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der Zugabe-Methode, bei der man von gepulvertem Galliumarsenid und Graphit aus-
ging, zu denen man Oxide der betreffenden Elemente hinzufiigte.
[1] Zavodsk. Lab. 30, 1459—1463 (1964) [Russisch]. B. TvarorA

Uber die Anwendung der Schiitt- und Zugabemethode bei der Spekiralanalyse
von Biden berichten J. Grifsgr und A. Graserr [1]. Es wurden Cu, Co und N3
bestimmt. (Speltrograph Hilger E 478 mit Quarzoptik, Spaltbreite 0,02 mm,
Einlinsenbeleuchtung, Anregung im aktiviertem Wechselstrombogen, Graphit-
elektroden, Elektrodenabstand 6 mm.) Die pulverisierten Proben wurden aus einem
glisernen Vorratshehilter mit einem elektromagnetischen Vibrator in die Analysen-
strecke geschiittet. Analytische Linienpaare: Cu 3274-—Ag 3280, Co 3453—Pd
3421, Ni 3414—Pd 3421 A, Expositionszeit fir Cu 10 sec, fir Ni und Co 20 sec.
Die Variationskoeffizienten der einzelnen Bestimmung (beli 8 Bestimmungen)
betragen fiir Cu 6,49/, fir Co 10,4%/, und fiir Ni 8,5%/,. Die Fehler tibersteigen
300/, nicht.
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Uber die Bestimmung des Kaliumgehaltes in Biden durch zerstérungsireie
Alktivierungsanalyse berichten Caruvwve-Huer K, Camne-Y U Livn und Hwa-SHENG
Cuewxa [1]. Die Methode basiert darauf, daf die Probe direkt mit Neutronen
bestrahlt wird und danach die 1,99 MeV bzw. 3,55 MeV p~—-Strahlung des tiber die
Reaktion #K(n,y)*?K gebildeten K (1, = 12,46 Std) gemessen wird (Verfahren
nach WINOHESTER [2]). Um das mitgebildete #Na (v, = 14,97 Std, Eg = 1,394MeV)
nicht zu messen, wird die Mefprobe mit einer Al-Folie von 800 mg cm~2 bedeckt.
Zur Eliminierung des y-Anteils an der Zihlrate wird die Probe einmal mit dieser
800 mg cm—2-Folie und ein zweites Mal mit einer 2000 mg cm—2-Folie, die auch die
f~-Strahlen des 2K absorbiert, gemessen. Da die y-Quanten des 2*Na und des 2K
beide Folien praktisch ohne Schwichung durchdringen, ist die Differenz beider
Zahlraten ein direktes MaB fiir die f—-Aktivitdt des **K und kann daher zur K-
Bestimmung der MeBprobe herangezogen werden. — Verfakren. Die zu untersuchen-
de Probe von ca. 30 mg wird in einem Polyathylenbeutel 15 min lang im Tsing Hua
Open-Pool-Reactor bei 2 - 10 n/em? - sec bestrahlt. Nach einer Abklingzeit von
einem Tag wird die Probe, wie angegeben, ausgezihlt. Die Genauigkeit des Verfah-
rens ist weitgehend durch die Statistik der §~-Zéhlung bedingt, da eine Folie mit
800 mg Al/em? nur 49, der f—-Strahlung mit Hgmax = 3,6 MeV durchlifit. Das
bedeutet bei einem Gehalt von 0,1°/; K in der 30 mg Bestrahlungsprobe eine effektive
Zghlrate von 40 ipm, die zumindest in derselben GréBenordnung wie die Nullrate
der zur Messung verwendeten Geiger-Miiller-Zéhlanordnung liegt. Daher sind die
erhaltenen Werte auch sehr unterschiedlich. Bei einer Mefreihe stimmen flammen-
photometrisch und aktivierungsanalytisch erhaltene K-Werte gut iiberein, bei einer
anderen MeBreihe wurden fiir die aktivierungsanalytisch ermittelten K-Gehalte bis
zu 50°/, hhere Werte gefunden. Stérend wirken hohere Gehalte des Bodens an Eu,
Pr und W, so daB sich das beschriebene Verfahren nicht ohne weiteres auch auf
Mineralien ausdehnen 156¢.
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Hsinchu (Taiwan). — [2] WINCHESTER, J. W.: Anal. Chem. 83, 1007 (1961); vgl.
diese Z. 189, 446 (1962). C. KrELLER

