Allgemeine Betrachtungen zur Analytik des Salzes—gegenwartiger
Stand der Normung von Analysenmethoden in ISO* und ESSA**
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ZUSAMMENFASSUNG

Es wird ein Uberblick liber die Salzanalyse und tiber den Stand der Normuag von
Analysenmethoden in ISO {= Internationale Nomaungsorganisation und ESSA (=
Buropdischer Salzstudienausschull) gegeben. Die Pronzipien der in den Salzisbora-
torien angewendeten Methoden sowie der ersielifen bzw . in Vorbereitung befind-
lichen Normen werden erldutert. Sowonl das bergmannisch oder durch Aussolung
aus Meeresablagerungen vergangener erdgeschichticher Epochen geforderte Salz
als auch das in Salzgirten gewonnese Salz entstamimen letztlich dem Meer, Neben
den Hauptkomponenten Natrfum und Chlorid weist das Salz daber cualitativ die
gleichen Makroverunreinigungen auf, deren wesentliche Vertreter Sulfat, Caleium,
Magnesium und Kalium sind. Das in Saizlaboratorien {ibliche Analysenprogramm
heinhaliet neben der Komungsanalyse die Bestimmung von Feuchtigkeit, Wasser-
unldslichem und im Wasserloslichen die o. 2. Komponenten. [Me praktizierten
Methoden sowie bestehende ISO- und ESSA-Normen werden besprochen. Das
Salz st fir uns Menschen von griBter Bedeuwlung—wichtigster Grundstoff der
chemischen Induestrie, lebensnotwendig flir unseren Stoffwechsel—dic Anforde-
rung an die Analytik des Salzes kann sich daher micht in der Bestimmung der
Makrokomponenten erschipfen. Auf Methoden und besfehende sowie im Stadium
der Vorbereitung befindliche ESSA-Normen zur Bestimmung naticlicher Spuren-
verunreinigungen (Schwermetalle, Bromid, Jodid u.a.) und von Zusitzen fir Spe-
zialsaize (Nimit, Fluorid, Antibackiitel u.a.) wird eingegangen. AbschlicBend
werden analytische Priifmethoden und Gehaltshmits fiir Natriumchlorid als Arz-
neimitrel nach dem Buropdischen Arzneibuch (Pharmacopée Européenne}, Band I,
das das Deutsche Arzneibuch (DAB 7} in Deutschiand ersetzt hat, behandelt.

3. sind Spurenbestandteile je nach Erfordernis und Not-

mit den Hauptkomponenten des Salzes, ndmlich Na-
trium und Chior befassen.

. sind mit den Nebenbestandteilen die Kemponenten Cal-

ciam, Magnesium und Sulfat, sowie das Wassemmnlds-
liche bzw. das Saureuniostiche und die Feuchrigkeit, die
wir pweckmalliger mit dem anonymeren Terminug
“Trocknungsverlust”™” bezcichnen, zu bestimmen. Ge-
gebenenfalls sind auch Kalim und Brom—je nach Her-
kunft und Qualitit des zur Untersuchung vorliegenden
Salzmaterials—zu bestimmen, so da} sie in dicse zwelte
Gruppe der Nebenbestandteile einbezogen werden solt-
en.

wendigkeit zu erfassen. Im allgemcinen geht s hier um
Fisen und generell Schwermetalle, die von Natur aus im
Salz enthalten sind, oder durch Abbau- oder Gewin-
nungsverfahren bedingt contamtmicrend ins Probenma-
terial gelangen. lhre Gehalte liegen in Spuren- baw.
Subspuren-Grifenordnungen.

. milssen schlieflich Zusitze zum Salz bei der Produkt-

kontrolle analytisch ermittelt werden, Hier seien er-
wihint: Nitrit, Jodid, Fluorid oder Antibackmitie]l. Von

80 = nternadonal Ospanization for S;‘andardizatinlﬂ_
“*ESSA = Eupppuischer Sudvstodionssschul,
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letzteren gilt als am h@nfigsten verwender das Kabum-
hexacyanoferrat (I, Diese Zusitze sind dem Saiz
geziclt zugeftge worden, um das Salz speziellen Ver-
wendungszwecken ruzufithren.

