DEUTSCHE NORM Juli 1997

Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung

Kationen (Gruppe E) |

Teil 26: Bestimmung von Thallium mittels
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) im Graphitrohrofen (E 26) 38406'26

Z

ICS 13.060.40

Deskriptoren: Wasseruntersuchung, Thallium, Atomabsorptionsspektrometrie

German standard methods for the examination of water, waste water and
sludge — Cations (group E) — Part 26: Determination of thallium by atomic
absorption spectrometry (AAS) using electrothermal atomisation (E 26)

Méthodes normalisées allemandes pour lanalyse des eaux, des eaux
résiduaires et des boues — Cations (groupe F) — Partie 26: Dosage du thallium
par la spectrométrie d’absorption atomique avec atomisation electrothermique
(E 26)

Vorwort

Diese Norm wurde gemeinsam mit der Fachgruppe Wasserchemie in der
Gesellschaft Deutscher Chemiker aufgestellt (siehe Anhang A).

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.

Zu DIN 38406 “Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung — Kationen (Gruppe E)” gehoren weitere Teile. Eine
Ubersicht der Gruppen A bis T der “Deutschen Einheitsverfahren” enthalt
Anhang A.

Anhang A ist informativ.

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung von Thallium in Wasser in Massen-
konzentrationen von 2 ug/l bis 50 png/l bei einem Dosiervolumen von 20 pl.
Durch Verdinnen oder durch Wahl kleinerer Volumina bei Herstellung der MeB-
I6sung kann der Anwendungsbereich zu héheren Massenkonzentrationen hin
erweitert werden. In Schlammen und Sedimenten kann Thallium nach entspre-
chenden AufschluBverfahren (z. B. nach DIN 38414-7) ebenfalls bestimmt wer-
den.
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2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthélt durch datierte oder undatierte Verweisungen Festlegungen
aus anderen Publikationen. Diese normativen Verweisungen sind an den jeweili-
gen Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend aufgefiihrt.
Bei datierten Verweisungen gehoren spatere Anderungen oder Uberarbeitun-
gen dieser Publikationen nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder
Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe der in Bezug genommenen Publikation.
DIN 12331
Laborgerate aus Glas — Becher
DIN 12664-1
Laborgerate aus Glas — MeBkolben mit einer Marke — MeBkolben mit Bor-
delrand, Kegelhtlse und Kegelschliffverbindung
DIN 12691
Laborgerate aus Glas — Vollpipetten mit einer Marke, schnellablaufend, War-
tezeit 15 Sekunden, Klasse AS
DIN 38402-11
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Teil 11: Probenahme von
Abwasser (A 11)
DIN 38402-12
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Probenahme aus stehenden
Gewassern (A 12)
DIN 38402-13
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Probenahme aus Grundwas-
serleitern (A 13)
DIN 38402-14
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Probenahme von Rohwasser
und Trinkwasser (A 14)
DIN 38402-15
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Probenahme aus FlieBgewas-
sern (A 15)
DIN 38402-51
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung — Allgemeine Angaben (Gruppe A) — Kalibrierung von Analysenver-
fahren, Auswertung von Analysenergebnissen und lineare Kalibrierfunktionen
fur die Bestimmung von VerfahrenskenngroBen (A 51)
DIN 38414-1
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung — Schlamm und Sedimente (Gruppe S) — Probenahme von Schlam-
men (S 1)
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DIN 38414-7
Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersu-
chung — Schlamm und Sedimente (Gruppe S) — AufschluB3 mit Kénigswas-
ser zur nachfolgenden Bestimmung des saureldslichen Anteils von Metallen
(S7)

DIN 51401-1
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Begriffe

DIN 51401-1 Bbl 1
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Teil 1: Begriffe, Erlauterungen

[1]Vorschlag fur ein Deutsches Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und
Schlammuntersuchung; Allgemeine Angaben (Gruppe A); Vorbehandlung,
Teilung und Homogenisierung heterogener Wasserproben fir die Bestim-
mung von Schwermetallen (A 30/31), VCH-Verlag, Weinheim, 1988

3 Definitionen

Fir die Anwendung dieser Norm gelten die Begriffe zur Atomabsorptionsspek-
trometrie nach DIN 51401-1 (siehe auch DIN 51401-1 Bbl 1).

