
444 Berieht: Spezielle analytische Methoden 

ChloroformlSsung mit  verd. Ammoniak entfernt werden. Danach wird das Nickel 
aus der Chloroformphase mit  Salzsgure extrahiert. In  dieser LSsung ~ird das Nickel- 
(II) mit  Bromwasser zu Nickel(IV) oxydiert und anschliel]end das fiberschiissige 
Brom mit  Ammoniak (1 : 1) genau neutralisicrt. Durch Zugabe yon 1 ml Ammoniak 
stellt man einen pH-Wert  yon 10,4 ein, gibt die Dimethylglyoximl5sung hinzu und 
mil~t nach 60 min die Absorption bei 442 nm. Tr~gt man die Absorption in Abh~n- 
gigkeit vom Nickelgehalt auf, so zeigt es sieh, dab die Steigung dcr Geraden mit  
zunehmendem Salzgehalt der LSsung steiler wird. Die Eichkurve mu[~ deshalb mit  
Seewasser gleichen Salzgehaltes aufgenommen werden. 
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Zur Bestimmung der substitnierten Harnstoff-Herbicide Linuron, ~Ionuron, 
Diuron, ~eburon und Fenuron in Oberfliiehengewiissern hydrolysierte S .E .  
KATZ [1] die Herbicide im sauren Medium, diazotierte die entstehenden Ani]in- 
dcrivate und bestimmte die Konzentration nach Kuppeln zu eincm Farbstoff colori- 
metrisch bei 555 nm. --  Arbeitsvorschri/t. 100 ml Wasser werden mit  5 •  ml 
Chloroform extrahiert;  den Abdampfriickstand mit  15 ml 6 N Salzs~ure versetzen und 
1 Std am Riickflu] kochen, abkfihlen lasscn und mit  75 ml Wasser verdfinnen. Mit 
1 ml 2~ NaNOa-LSsung wird diazotiert, der Nitrit-~berschu~ wird mit  1 ml 
10~ Ammoniumsulfamat-LSsung zerst6rt (10 min). ])anach setzt man 2 ml 
l~ N-(1-Naphthyl)-iithylendiamin-dihydrochlorid-LSsung zu und li~13t 15 rain 
stehen. Mit 10 ml n-Butanol und 25 g Kochsa]z sehfittelt man die FarblSsung kr~ftig 
durch und zentrifugier~ anscMiel~end ab. Von der Butanolschicht pipettiert man 
genfigend in eine 1 cm-Zelle eines Spektrophotometers und mil~t die Farbintensit~t 
bei 555 nm. --  Fiir die Eichkurven vcrwendet man entweder die reinen Herbicide 
oder man fiihrt dieselbe Prozedur mit  den entsprechenden Anflinderivaten durch. 
Die Korrekturfaktoren bei 3,4-])ichleranilin als Eichsubstanz betragen fiir die 
Mikro-Mengen ])iuron 1,44, Neburon 1,69 und Limuron 1,53. Bei p-Chloranilin ffir 
Monuron 1,56; bei Anilin fiir Fenuron 1,76. --  Ffir die qualitative Bestimmung wird 
die ])iinnschicht-Chromatographie herangezogen. Hierzu extrahiert man 1 1 Wasser 
mit  5 • 100 ml Chloroform, den Abdampfrfickstand nimmt man mit  Aceton auf. 
Entwickelt wird in Methanol-Methylchloroform-2,2,4-Trimethylpentan (5 : 35: 60) 
auf Eastman Chromatogram Sheet Nr. K 301 R2. Man f~rbt an mit  Ninhydrin- 
Reagens. --  Die Erfassungsgrenze bei dcr quantitativen Bestimmung liegt fiir 
Limuron, ])iuron und Neburon bei 0,02 ppm, Ffir Monuron bei 0,03 ppm und fiir 
Fenuron bei 0,04 ppm. 
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4. A n M y s e  y o n  b i o l o g i s c h e m  M a t e r i a l  

Bestimmung yon ~-Aeetyl-p-aminophenol im Harm Zum Nachweis einer fiber- 
m~ffigen Anwendung yon Analgetica wic Acetophenetidin, N-Acetyl-p-aminophenol 
(APAP) oder Acetanilid bcscbreiben R.M.  WwLc~ und A. H. C o ~ Y  [1] eine 
quantitative Bestimmungsmethode fiir Urin. --  Arbeitsweise. Zu 1 ml Urin gibt 
man 4 ml 4,0 n Salzs~ure und 1,0 ml Wasser oder 1 ml einer StandardlSsung. 
])as gut verschlosscne R6hrchen wird i Std im kochenden Wasserbad erhitzt. ])ann 
wird auf genau 10 ml mit  Wasser aufgefiillt, so dal~ jeder Milliliter 0,1 ml Urin 
entspricht. 1 m] dicser LiSsung gibt man in eine 20 ml-Kfivette und setzt eine frisch 
bereitete Mischung yon 80 ml 0,2 n Natronl~uge, 10 ml l~ PhenollSsnng 