Die Hauptkomponenten Nattum und Chlorid wurden
frither in den Salzlaboratorien gar nicht hestimmi, man be-
stimmte die Nebenbestandteile und ermittelte den Natrium-
chlaridgehale des Salzes rechnerisch durch Subtraktion der
Nebenbestandteile. Ich sagfe friher, mochie mich aber
dahin korrigieren, dab diese indirckée Ermittlung des Na-
triumchloridgehaltes auch heute durchaus noch ihre Berech-
figung hat und auch noch verbreiter angewendet wird,

Eine befricdigend genaue analytische Natriumbestim-
mung mit chemischen oder physikalisch-instruenentellen
Methoden wie 2. B. die Atwm-Absorpiions-Spekrroskopie
oder die Flammenphotornetrie hat auch heutzvrage otz
allen Fortschyitts nock keine Erfoigsaussichten. Die Mdg-
lichkeit einer brauchbar genaven Natriumbestimmung in der
Gebaltsgrofenordnung, die dem Natrium im Salz ent-
spricht, namlick 4 Prozent, ist heute noch nicht gegeben.

Anders sieht es bei der Bestimmung der zweiten Haupt-
komponente, dem Chlor aus, dag in der ionogenen Form
des Chlorids vorliegt. Sowohl die argentometrische Chlo-
ridtiration nach Mohr als auch die mercurimetrische
Methode, die in den letzlen eim, swei Jahrzehnten nicht nur
in Lahoratarien der Salzindusirie cine beachthiche Verbrei-
rng gefunden hat, sind gecigner, zur Ermitilung des Na-
wiumchloridanteiles im  Untersuchungsmaterial herange-
zogen zi werden,

Das Prinzip der argentometrischen Chloridtitration ist:
Lasung des Salzes in Wasser und Titwstion der Chlorid-
ionen mit einer Silhernitratlosung in Gegenwart von Chro-
mationen. Sobald alles Chlorid mit den zugefigien Silber-
ionen zum Siberchlorid umgesetzr ist, welches wegen
sciner  Unloslichkeit ausfiilt und die Losung tiibe,
reagieren die crsten Uberschilssigen Silberionen mit den
Chromarionen zum rotbriiunbichen  Sitberchromat  und
zeigen so den Titrationsendpunkt an. Die mercurimetrische
Titration verliuft im Prinzip analog. Hier wird mit einer
Quecksilber(I-nitratidsung titriert it dem Vorteil, dab
die Tisung klar bleibt, da das sich bildende Quecksil-
ber{li)-chiorid auch undissoziiert ist, aber in Lisung bleibt.
Als Endpunktindikater dient Diphenyicarbazon, Farbwech-
sel von getb nach malvenfarben. einem biauviolernr. Rou-
tiniers behaupten, dab dieser Endpunke leichter und schifer
2u erkennen st als der nach der Mohr'schen Methode.

Zur Genavigkeit der Chloridhestimmung: Nach beiden
Methoden lassen sich von gualifiziertem. Personal auf ein
bis zwei Zehntelprozent genaue Befunde erstellen. Um-
rechnung auf Matriumchlorid bedeutet natticlich auch cirka
Verdopplung der Streubreite. Und hier ist man dann wieder
vor die Frage gestellt, ob die rechnerische Erminfung des
Natriumchlorids durch Subteaktion der Nebeobestandteile
nicht doch vorzuzichen ist. Aus Zeitersparnisgrimden

mochte ich Thnen gleichzeitig mit der Kurzhesprechung der
Prinzipien der einzelnen Restimmungsmethoden auch cinen
Eimblick in den avgenblicklichen Stand der Normung der
Analysenmethoden fir Natriumchlorid in ISQO und ESSA
geben.