4 Grundlage des Verfahrens

Die MeBlésungen werden in ein elektrisch aufheizbares Graphitrohr eines im
Atomabsorptionsspektrometer eingebauten Graphitrohrofens injiziert. Die
Extinktionen bzw. zeitintegrierten Extinktionen werden bei einer Wellenlange von
276,8 nm gemessen.

5 Stérungen

Folgende lonen stéren die Bestimmung nicht, sofern ihre Massenkonzentratio-
nen in der Wasserprobe 100 mg/l nicht Uberschreiten: Eisen, Kupfer, Nickel,
Chrom, Cobalt und Blei.

Bei Natrium, Kalium, Calcium, Magnesium, Sulfat und Chlorid wurden bis Mas-
senkonzentrationen von 1000 mg/l keine Stérungen beobachtet. Dies gilt nur,
wenn die in 9.2 beschriebene Probenvorbehandlung angewandt wird.
Kombinationen der genannten lonen kénnen jedoch bereits bei wesentlich nied-
rigeren Massenkonzentrationen zu MeBwerterniedrigungen oder -erhéhungen
fuhren.

Bei Proben, deren MatrixeinfluB nicht genau bekannt ist, wird das Additionsver-
fahren (siehe 10.3) angewandt. Spektrale Stérungen lassen sich durch Einsatz
eines Untergrundkompensators weitgehend vermeiden.
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6 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung von Thallium mittels Atomabsorp-
tionsspektrometrie im Graphitrohrofen (E 26):

Verfahren DIN 38406 — E 26

7 Gerate

Die Glasgerate mussen unmittelbar vor Gebrauch mit warmer verdinnter Sal-
petersaure, c(HNO3) etwa 2 mol/|, gereinigt und anschlieBend mit Wasser (nach
8.1) gespult werden. Pipettenspitzen und EinweggefaBe aus Kunststoff sind
chargenweise auf Verunreinigung durch Thallium zu prifen.

Folgende Gerate werden verwendet:

— Atomabsorptionsspektrometer mit Untergrundkompensation und Strah-
lungsquelle fir die Thalliumbestimmung;

— Graphitrohrofen mit Steuergerat;
— Pyrolytisch beschichtetes Graphitrohr mit Plattform;
— Gasversorgung mit Argon;

— MeBkolben, Nennvolumen 10 ml, 100 ml und 1000 ml, z.B. MeBkolben
DIN 12664 — MS A 10;

— Vollpipetten, Mikroliterpipetten oder Diluter, z.B. Vollpipetten nach
DIN 12691;

— Becherglas, Nennvolumen 250 ml, z. B. Becher DIN 12331 — H 250;
— Heizquelle, z. B. elektrische Heizplatte.

8 Reagenzien

81 Allgemeines
Als Reagenzien sind mindestens solche des Reinheitsgrades “zur Analyse”, als

Wasser ist bidestilliertes oder Wasser gleichen Reinheitsgrades zu verwenden.
Der Thalliumgehalt des Wassers und der Reagenzien muB im Vergleich zur
geringsten zu bestimmenden Konzentration vernachlassigbar sein.

8.2 Salpetersaure, o(HNO;) = 1,40 g/ml

8.3 Salzséaure, o(HCl) = 1,16 g/ml

8.4 Schwefelsaure, o(H,SO,4) = 1,80 g/ml

8.5 Wasserstoffperoxid, (Dihydrogendioxid), zv(H,O,) = 30%

8.6 Thallium-Stammlésung I, o(Tl) = 1000 mg/l

— (1000 = 2) mg Thallium mit 10 ml Salpetersdure (nach 8.2) und 10 ml
Wasser in einem 1000-ml-MeBkolben Idsen. Die Losung mit Wasser bis zur
Marke auffillen.
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