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J. BXUMLEa (Basel) : Nachweis und Bestimmung kleinster Queeksilber- 
mengen*. 

Unter den Bestimmungsmethoden ffir kleinste Mengen yon Queck- 
silber ist das Stocksche Verfahren umst~ndlich und setzt grol~e ~Jbung 
und Erfahrung voraus, w~hrend die Verwendung des Dithizonreagens 
wegen dessen Unspezifiti~t oft zu hohe Werte liefert. 

Den Hauptnachteil  der geringen Spezifit~t des Dithizonverfahrens 
versuchten wir auf folgende Weise zu beheben: 

Das Quecksilberdithizonat wird mittels der Diinnschichtehromato- 
graphic gereinigt, wodurch eine Abtrennung der stSrenden Begleitstoffe 
(insbesondere des Kupfers und des oxydierten Dithizons) errcicht wird. 
Nach diesem zugleich qualitativen Nachweis des Queeksilbers wird der 
Fleck yon der Chromatographieplatte abgel6st und im Spektrophoto- 
meter bei 483 m # quantitativ ausgemessen. 

Im Dfinnschichtchromatogramm lassen sich noch 0,1 ~ Quecksilber 
gut erkennen, w~hrend bei der anschliei~enden spcktrophotometrischen 
Auswertung die Nachweisgrenze bei etwa 0,2 ~, entsprechend einer 
Extinktion yon 0,04 liegt. 

Die Kombination des Dithizonverfahrens mit der Diinnschicht- 
chromatographic ist eine einfache, spezifische Methode zur Bestimmung 
yon Quecksilber in kleinsten Mengen. Der Zeitbedarf ist gering; fiir cine 
Analyse werden ungefi~hr 3 Std Zeit ben6tigt. Die Arbeitstechnik ist 
einfach, so da~ Analysen auch yon Laborhilfspersonal ausgeffihrt werden 
k6nnen. 

Dr. J. BXUMLER, Basel, PestMozzistr. 22, 
Institut ffir gerichtliche Medizin der Universit~t 

Wo SPECHT (Miinchen) : Beitrag zur chemisch-toxikologisehen Analyse 
exotischer fiiite. 

HIRTH (Miinehen): Fermentsch~idigung bei experimenteller Sehwer- 
metallvergiftung. 

G. HAUCK (Freiburg): Blut-Bleibestimmung mittels Riintgenfluores. 
cenz. (Mit 2 Textabbildungen.) 

Die Bleibestimmung im Blur hat in der forensischen Toxikologie nur 
geringe, in der Gewerbetoxikologie jedoch sehr grol~ e Bedeutung. Sic 
wurde als Beispiel ffir eine Spurenanalysc gew~hlt. Die Normalwerte ffir 
Blei liegen bei etwa 20 #g pro 100 g Blut oder 2/1o0oo ~ . Diese kleinen 

* Ausffihrlich erschienen in: Mitt. Geb. Lebensmitt.unters. u. Hyg. Bd. 54, 
S. 472 (196a). 
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Konzentrationen kSnnen mit versehiedenen Methoden best immt werden. 
Als M6gliehkeiten seien in der Reihenfolge des apparat iven Aufwandes 
Dithizon-Methode, Polarographie, Spektrographie, R6ntgenfluorescenz 
und als Methode der Zukunft  Neutronenaktivierungsanalyse genannt. 
Die wenig aufwendigen Verfahren wie Dithizin-Methode naeh FlSC~IE~ 1, 
PolarogTaphie nach WwI~m 2 und Spektrographie z.B. nach PFEIL- 
STIC:KER a erfordern das MinerMisieren des Blutes und teilweise sogar eine 
Anreieherung des Bleis. Damit  
sind aber Chemikalien n6tig, die 
nur in den seltensten Fgllen ab- 
solut bleifrei sind und deshalb 
zu Fehlern bei der Bestimmung 
ffihren k6nnen. 
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Abb ,  2. G e r ~ t  z m n  MmerMis l e r en  