In Tabelle | sind die von der imermationalen Nommngs-
organisation ISO fiir Natrivmchiorid erarbeiteten Normen
angefuhrt, wobet ich besonders daraut hinweise, dall man
sich im Rahmen der ISO im Technischen Komitee 47 aus-
schiieBlich mit der Ersteliung dieser Analysennormen fur
Narrivmchlorid fior rechnische Zwecke befaBt hat, Fermer
sollte auch erwidhnt werden, daf dic hier aofgozeigten
1SO-Normen bis nahzzn zur Endreife von der ESSA-Nor-
tmongskommission vorbereitet worden sind. wobei eine
merkliche Zahl der mitwirkenden Analytker in beiden Ar-
beitskretsen aktiv waren bzw. noch sind.

Die ISO-Norm 2479 beinhaltet die Bestimmung des
WasseruniGslichen bzw. im Sonderfall des Shiureunios-
tichen und die Bereitung der Ausgangsldsung fir die Be-
stimmung der gelosten Hauptkomponeate Chiorid vad der
Makrokomponenten Sulfat, Calelurn und Magnesium. Das
Unlasliche wird durch Filtration ahgerrennt, getrocknet und
ausgewogen. Im Unterschied zur entsprechenden ESSA-
Nori ist in dieser ISO-Norm auch eine Arbeitsvarscheift
fir den Sonderfall des Séurcuniishchen e¢nthalten, wobei
der Grad der Aciditat des wabrigen Mediwms von den inter-
essierten Parteicn selbst festgelegt werden kann bew, muf,
IJas Filtrat stebht dfe Ausgangskdsung fiie diz ehen genann-
ten weieren Komponenten dar,

TABELLE 1

Internationale Normen [80,
International Standards IS0,
Natriumchiord fur technische Zwecke
Sodiom chioride for industrial use.

2479 Besiimmung des Wasserunldgshichen oder Sdureun-
ioslichen und Beretlong der Ausgangsidsung fiir die
welleren Bestimmungen. (Derermination of matter
soluble in water or in acid and preparation of princi-
pa solutions for other determinations.}

2480 Besommung des Sutfatgehalies——Gravimetrische
Methode ais Bariumsulfat, (Determination of suiphate
content—Barum sulplute gravimetric method.)

2481  Bestimmung der Halogenide, ausgedriickt als
Chborid-— Mercorimetrische Methode. (Determination
of halogens, expressed as chlovine, Mercurimetric
method .}

2482 Bestmmang des Caletum- und Magnesiumgebaltes—
Komplexometrische Methode mit ADTA. (Deter-
minstion of calcivm and magnesium contents, EDTA
complexometric methods.}

2483 Bestimmung des Gewichtsverluses bei 110°C.
{ Desarmination of the loss of mass at {10°C.)




Aligemeine Belrachtungen

Nach der ISO-Norm 2480 wird Sulfar in althekannter
klassischer Weise gravimemisch bestimmi; die Schwerlos-
hHehkeit des Bariumsulfates ermiglicht dieses Bestim-
mungsverfahren, in dem durch Zusawz von Bariumionen im
{berschull das Suifat als Bariwmsulfut ausgefallt, abfil-
triert, bei ca, 800°C gegliht und anschiieliend ausgewogen
wird.

Dhe Bestimmung des Chlorids nach der mercurime-
trischen Titrationsmethode gemaB 1ISO-Norm 2481 habe ich
chen schon erliutert.

Zur Bestimmung der Komponenten Calcium und Mag-
nesium pach ISO-Norin 2482 wird die bekannte Methode
der komplexometrischen Tiration. hier mir dem Dinatrium-
salz der Athylendiamintetraessigsaure (ADTA} ange-
wendet. Zum einen wird Calcium allein unter Verwendung
von Glvoxal-bis-(2-hvdroxvanil), (GBHA), in stark alka-
tischem Medium titriert. Der Tirationsendpunkt ist durch
deutlichen Farbwechsel von rot nach rein-gelb gekenn-
zeichnet. Zum anderen wird die Surmme Calcium + Mag-
nesium in geputfertem ammoniakalischen Milieu mit Hilfe
von Eriochromschwarz T als Endpunkundikator titriert. Fs
tritt Farbwechsel von weinrot nach rein-blau ein. Andere
gegebenenfalls anwesende mehrwertige Kationen werden
mit Tridthanolamin maskiert und Stdrungen so ausgeschal-
tet. e Methode gestatter ohne Schwiarigkeiten auch noch
Calcium-bzw. Magnesiumgehalte von {0 ppm sicher zu er-
fassen.