Der Nachweis von Triazin-Herbiciden in Boden und Wasser mit Hilfe der
Diinnschichtchromatographie wird von D. C. ABBoTT, J. A. BuNTING Und J. THOM-
sox [1] beschrieben. — Arbeitsweise. Rine Wasserprobe von 200 ml wird mit
Ammoniak auf pH 9 gebracht und 2mal mit je 25 ml CH,Cl, ausgeschiittelt. Die
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Losung wird durch eine kurze Na,S0,-Séule gegeben und im Kuderna-Danish-
Verdampfer (KDV) eingeengt. — Die Bodenprobe wird nach Entfernung groferer
Steine im Morser verrieben. 20 g der Bodenprobe werden mit 1 ml Ammoniak
(D 0,88) versetzt und dreimal mit je 50 ml Ather ausgeschiittelt. AnschlieBend gibt
man die Extraktionslosung iiber Na,S0, und dampft im KDV auf etwa 1 ml ein.
Mit 10 ml Aceton wird der Riickstand in einen Scheidetrichter iibergefithrt, mit
200 ml 0,1 n Salzséure versetzt, 2mal mit je 25 ml Ather ausgeschiittelt und die
Extraktionslosung verworfen. Durch Zugabe von Ammoniak wird auf alkalische
Reaktion eingestellt, 2mal mit je 25 ml CH,Cl, extrahiert und dann im KDV zur
Trockne eingeengt. Den Riickstand nimmt man in 50 pl Hexan auf. Ein aliquoter
Teil wird auf Kieselgel G-Platten aufgetragen und 35 min mit CHClz-Aceton (9 - 1)
chromatographiert. Als Sprithreagens dient eine 0,5%ige Brilliantgriinldsung in
Aceton; zur Sichtbarmachung der Flecke wird die Platte Br,-Dampfen ausgesetat.
Die Flecke werden umrandet und ihre Fliche bestimmt. Zur quantitativen Bestim-
mung wird eine Eichkurve aufgestellt, indem man die Logarithmen der anfgetrage-
nen Herbicidmengen zu den Quadratwurzeln der entsprechenden Flidchen der Flecke
in Beziehung setzt; im Bereich von 1—10 pg wurde Linearitét erhalten. Bei Zusatz-
versuchen werden zwischen 72 und 100¢%/, der vorgegebenen Triazinmengen wieder-
gefunden.

[1] Analyst 90, 356—361 (1965). Ministry Technol. Lab. Government Chemist,
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Crganische Sauren iv Pflanzengeweben sind von D.T. Cawvin [1] durch Gas-
chromatographie threr Methylester bestimmt worden. -— Ausfiihrung. Die Probe wird
mit heifem 80¢/yigem Athanol (angestiuert mit Ameisenséure) nach D. H. Mao-
Lexxaw, H. Beevess und J. L. Harruy [2] homogenisiert oder mit Sand im gleichen
Losungsmittel gemahlen und der Brei nacheinander mit 40°/yigem und 809%/,igem
Athanol extrahiert. Die eingedampften Extrakte werden nacheinander mit Ather
und Wasser (zur Abtrennung der Lipide) extrahiert, aus dem wilrigen Extrakt die
organischen S#uren iiber Ionenaustauscher [3] abgetrennt und nach Eindampfen in
Ather-Methanol (9:1) gelést. Zur Veresterung mischt man diese Losung mit einer
frisch bereiteten #therischen Diazometbanlosung (siche H. K. Mawcorp [4]),
dampft das Gemisch ein und 16st die erhaltenen Ester in Methanol. — Die Chromato-
graphie erfolgt in einem Aerograph A-90-P 2-Gerit, das mit einer Kupfersiule
(37,5cm lang, 6 mm @ ) und Wirmeleitfahigkeitsdetektor ausgeriistet ist. Die Siulen-
fiillung besteht aus Chromosorb W, das mit 10°/, Reoplex 400, in Chloroform gelost,
imprégniert, auf 60—80 mesh abgesiebt und tiber Nacht bei 100° C getrocknet wird.
Die Aquilibrierung erfolgt bei 150°C iiber Nacht und mit einem Heliumstrom von
10 ml/min. Dann werden die Injektionskammern auf 180°C, der Detektor auf 212°C
und die Séule auf 55°C temperiert. Nach der Injektion der Esterlosung wird die
Séulentemperatur mit 4° C/min-Steigerung bis 175° C programmiert und der Helium-
strom auf 100 ml/min erhdht. Unter diesen Bedingungen werden Milch-, Qlykol-,
Owal-, Malon-, Bernstein-, Apjel-, Aconit-, Wein-, Citronen-, Isocitronen- und Fumar-
sdureester eindeutig voneinander getrennt. Jedoch mubB fiir jede Siure die Steilheit
der Eichkurve bestimmt werden.
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Uber Studien zum Nachweis von Isothiocyanaten und Vinyl-Oxazolidinethion
in Rapssamen und weiflen Riiben berichten L.-A. ArpELQVIST und E. Josurs-