Bei geeigneter Teehnik ist es m5glich, ohne Verwendung von Chemi- 
kalien oder sonstigen I-Iilfsstoffen den interessierenden Bereieh der Blei- 
konzentrationen mit  der R6ntgenfluoreseenz zu erfassen. Abb. 1 zeigt 
eine Eichkurve. Sie v~urde mit  dem Kristalloflex IV in verst~rkter Aus- 
ffihrung der Firma Siemens erhMten. Verwendet wurde die Wolfram- 
r6hre bei 45 kV und 44 mA. Blutproben yon jeweils 10 g wurden im 
Vakuumtrockensehmnk getroeknet, pulvrisiert und zu Tabletten ge- 
preg~. Die R6ntgenfluoreseenz der Tabletten wurde bei der Pb L~ 1, 2- 
Linie unter Verwendung eines LiF-KristMles, der Blenden ~, 2, 2 und des 
Sollerspaltes 0,15 o mit  dem GM-Z~hlrohr bei 28,56 ~ gemessen, die Streu- 
strahlung bei 29,560 in gleicher Weise ermittelt und ffir die Eiehkurve die 
Differenz gegen die Konzentration aufgetragen. Es kSnnen noch 0,5 #g 
Pb pro 10 g Blur erfagt werden. 
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An  unserem I n s t i t u t  werden j~hrl ich e twa 70 Ble ibes t immungen  in 
Blu ten  durchgeffihrt .  Es erscheint  deshalb  n icht  abwegig,  den Zeit-  
aufwand  zu be t rachten .  Bisher  haben  wir die Di th izon-Methode  4 an- 
gewandt .  Zum Mineral is ieren verwende ten  wir eine kleine A ppa ra tu r ,  
die in der  Abb.  2 gezeigt  ist.  Mit  diesem Ger~t  h~ben wir  erreicht ,  da~ 
zum Mineral is ieren von 10 g Blur  ]0 ml Salpeters~ture und 2 ml Schwefel- 
s~ure ausreichen und  da~ n icht  zu beff irchten ist,  da~ flfichtige Stoffe 
wie As oder  H g  verlorengehen.  Der  Arbei ts -  und  Ze i t au fwand  geht  ~us 
der  Gegenfiberstel lung zwischen Di th izon-Methode  und  RSntgenfluores-  
cenz in der  Tabel le  hervor .  Bei der  RSntgenfluorescenz is t  sowohl der  
Ze i taufwand  als auch der  Arbe i t sau fwand  bedeu tend  geringer.  

Tabclle. Zeitau/wand bei Dithizon-Methode und RSntgen/luorescenzanalyse 

Mineralisieren 
Trocknen 
Pulvern und Pressen . 
Ausschiitteln 
Messen . . . . . . . .  

Gesamt 

Di th i zonme thode  

Arbe i t s -  Zeit-  
a u f w a n d  a u f w a n 4  

15 rain 24 Std 

100 rain 100 rain 
5 rain 5 rain 

120 rain ~ 1 Tag 

I%6ntgenfluorescenz 

Arbe i t s -  Zeit-  
a u f w a n d  a u f w a n d  

5 rain 2 Std 
20 rain 20 rain 

10 rain 100 min 
35 rain 4 Std 

Ich  glaube gezeigt  zu haben,  dal~ mi t  der  RSntgenf luorescenzanalyse  
Spuren  yon  Schwermeta l len  in biologischem Mater ia l  b e s t i m m t  werden 
kSnnen und dab  sowohl der  Arbe i t s au fwand  als auch die gesamte  Ana-  
lysendauer  ger inger  als bei  e inem nal~chemischen Verfahren  sind. Ube r  
die Gen~uigkei t  der  R6ntgenf luorescenz~nalyse  bei  Spurenuntersu-  
chungen wird  zu einem sp~teren Ze i t punk t  ber ichte t .  
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KOLL (Miinchen) :  Zur  Spezifit~it yon Blaus~urebefunden im Magen- 
inhal t .  