Schiteilich sei die letzte von der TSO fitr Natriumchlorid
fiir technische Zwecke genormte Bestimmung nach 1S0-
Norm 2483 noch erwihnt: Gewichtsverlust bei 110°C. Der
Titel der Norm verrét das Prinzip, es wird die Gewichisdif-
ferenz einer Salzprobe vor und nach der Trocknung durch
Wigung ermittelt. Mag darf i Normalfall davon aups-
gehen, dal der Gewichisverlust im wesentlichen dem ober-
flichlich anhaftenden Wasser, also der Feuchtigkeit ent-
spricht. Zwm geringen Teil kann auch EinschluBfeuchtig-
keit mitspielen und schlieBlich ist—wenn auch schr une
wahrschemlich—in Abhéngigkeit von den Nebenbestand-
teilen eine HCl-Abspaltung nicht grundsitzlich auszu-
schlieBen.

Von Seiten ISO sind seit Abschlufl der Arbeiten an den
vorgenanaten Normen bis jetet keine weiteren Intensionen,
weitere Parameter in der Salzanalyse zi normen.

In Tabetle 2 sind die von der ESS A-Normungskommis-
sion bis heute erstellten Aralysennormen aufgelistet. Die
crsten funf der zitierten Normen stellen cigentlich die Vor-
taufer der soeben besprochenen [SO-Normen dar. Wir kon-
nen sie daher schr kurz sbhandeln.

ESSA-Norm 22-die Zahl entspricht der Pokumen-
en-Nummer der ESSA-Analysennorniungskomimission—
ist identisch mit der ISO-Norm 2479, enthiit aber nicht den
Sonderfall des Siurennlislichen. Gleichzusetzen mit den
I$0O-Normen fiir die Bestimmung von Sulfat, von Calcium
und Magnesium und des Gewichtsverlustes bei 110°C sind
die ESSA-Normen Nr. 24, 25 und 21. Die Chloridbestim-
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TABELLE 2

ESS A-Normen-Nairumnchlorid
Srandards ECSS-Sodium Chiorde

22 Bestimaueng des Wasserunlstivhen, (Determination
of matter insoluble in waier.)
24 Bestimmung der Sulfae—Gravimetrische Methode

ais BuSO |, (Determination of sulphake content—
BuSQ; gravimetric method.)

23 Bestimmung der Halogenide—Argeniometrische
Methade nach MORR. [ Determination of halogens—
Argemtometric method, MOHR.)

25 Bestimmupg des Calcium- und Magnzsivmgehaitas—
Komplexometrische Mothode mit ADTA. (Deser-
mination of calcium and mUgRCSILM COMECTs-—
EDTA complexometric methods.)

2] Bestimmung des Gewichisverhustes bei 130°C.
{ Determination of the oss of mass ar | H°C)

) Bestimmmg von Nitsit mittels Permnanyanat-Titration.
{Determivation of nitrites—~Volumetric permanganate
method. }

9l Bestiminung von Jodid-—Jodometrische Methods,
{ Determination of lodides—lodometnic method.}

118 Bestimmung von Eisen—Photometrische Methode
mit §,10-Phenanthrolin, (Determmation of iron
content-—-#, 10-phensnthroline photometric method.)

136 Bestimmung von wasserfdslichem Hexacyanuofer-
rat( )l i—Photometrische Berlinerbiaw- Methode.
{ Deterinination of hexacyvanofestata(ll), soiubie in
water-—Prussian blue photomeric method.)

