DK 628.1/3:620.1 : 543.3:543.422 : 546.33 DEUTSCHE NORM Juli 1992
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung DT

Kationen (Gruppe E)

Bestimmung von Natrium mittels Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) 38 406
in der Luft-Acetylen-Flamme (E 14) Teil 14

German standard methods for the examination of water, waste water and sludge;
cations (group E); determination of potassium by atomic absorption spectrometry
using an air-acetylene flame (E 14)

Méthodes normalisées allemandes pour l'analyse des eaux, des eaux rési-
duaires et des boues; cations (groupe E); dosage du potassium par la spectro-
métrie d’absorption atomique avec une flamme air-acetylene (E 14)

Diese Norm wurde gemeinsam mit der Fachgruppe Wasserchemie in der Gesell-
schaft Deutscher Chemiker aufgestellt (siehe Erlduterungen).

Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach dieser Norm Fachleute oder
Facheinrichtungen einzuschalten.

Bei Anwendung der Norm ist im Einzelfall je nach Aufgabenstellung zu prifen,
ob und inwieweit die Festlegung von zusatzlichen Randbedingungen erforder-
lich ist.

1 Aligemeine Angaben

Begriffe zur Atomabsorptionsspektrometrie siehe DIN 51401 Teil 1, Aufbau von
Atomabsorptionsspektrometern siehe DIN 51401 Teil 2.

2 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist geeignet fur die Bestimmung von in Wasser geléstem
Natrium in Massenkonzentrationen von 5 bis 50 mg/L.

Durch geringere Verdinnung der Wasserprobe als in dieser Norm angegeben,
kann der MefBbereich zu niedrigeren, durch starkere Verdunnung zu héheren
Massenkonzentrationen erweitert werden.

3 Grundlage des Verfahrens

Die MeBlosung wird in die Luft-Acetylen-Flamme eines Atomabsorptionsspek-
trometers gespruht. Die Extinktion wird bei einer Wellenlange von 589,0 nm
gemessen.
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4 Stérungen
Die Bestimmung von Natrium kann in besonderem MaBe durch Kontamination
gestort werden.
Folgende lonen konnen die Bestimmung stéren, wenn ihre hier angegebenen
Massenkonzentrationen in der Wasserprobe uberschritten werden:

Sulfat 1000 mg/1

Chlorid 10000 mg/1

Phosphat 1000 mg/l

Kalium 1000 mg/1l

Magnesium 1000 mg/l

Calcium 1000 mg/1
Die folgenden lonen stéren die Bestimmung nicht, sofern ihre Massenkonzen-
trationen 100 mg/l nicht Gberschreiten:

Eisen, Nickel, Cobalt, Cadmium und Blei.
Bei Proben, deren MatrixeinfluB nicht bekannt ist, muB dieser geprift werden,
z.B. durch Verdinnen der Probe [1].

Natrium wird in der Luft-Acetylen-Flamme teilweise ionisiert. Die hierdurch auf-
tretende Stérung wird durch Zugabe von Casiumchlorid zu den Bezugs- und
MeBIésungen unterdriickt.

5 Bezeichnung
Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung von Natrium mittels Atom-
absorptionsspektrometrie (AAS) in der Luft-Acetylen-Flamme (E 14):

Verfahren DIN 38406 — E 14

6 Gerite

Die Glasgeréte sind unmittelbar vor Gebrauch mit verdlinnter Salpetersaure
(etwa 2mol/l) zu reinigen und anschlieBend mit Wasser (nach Abschnitt 7) zu
spulen.

Pipettenspitzen und EinweggefaBe aus Kunststoff sind chargenweise auf Ver-
unreinigung durch Natrium zu prifen.

— Atomabsorptionsspektrometer mit Strahlungsquelle fur die Natriumbestim-
mung

— Gasversorgung mit Luft und Acetylen

Bei Acetylen-Flaschen muB3 der Restgasdruck mindestens 5 bar betragen.

— Luft-Acetylen-Brenner

— MeBkolben, Nennvolumen 100 und 1000 ml, zweckmaBig aus Kunststoff

— Volipipetten, Nennvolumen 1, 2, 5 und 10 ml, z. B. Pipette DIN 12691 — VPAS 1
— Mikroliterpipetten
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7 Chemikalien

Als Chemikalien werden mindestens solche des Reinheitsgrades ,zur Analyse*,
als Wasser wird bidestilliertes oder Wasser gleichen Reinheitsgrades verwen-
det. Der Gehalt des Wassers und der Reagenzien an Natrium muB im Vergleich
zur geringsten zu bestimmenden Konzentration vernachlassigbar klein sein.

71 Salzsaure, o (HCl) = 1,16 g/ml

72 Casiumchlorid-Losung, 3 (Cs) = 20 g/l

— In einem MeBkolben, Nennvolumen 1000 ml, 25,3 g Casiumchlorid in 100 ml
Salzsdure (nach Abschnitt 7.1) und 400 ml Wasser l6sen und mit Wasser
bis zur Marke auffullen.

73 Natrium-Stammlésung, 5 (Na) = 1000 mg/I
— Natriumchlorid (NaCl) 2 h bei (140 = 10) °C trocknen.

— Hiervon (2,542 = 0,002) g in einem MeBkolben, Nennvolumen 1000 ml, in
etwa 100 ml Wasser losen.

— Die Losung mit Wasser bis zur Marke auffillen und zur Aufbewahrung in
eine Kunststoffflasche, Nennvolumen 1000 ml, Gberflihren.

74 Natrium-Standardlésung, 5 (Na) = 10 mg/l

— 10 ml der Natrium-Stammldsung (nach Abschnitt 7.3) in einen MeBkolben,
Nennvolumen 1000 mi, pipettieren.

— Die Lésung mit Wasser bis zur Marke auffillen und sofort in eine
Kunststoffflasche, Nennvolumen 1000 ml, Gberflihren.

Die Lésung ist mindestens einen Monat haltbar. Die Verwendung einer Mikro-
literpipette erlaubt die Herstellung von 100 ml Standardiésung.

75 Natrium-Bezugslosungen

Fur den Konzentrationsbereich der Wasserproben von 5 bis 50 mg/l Natrium-
Bezugslésungen folgendermaBen herstellen.

— In je einen MeBkolben, Nennvolumen 100ml, 1, 2, 4, 6 bzw. 10ml der
Natrium-Standardlésung (nach Abschnitt 7.4) pipettieren.

— Jeder L6sung 10 ml Casiumchlorid-Lésung (nach Abschnitt 7.2) zufligen.

— Die Ldsungen mit Wasser bis zur Marke auffillen, durchmischen und in
Kunststoffflaschen tGberfihren.

Die Bezugslésungen enthalten 0,1; 0,2; 0,4; 0,6 bzw. 1,0 mg/l Natrium. Dies
Uberdeckt den Anwendungsbereich der unverdiinnten Wasserprobe von 5 bis
50 mg/L.

Die Bezugsidsungen sind nur wenige Tage haltbar.
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