom pg-Wert 4,5 (0,05 m an Essig-, Phosphor- und Borsdure, mit
NaOH eingestellt) und nach Behandeln mit Stickstoff polarographiert, so wird
die Methylenblaustufe durch Zusatz von Natriumdodecylsulfat- oder Natrium-
tetradecylsulfatlosung bis zum Flockungsschwellenwert zwar exponentiell, nach
Uberschreiten des bis dahin erforderlichen Zusatzes aber linear mit dem Zusatz
erniedrigt. So konnen je nach Vorlage an Methylenblau (z. B. 30 ml 4 - 10~ m oder
25 ml 4 - 10-2 m) verschieden groBle Gehalte (Zugabe von tiber 6 ml 102 m bzw.
iber 4ml 10~'m Lésung) des Detergens zuverlassig auf -+ 3%/, bestimmt werden,
wenn der Verdiinnungsfaktor beriicksichtigt wird. — Neutralrot an Stelle von
Methylenblau liefert infolge sehr langsamer Reaktion schlechte Ergebnisse. — Auf
die Moglichkeit der Bestimmung kationischer Detergentien mit entsprechenden
sauren Farbstoffen wird hingewiesen.

1J. electroanal. Chem. 5, 204207 (1963). Dept. Phys. Chem., Univ. of New
South Wales, Kensington ; Div. Textile Phys., C.8.1.R.0., Ryde, N.S.W. (Australien).
K. Cruse

Fine einfache Methode zur gleichzeitigen Bestimmung von Hexachlor-
cyclohexan (HCH) und DDT in Streupudern beschreibt T. Kartvia!. — Arbeits-
weise. Ein Allihnsches Rohr oder ein Adsorptionsrohr, das mit Asbest oder Watte
verschlossen ist, fiillt man mit 3—4 g ,,Aluminiumoxid neutral® und wischt dieses
mit 10 ml Ather oder n-Hexan. Genau 2—3 g der Probe werden mit 2—3 g Alu-
miniumoxid gut verrieben und in das Rohr gebracht. Man extrahiert quantitativ
mit Ather oder n-Hexan und wischt die zum Verreiben verwendete Reibschale
ebenfalls mit dem Elutionsmittel. Tm Vakuum wird das Eluat vorsichtig ein-
gedampft, der Riickstand einige Zeit im Vakuumexsiccator getrocknet und dann
gewogen. Die Auswaage besteht aus HCH und DDT. — Man sammelt den Riick-
stand mit einem Spatel am Boden der Abdampfschale, wobei zum Schlufl die
feinsten Teilchen durch Abspiilen mit Ather am Boden gesammelt werden und 148t
den Ather verdunsten. Das Schilchen wird mit einem Ubrglas bedeckt und auf
einen auf 130°C geheizten Heiztisch gebracht. Das Gemisch schmilzt sofort durch
und wird unmittelbar danach auf einem Kiihlblock zum Erstarren gebracht. Man
zerreibt die erstarrte Schmelze mit einem Glasstab und bestimmt Schmelzpunkt
und Brechungsindex des Pulvers. Ist nur eine der beiden Substanzen vorhanden,
s0 beobachtet man bei HCH einen FP von 113,5°C und eine Temperatur von
117—119°C beim Glaspulver 1,5301. Liegt reines DDT vor, so erhidlt man einen
FP von 109°C und eine Temperatur von 131 —133°C beim Glaspulver 1,5702. —
Zeigt ein niederer Schmelzbeginn, daf die Substanz nicht einheitlich ist, so bestimm®
man mit dem geeigneten Glaspulver die Brechungsindexgleichheitstemperatur und