144 Bestmimung von Kapfer-- Photometrische Methode
mit Zink-dihenryldithiocarbaminat. ( Determination
uf ¢opper congnt—Zinc dibenzyidnhiocarbamate
photometric method. )

145 Messang des pH-Weries einer Sulzldsang und
Bestiramung dee Alkalitis durch Titration. { Mceasure-
ment of pi value of a brine and determination of
alkalinizy by volumetric method.)

mung nach ESSA-Norm 23 erfolgt hier nach der eingangs
erwihnten argentometrischen Methode.,

Dic ESSA-Norm 90 beschreibt die Bestimmung von
Nitrit in Nifrit-behandeltern Salz, also z.B. Nitritpokelsalz.
Zum Prinzip: Nitrit wird in saurem Miliey mittels bekannter
Menge Permangunat zum Nitral oxidiert, der Permanganat-
iberschufl danach mit Jodid eliminiert und der dqguivalente
Anteil des gebilderen Jods miar Thiosulfat titriert. Selbstver-
standlich darf das zu untersuchende Salz neben Nitrit keine
brw. nur vernachlissighbar geringe Amnteile Permanganat-
reduzierender Komponeeten enthalten. Die Methode ist
anwendbar auf Produkte, deren Nitritgehalt, avsgedriickt
als Nawiumnitrit, oberhalb 0,013 Gewichisprozent legen.

Die Bestmmung von Jodid in jodiertem Salz wird in der
ESSA-Norm 51 behandelt. Jodid wird mit Bromwasser
cum Jodat oxidiert, dberschitssiges Brom mit- Ameisensiure
zerstort. In phosphorsaurem Medium wird Kaliumjodid
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zugesetzt und in der ablaufenden Reaktion eine dem Jodat
aquivalente Menge Jod freigeserzt, weiche mit Thiosulfat
titriest wird. Man kann mit dieser rechr empfindiichen
Methode Jodid bis herab zu ca. 2 ppm zuveriassig erfassen.

£isen ist ein Element, das wohl aligegenwirg ist. In der
ESSA-Nonm 118 wird die photometrische Bestimmung des
Eisens in Form des inlensiv rob gefirbten EisengIIl-ortho-
phenanthralinkomplexes heschriehen. Von Verarbettungs-
apparaten eventwiell als Abneb in das zu analvsierende Salz
geratenes metallisches Eisen muB in Ldsung gebrachr uad
wic auch dreiwertiges Eisen i den zweiwertigen Zustand
Giberflihr werden, ehe der Farbkomplex mit dem 1,10-
Phenanthrolin-Reagenz gebildet und anschlieflend photo-
metrisch vermessen wird. Die Anwendung dieser Norm-
verschrift gestattet noch die Bestimmung von | ppm Eisen
im Salz.

Das im Winter auf verschneiten und vereisten Straflen
verwendete Streasaly ist withrend der Lagerung der Gefuhr
des Verhackens ausgesetat. Um dies zu verhindemn, werden
Antibackmittel angewender: der wohl wirkungsvoliste Ver-
treter dieser Mitel ist das Kaliumhexacyanoferrat(H), auch
Kaliwmferrocyanid oder veraitet gelbes Bluthaugensalz ge-
nannt. Die ESSA-Normn 136 beschreibt seine Bestimmung
tm Sakz. Hexacyanoferrat(ll) bildet mit Eisen(If}-ionen in
savrer [dsung den Eisen(il}-hexacyanoferrat{if}-Komplex,
der sich in Gegenwart von Eigen(1[l} sofort zum Bertiner-
blau oxidiert, das photometrisch guantitativ ausgewerte!
werden kann. Sehr geringe Mengen kann man auf einem
Membranfilter anreichern, alkalisch aufldsen und in redu-
ziertem Volumen erneut ausfallen und verressen. Mit die-
ser  Anreicherungsmethode lassen sich noch 0,5 ppm
Kalinmhexacyanoferrat quantitativ erfassen.

