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mit Wasser verdiinnen) zugegcben. Naeh 5 min werden der Mischung 1 ml 3,4- 
Xylenol (l~ in Aeeton) und 50 ml Schwefelsgure (710 ml konz. Schwefels~ure 
and 250 nil Wasser) zugeffigt, geschiittelt und 15 rain stehengelassen; dann wird 
mit Wasser bis zum Kolbenhals verdfinnt und abgekiihlt. Das nitrierte Xylenol 
wird zweimal mit Petrol~ther (KP 35--37~ extrahlert, der Betrolgther (75 nil) 
mit 10 ml 10~ Natronlauge geschfittelt. Die gef~rbte Schlcht Mrd gegen 
Wasser bei 430 nm gemessen. Die NitratvergleiehslSsangen zur Eiehkurve ent- 
ha]ten 10, 25, 50, 100, 150 mad 200 ~zg Nitrat in 1 ml; sic werden aus einer Standard- 
16sung hergestellt, die 8,50 g KNO3/1000 ml Wasser enthglt. Leider gelang es nicht, 
das Aluminiumoxid restlos yon Nitrat, Nitrit mad Chlorid zu befreien, ohne die 
fiir seine Verwendung erforderliehen Eigenschaften irreversibel zu seh~digen. 
[1] J. Assoc. 0file. Agr. Chemists 48, 648--653 (1965). Dept. Biochem., Purdue 
Univ., Lafayette, Ind. (USA). K. P]IILIPPI 

Ein spektralphotometrisehes Verfahren zur Bestimmung yon 2-(~'-Thiazolyl- 
benzimidazol) (Thiabendazol) in Futtermitteln besehreiben C. R. SZAnKOWmCI 
and J. K i ~ o ~ i  [1]. Man extrahiert mit methanoliseher Salzs~ure, entfernt stSrende 
Substanzen, indem man die alkalische L6stmg mit Chloroform behandelt und fiihrt 
dutch Zink in Gegenwart yon p-Phenylendiamin in einen Sulfidkomplex fiber, der 
oxydiert wird. -- Arbeitsweise. Eine bestimmte Menge der im Mixer gut zerkleinerten 
(30 mesh) Probe, die ungef~hr 500 izg Thiabendazol enthalten sollt~, wird mit 
100 ml 0,2 n Salzsaure in Methanol (1 : 1) versetzt, 1 Std meehanisch geriihrt oder 
geschiittelt und darm zentrifugiert oder filtriert. Bei Proben, die 0,1 ~ oder mehr 
Thiabendazol enthalten, geht man yon 1 g des materials aus und versetzt ebenfalls 
mit 100 ml der alkoholisehen Salzsaure und verdiinnt dann einen aliquoten Teil 
des klaren Zentrifugats mit der alkoholischen Salzsiiure auf eine Konzentration 
yon 100 ~zg Thiabendazol in 20 ml. Von den klaren Extraktl5sungen werden 20 ml 
in einem 50 ml-Zentrifugenglas mit 5 ml einer 5~ Natronlauge und ferner 
mit 3 g Natriumclflorid versetzt, umgeschiittelt, 15 ml Chloroform hinzugeffigt 
and dann 5 rain lang kraftig geschfittelt. Nachdem man 5 rain zentrifugiert hat, 
wird die untere Chloroformschicht vorsichtig in einen 50 ml-MeBkolben abpipettiert 
and die Extraktion mit 15 und 10 nil Chloroform wiederholt. Die vereinigten 
Extrakte werden mit Chloroform zu 50 ml erganzt und zu 10 ml davon in einem 
50 ml-Zentrifugenglas 20 ml einer verd. Salzsiure (9 ml zu 100 ml verdfinnt) hinzu- 
gefiig$, 5 rain kriftig gesehfittelt und daan 2 rain zentrffugiert. 15 ml des klaren 
Zentrffugats werden 20 rain ins siedende Wasserbad gestellt, auf 25~ (=t= 3~ 
abgekiihlt and dann 5 ml einer 0,05~ w~Brigen p-Phenylendiamindihydro- 
chloridlSsung hlnzugegeben, umgeschfittelt und sofort noch 0,1 g ( •  5 rag) Zink- 
staub zugefiigt. Nach 2 rain gibt man noeh 5 ml EisensulfatlSsung zu (25 g Eisen- 
(III)-ammoniumsulfat in 100 ml Wasser -]- 3 ml konz. Sehwefels~ure) mid stellt 
noeh 15 rain bis zur vollstandigen L5sung des Zinks ins Wasserbad. Zur abgekiihlten 
Probe gibt man weitere 2 ml EisensulfatlSsung mid nach 30 min sehliel31ieh noeh 
5 g wasserfreies Natriumsulfat mid 5 ml n-Butanol. Man schfittelt kr~ftig, zentri- 
fugiert und migt die Farbintensitgt unter Verwendung einer 1 em-Ktivette bei 
605 nm gegen n-Butanol im Spektrophotome~er. Entsprechend werden Blindprobe 
und StandardlSsungen hergestellt. Bei den letzteren geht man yon einer GrundlSsung 
aus, die 50 mg Thiabendazol in 100 ml der alkoholischen Salzsiure enthi~lt, und ver- 
diinnt weiter 1 : 10. 10 ml dicser L6sung werden mit dcr Mkoholischen Salzs~ure zu 
100 ml erginzt. Nithiazid, Enheptin mud Sulfathlazol stOren die Bestimmung. Die Ge- 
nauigkeit wird zwischen 97,6--106,6 %, die Standardabweichung zu 2,44 ~ angegeb en. 
[1] g. Assoc. Oftie. Agr. Chemists 48, 288--295 (1965). Merck Chem. Div., Merck 
& Co., Inc., Rahway, N.J. (USA). D. RIT~W]~O~E~-]=[~mIOY.~rN 
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