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Mitteilungen aus der Praxis

Ein schnelles Aufschlußverfahren von ölhaltigem Dosenfisch
zur Bestimmung von Quecksilberrückständen

E. Hauser, P. Holenstein und M. Nußbaumer
Laboratorium des Eidg. Veterinäramtes, Bern

Bei der Bestimmung von Hg-Rückständen bereitet der übliche saure oxydative
Aufschluß von stark fetthaltigen Thonkonserven wegen der Bildung harzartiger
Rückstände, des Zeitaufwandes und andern Nachteilen einige Sorgen, die immer
wieder in der Literatur beschrieben werden (1, 2, 3, 4, 5). Meist sind bei der
Anwendung dieser Verfahren auch mehr oder weniger starke Quecksilberverluste
in Kauf zu nehmen. Bei der Erprobung der verschiedenen sauren Aufschlußmethoden

gab jene von Schöniger (5, 6) die besten Resultate, ist jedoch mit einem

apparativen Aufwand verbunden, der nicht von jedem Laboratorium erwartet
werden kann. Wir haben uns deshalb wieder konventionelleren Aufschlußmethoden

zugewandt und herausgefunden, daß ein von uns entwickelter alkalischer
Aufschluß von stark fetthaltigen Thonkonserven glatt, schnell und praktisch ohne

Quecksilberverluste von sich geht. Der von uns in zahlreichen Hg-Wiederauf-
findungsversuchen erprobte Aufschluß sei nachstehend beschrieben:

1. Vorbereitung der Probe

Der Inhalt der Thonkonserve wird samt Oel mit einem Mixer (Ultra-Turrax,
Laborblitz o. ä.) homogenisiert, bis eine feine Paste entsteht. Um Quecksilberverluste

zu vermeiden, hält man die Temperatur durch geeignete Kühlung unter
20 °C.

2. Aufschluß

In einem 500 ml-Rundkolben mit Schliff (Duran 50) und Rückflußkühler
werden 1 g Homogenat genau eingewogen und 3 g kristallisiertes Kaliumpermanganat

beigefügt. Hierauf pipettiert man 10 ml 50°/oige Natronlauge und 20 ml
Wasser, setzt den Rückflußkühler auf und erwärmt langsam, bis die Lösung
anfängt zu stoßen. Man fügt erneut 20 ml Wasser zu und erhitzt 20 Minuten, bei
schwachem Sieden, kühlt den Kolben unter 20 0 C ab und läßt durch den Kühler
tropfenweise 12 ml konzentrierte Schwefelsäure zufließen. Hierauf läßt man
erneut unter 20 °C abkühlen und filtriert durch ein Filter (S+S LS 17,5/24) in
ein 100 ml-Meßkölbchen. Der Rundkolben wird viermal mit wenig Wasser
ausgespült; mit dem Spülwasser wäscht man den Niederschlag im Filter sorgfältig
aus; dann wird das Kölbchen bis zur Marke aufgefüllt. Die schwach rosa
gefärbte Lösung kann nun direkt zur Bestimmung des Quecksilbers im Atom-
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absorber oder zur weiteren Aufarbeitung mittels der Dithizonmethode herangezogen

werden.

3. Bemerkungen

Mit Schutzbrille arbeiten! Auf die Reinheit der Reagentien achten. Glasgeräte
peinlich sauber halten. Schliffe mit Silikongleitmittel einfetten.

4. Verwendete Reagentien

Kaliumpermanganat
Natronlauge
Schwefelsäure

Merck Nr. 5083
Merck Nr. 6498
Merck Nr. 731
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