Zur Bestimmung von Kupfer in Spurenkonzentrationen
im Salz dient die ESSA-Norm {44, dwe eine Arbeitsvor-
scheitt zur photometrischen Bestmmung des Kupfers als
Kupferdibenzyidithiocarbaminat  beschreibt. Der gelbe
Kupferkomplex bildet sich durch Reaktion vorhandener
Kupfericnen mit dem als Reagenz dienenden Zinksalz der
N, N-Inbenzyldithiocarbaminsdure. Der Komplex weist ein
Absorptionsmaximum bei 435 nm auf. In saurem Medium
ist die Bestimmung praktisch selektiv, da Storungen, be-
sonders durch Eisen, Kobalt, MNickel und Mangan ausge-
schaltet brw. weitestgehend  unterdrickt werden, Die
Methode ist sehr empfindlich und erdaubt noch Kupferge-
halte von 10 ppb quantitativ 70 bestimmen.

Als Jetzte der von der ESSA-Analysennorsungskom-
mission fertiggestellten Normen ist die ESS A-Nomn 145 21
nennen, die die Bestimmung des pH-Wertes nach der be-
kannten potentiometrischen Methode an einer Salzltsung
der konventionellen Konzentration von 100 g Sale/Liter
Wasser bei 20°C und die Hestimmung der Gesarntalkalitit
zum Inhalt hat. Zur pH-Messung ist ein pH-Meter, also ein
Volimeter avsgestatlet mit einer ElektrodenmeBkette be-
stechend aus Glaselekrrode und Katomelbezugselektrode er-

forderlich. In der gleichen Probenibsung, in der der pH
gemessen wurde, wird auch die Gesamtalkalitit titrient und
zwar derart, dall man ein gemessenes Volwmen Salzsiure
vorlegt und mit Nawoniauge bis zzm pH-Went 53—
clekirometrisch gemessen—auriicktitrient,

Wit den in den Tabellen | und 2 sufoelisteten 1SO- und
ESSA-Normen sind aile fertiggestellten Normen fir die
Salzanalyse behandeit. Von Seiten der ESS A-Nommungs-
kommission sind aber weitere Normen iin Entwurf fertigge-
stellt und sind z. Zt. im Erproebungszusiand. Vor einigen
Wochen wurden sie einem Ringiest unterzogen, an dem 17
Laboratorien aus Landern zwischen der Tirkei und Grofl-
betannizn, 2wischen Portugal wnd Dinemark teilnabmen,
Im Aungenblick werden die Ergebnisse statistisch ausge-
wertet. Diese Normenentwiirfe sind in Tabelle 3 sufgefithrt.
Die Zshlen in der linken Spalte entsprechen den Dokumen-
te-Nummern der nebenstehenden Titel.

Beim Dokument 127 handelt es sich vm die titrime-
trische Kaliumbestimmung mit Hilfe von Natrumtetrs-
phenylborat. Prinzip der Methode: Fillung des Kaliums aus
der Salzldsung minels Natdumietraphenylboral, Fibtration
des MNizderschlages und Wiederanflosung mir  Acetun,
Reaktion mit Quecksiiber(ll}-chlorid, wobei eine dem
Kaliumgehalt Aquivalente Menge Selzsiure freigesets
wird, die durch Titration bestinunt wird.

Die beiden ndchsten Analysenmethoden gemifl Doku-
ment 157 und 150 bheschreiben dic Bestimmung des
Kalivms baw. des Calciums und Magnesiums nach der
modernen  physikalischen Methode der Atom-Absorp-

TABELLE 3

Standards ECSS in Preparation

127 Bestimmmung von Kalium— Turimetrische Methode
mit Natfiomtetraphenylborat. {Detenmination of
potassiun comtent—Sodivm letraphenylborate
volmmelric method )

157 Bestimmung von Kalium-—Atomabsorptionsspekiral-
photametrische Methode. {Determvination of potassium
contenr-—Atomic absorption method. )

156 Bestimmung von Calcium cind Magoesiom -
Atomabsorptionsspektraiphotontetrische Methode.
{ Determination of calctem and magnesium contents-—
Atomie shsorption method )

129 Bestimmung von Fluorid-—Photemetrische Methode
mit SPADNS. (Determination of fhuoride—SPADNS
photometric methoed.}

158 Bestimmurg von Fluond- - Elekirometrische Methode
mintels Fluor-selektiver Elekimode. {Determinatian of
fluoride conrtent—Electromerric methad by means of
fluoride selzctive elecrrode

148 Besummung von Brom und jod—-Jodomemische
Methode. {Determination of bromine and iodine
content-~lodometric method. )
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tions-Spekiroskopie, kurz AAS genannt. Es war und ist
Prinzip in [30O vnd ESS A nur solche Analyseaverfahuen bei
der Normung heranzuziehen, dic ein maglichst grofer Kreis
von Interessenten auch tatsachlich von der Ausristung her
anzuwenden in der Lage ist. Kostspielige und aufwendige
apparative und instrumentelle  Vorrichtungen  konnten
durchaus nicht dberall vorsusgesetzt werden. Im letzten
Jahrzehnt hat die A AS——die eine solche nicht gerade biilige
Arbeitsweise darstelii—aber doch schon in vielen fLabora-
wrien Eingang gefunden, dab wir hier glauben, neben den
klassischen chemischen Analvsenverfabren auch solche
modernen Verfahren in die Normung einbeziehen zu diirfen
und zu miissen. Das Prinzip der AAS ist: Zerstiubung der
Probenlsung in eine heiBe Flamme, 7.b. aus Acetylen-
Luft oder Acetylen-Lachgas und Messung der Absorption
in der Flamme der von einer Hohlkathodenlampe emittier-
ten Strubiung von fir das zu bestimmende Element charak-
reristischer Wellenlinge. Fiir Kalium sind die Wellenlidngen
766.5 bzw. 768.9 nm und gegebenenfalls 404.4 nm geeig-
net, fiir Calciom 422,7 am und fér Magnesium 285,2 nm.
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Die Methode erlaubt in schnelfer und eleganter Weise
Gehalte der vorgenannten Elemente von etwa | ppm zu
bestimmen.

Zur Bestimmung des Fluors in fluoriertan Salzen werden
mit den Entwiirfen gemal Dokument 129 und 158 cine
chemische, photometrische und eine physikalische, poten-
tiometrische Methode angeboten. Zum Prinzip der photo-
metrischen Methode: Das Reagenz SPADNS, die Ab-
kitrrzung fir Sodium-2- (p-ssifophenylazo)- 1.8-dihydro-
xynaphthol-3.6- disslfonat, hitdet in Losung mit Zirkonium
cinen photometrisch auswertharen Farblack. Andererseits
binden anwesgnde Fluoridionen Zirkonium zum farblosen,
sehr stabilen Zirkonhexafluoro-Komplex; das resuitiert in
einer Farbintensititsabnahime, die sich photometrisch aus-
werten 180t.

Schaeller und einfacher ist die potentiometrische Mes-
sung gemil Normentwurf |38 mit einer Fluorid-selektiven
Elektrode. Das MefBiprinzip entspricht der pH-Messung.
Der Anschaffungspreis einer solchen Elektrode hegt unter
1000,- DM und ist jedenfalls da gerechtfertigt, wo hiufige

TABELLE 4

Natriumchlorid—Spezifikationen
Europiiisches Arzneibuch

Komponente Grenzwert Priifmethode

Na(i 99.5% min: Tr.  UtherschuB Silbernitrat, Riickuitr. mit
Ammonivmrhodanid.

Acigditat 1 mvalike Tiration mit 0,02 N NaOH

Alkalitdt 2 mvalfkg Titration mit 0,62 N HCl

Bromid 53 ppm Oxidation zu Br,, Reaktion myir Fuchsain,
Farbvergleich mit Bezugsiosung.

Jouhid yualitdiv Onidation zu )y, Nachweis mil Jodstirke.

Phosphat {PO;) 25 ppm Fallung-Férbung mit Molybdat- Vanadar-Reagenz,
Farbvergleich mit Bezugsifsung.

Sulfat (5Q,) 300 ppm Fallung als BaS0Q,, Tribeagsvergiewh mit

Bezugslosung.

Ammoniem (NH) 20 ppm

Reaktion mit Nessler™s Reagenz-Farhvergleich mir

Bezugsidsung.

Féllung als BaS0,, Losung mud auch nach 13 min.

noch klar sein,

Féliung als Oxalat, Triibungsvergleich mit

Bezugsldsung.

Resktion mit Titangelb, Farbvergleich mit

Bexzugslosung.

Barium qualitativ
Calzium 100 ppm
Magnesium 10 ppm
Eisen 20 ppm

Resktion mit Thicglykolsiure, Farbvergleich mit

Bezugsitsung.

Schwermetalle {Ph) 10 ppm

Reaktion mit Thioacetamid, Farbvergieich mit

Blei-Bezugsiosung.

Kulium 0, 1%
Trockenveriust 1%

Flammenphotometrie
Trockrung bei 130°C
Lusitze G —_
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Messungen von Fluor zu machen sind. Der nutzbare Kon-
zentrationsbereich, d.h. der Bereich, in welchem die semi-
logarithmisch konstruierte Eichkurve Hpear verdautt ist schr
groff, Nach cigenen Messungen lassen sich so 2 his
10 000 mg Fluorid’kg Salz (= ppm} schneil und zuver
liassig bestimmen.

Als letzier der 7. Zt. in Erprohung siehenden Nomen-
entwiirfe ist diz Besttmmung von Bromid uad Jodid—Ent-
wurf gemal Dokument 148—rnoch zu berichten. Die schon
erwihnie ESSA-Norm 81 beinhaltet die Bestimmuang von
Tod in jodiertem Salz. In dicsem Entwurf ging es urspring-
lich um die Erfassung von Bromid, Die Methode jaBt sich
aber obne groBen Aufwand auch auf Jodid susdehnen; man
kann heide Komponenten: getrennt hintereinander oder ge-
mieinsam erfassen. Das Prinzip: Jodid und Bromid werden
mit Hypochiorid in phosphatgepuffertems Milleu zu Jodat
und Bromat oxidiert, das iberschiissige Oxidationsemitte]
mit Ameisensdure zerstdrt, Durch Zygabe von Katiumjodid
wirg im gleichen Milieu dem vortiegenden Jodar fguivalent
Jud freigesetzt, dus mit Thiosulfat ohne Verwendung von
Stirkeindikator rirrient wird. Bei anschlielendem starken
Ansiuern wird auch Bromar wisder reduziert und setzt
ebenfalls den Aguivalenict Jodbetrag frei, der pun mit

Starkeindikator jodomerrisch fitrient wird. Wenn man sufort
in stark saurem Miliew reduziert, werden Bromut und Jodat
gemeinsam erfalit, Die unteren Bestimmungsgrenzen lisgen
bet 5 ppm Jod und ber 3 ppm Brom.

Wenn hier die Methoden der Analysenbestimmungen
stapdurdisierr wurden, so ist das noch nicht mit dem Ma-
terial, an dem die Methoden angewendet werden, nimbich
dem Salz seibst seschehen. Das ist durchaus Absicht gewe-
sen. Tabelle 4 zeigt die Novmung des Produktes Salz, also
Spezifikationen, mit der die Gilte, die Qualitdt das Salzes
ewingend vorgegeben wird und zwar nuch dem Euvropdi-
schen Arzneibuch, der Buropiischen Pharmakopde, die in
I3eutschland  die  Monographie " Nurtumchlorid’”  des
Detschen Arzneibuches, DAB 7 abgelost hat und haute
nach meinem Wissen in allen EG-Staten und in der
Schweiz in Kraft ist. Hierin sind die Priifmethoden, das
sind ja die analytischen Arbeitsweisen, auch vorgeschrie.
ben, also gemormy, aber dardber hinaus sind Grenzwerte
pesetzt, denen das Untersuchungsgut gendigen muB. Die
rweite Spale der Tabelle 4 pibt diese Gronzwerte an, wobet
der oberste Wert als Minimalwert, alle anderen als Maxi-
malwerte zu versichen sind,
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