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Prifung von Zelistoff, Papier und Pappe

AAS-Bestimmung des Gehaltes an Cadmium

54 605

Testing of pulp, paper and board; Atomic absorption spectrometric determination of the cadmium content
Essais de cellulose, papier et carton; Détermination par absorption spectrométrique de la teneur en cadmium

1 Anwendungsbereich und Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm ist fir Zellstoffe und
Papiere sowie fir Pappen aller Art geeignet, die sich mit
Salpetersaure unter Druck aufschlieBen lassen. Das Ver-
fahren dient zur Bestimmung von geringen Mengen Cad-
mium in Zellstoff, Papier und Pappe mittels flammenloser
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS).
Die Bestimmungsgrenze des Verfahrens liegt bei 10 ug
Cadmium je kg Probe.
ANMERKUNG: Bei hoheren Konzentrationen
(>100 pg Cadmium je kg Probe) kann alternativ
mit der AAS-Flammentechnik gearbeitet werden.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird mit Salpetersdure in einem Tiegel aus
Polytetrafluorethylen (PTFE) durch Erhitzen auf 160°C
aufgeschlossen. In der verdinnten AufschluBlésung wird
das Cadmium mittels Atomabsorptionsspektrometrie
bestimmt.

3 Chemikalien und L6sungen

Es sind ausschlieBlich Reagenzien von bekannter analyti-
scher Reinheit zu verwenden. Bei niedrigen Cadmium-
gehalten ist die Abwesenheit von Cadmium im analytisch
relevanten Bereich bei Reagenzien und Laborgeraten
sicherzustellen.

— Ammoniumdihydrogenphosphat NH,H,PO,

— Cadmium-Standardiésung c¢(Cd) =

(1,000 + 0,002) g/l

— Magnesiumnitrat Mg(NO3)»

— Palladiumchlorid PdCl,

— Palladiumnitrat Pd(NOg),

— Salpeterséaure ¢(HNOjz) = 15 mol/l

— Salzséure c(HCl) = 0,1 mol/l

4 Geréte

Ubliches Laborgerat und zusatzlich

— DruckaufschluBbehélter mit PTFE-Einsatz, Volu-
men 250 ml, und PTFE-Deckel');

— Warmeschrank mit doppelter Temperatursiche-
rung und zwangslaufiger Luftumwalzung zur Einhal-
tung einer Temperatur von 160°C, z.B. nach
DIN 50011 Teil 12, bzw. Heizblock mit Temperaturre-
gelung;

— Atomabsorptionsspektralphotometer bzw. mit Gra-
phitrohrofentechnik, vorzugsweise geeignet fur die
Anwendung der L'vov-Plattform.

5 Probenahme und Probenvorbereitung

Die Probenahme ist fiir Zellstoff nach DIN ISO 7213 und
fir Papier und Pappe nach DIN SO 186 durchzufiihren.
Die Probemenge ist so gro zu wahlen, daB auch die
Bestimmung des Feuchtegehaltes fiir Zellstoff nach
DIN 54 352, Verfahren B, oder fiir Papier und Pappe nach
DIN 1SO 287 vorgenommen werden kann. Damit keine
Verédnderung der Probe bis zur Durchfiihrung der Analyse
auftritt, ist die Probe in Aluminiumfolie einzuschlagen. Die
Probe wird in Schnitzel von etwa 10 mm x 10 mm Kan-
tenlange gerissen, wobei keine Schere oder anderes
Schneidwerkzeug aus Metall benutzt werden darf. Zell-
stoff und Pappe sind in diinne Schichten zu zerteilen. Vor
dem Einwiegen ist die Probe mindestens 20 min an der
Luft in der N&he der Waage zur Einsteliung des Feuchte-
gleichgewichtes zu lagern.

6 Durchfithrung

6.1 Herstellen der Cadmium-Bezugslésungen
sowie der Matrixmodifikator-Lésungen

Aus der Cadmium-Standardiésung nach Abschnitt 3 wer-
den zwei Bezugslésungen durch geeignete Verdinnung
hergestellt. Sie mussen taglich frisch angesetzt werden.

BezugslésungI 2,5 ug Cd/L

Bezugslosung IT 5,0 ug Cd/L
Matrixmodifikator 1: 20 g NH,H,PO, werden in einen
1000-ml-MeBkolben gegeben, mit Wasser bis zur Marke
aufgefiillt und gut durchgemischt. Der Matrixmodifikator
wird im Verhaltnis 1+1 mit der zu messenden Probe ver-
mischt.
Matrixmodifikator II: Es werden 1,5g Pd(NOj), (oder
0,70 g Palladiumpulver in 10 ml HNOg, = 15 mol/{, gelost)
in einen 1000-ml-MeBkolben gegeben, mit Wasser bis zur
Marke aufgefilit und gut gemischt. Es werden 5g
Mg(NOj3), in einen 1000-ml-MeBkolben gegeben, mit
Wasser bis zur Marke aufgefillt und gut gemischt. Die
beiden Lésungen werden im Verhdltnis 1+1 zusammen-
gegeben und als Matrixmodifikator im Verhéltnis 1+1 mit
der MeBprobe gemischt.
Matrixmodifikator III: Es werden 1,0 g PdCl, sowie 25 g
Mg(NO3), und 2,1 ml HCl in einen 1000-ml-MeBkolben
gegeben, mit Wasser bis zur Marke aufgefiilit und gut
durchgemischt. Der Matrixmodifikator wird im Verhéltnis
1+1 mit der MeBprobe gemischt.

') Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: DIN-Bezugsquellen
fir normgerechte Erzeugnisse, BurggrafenstraBe 6,
1000 Berlin 30.
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6.2 AufschluB der Proben

Von der Probe wird 1 g auf 0,001 g gewogen und in den
PTFE-Einsatz, Volumen 250 ml, gebracht.

ANMERKUNG: Die Probemenge und das Volumen
der Salpetersaure richten sich bei anderen Volu-
mina der PTFE-Einsatze nach der Empfehlung
des Herstellers. Falls keine Angaben vorliegen,
missen die optimale Menge und das Volumen
durch Vorversuche ermittelt werden. Hinsichtlich
der Sicherheitsvorkehrungen sind die Angaben
des Gerateherstellers zu beachten. Ausfuhrliche
Hinweise zum Umgang mit DruckgeféaBen sind in
der Druckbehélter-Verordnung und in den Techni-
schen Regeln fir Druckbehélter (TRB) enthalten.

AnschlieBend werden 8 bis 10 ml Salpetersdure zugege-
ben. Der mit dem PTFE-Deckel verschliossene Einsatz
wird in den DruckaufschiuBbehdlter eingefuhrt, vor-
schriftsmaBig verschlossen und in den Wéarmeschrank
oder Heizblock gestellt. Die AufschluBtemperatur betragt
(160 £ 2)°C und die AufschluBdauer mindestens 6h.
Nach Abkuhlen wird der DruckaufschluBbehalter vorsich-
tig unter dem Abzug gedéffnet. Die Lésung wird in einen
10-ml-MeBkolben Ubergefihrt und mit Wasser bis zur
Marke aufgefillt. Nach dem Absetzen etwa vorhandener
Sedimente wird die uberstehende Ldsung zur Messung
eingesetzt. Es ist gunstiger, statt der gebrauchlichen Ein-
sdtze aus Polytetrafluorethylen (PTFE) zusétzlich solche
aus Quarzglas, die graduiert und geeicht sind, oder aus
Perfluorethylenpropylen (FEP) zu verwenden [1].

6.3 Bestimmung des Blindwertes der
AufschluBlésung

Die in Abschnitt 6.2 beschriebenen Arbeitsgidnge sind
ohne Verwendung von Proben zu wiederholen. Die erhal-
tene AufschluBlésung dient als Blindlésung zur Ermittlung
der aus den benutzten Geraten unter Versuchsbedingun-
gen geldosten Cadmiumspuren. Dieser Wert muB3 bei der
Auswertung berucksichtigt werden.

6.4 Bestimmung des Cadmiumgehaltes
nach dem Additionsverfahren

Die Bestimmung von Cadmium in der AufschluBlésung
nach Abschnitt6.2 und in der Blindiésung nach
Abschnitt 3 erfolgt mittels der Graphitrohrofentechnik
unter Einsatz der L'vov-Plattform und eines Matrixmodifi-
kators oder mittels Graphitrohrofentechnik unter Einsatz
eines Matrixmodifikators.

Die nach den Abschnitten 6.2 und 6.3 hergestellten Pro-

benlésungen werden nach Tabelle 1 mit Salzsdure bzw.
den Bezugslésungen I und II versetzt.

Tabelle 1
MeBlésung 0 1 2
Probenldsung 0,2 ml 0,2 ml 0,2 ml
Salzsaure ~ 0,1 mol/l |0,2 mt — —
Bezugslésung - Lo2ml | I.02ml

AnschlieBend wird im Graphitrohr zu den nach Tabelle 1
erhaltenen MeBldsungen 0, 1 und 2 die gleiche Menge
eines Matrixmodifikators aus der Reihe I bis Il zuge-
setzt. Die Herstellung der Mefldsungen und das Mischen
mit Matrixmodifikator-Losungen kann auch mit dem Pro-
bengeber direkt im Graphitrohr erfolgen.
ANMERKUNG: Die Bestimmung des Cadmiumge-
haites kann alternativ im Routineverfahren mit
dem Standard-Kalibrierverfahren durchgefihrt
werden. Es muB dabei sichergestellt werden, daf3

— die zu messende Konzentration im linearen Me@3-
bereich liegt und

— keine Matrixeinflisse auf das MeBsignal zu erwar-
ten sind.

6.5 Anzahl der Bestimmungen

Von jeder Probe sind mindestens zwei voneinander unab-
hangige Bestimmungen durchzufuhren.

ANMERKUNG: Bei sehr geringen Cadmium-
gehalten koénnen die Ergebnisse durch Inho-
mogenitaten der Proben unter Umstanden stark
schwanken. Zur Kontrolle der AufschluBtechnik
und des MeBverfahrens sind handelsibliche Stan-
dards mit moéglichst einer der zu untersuchenden
Probe entsprechenden Zusammensetzung und
bekanntem Cadmiumgehalt nach dieser Norm
aufzuschlieBen und die AufschluBlésungen zu
untersuchen. Zu Papierproben, die im Sinne eines
Referenzmaterials verwendet werden kdénnen, gibt
das Fraunhofer Institut, ILV, Schragenhofstrae 35,
8000 Munchen 50, Auskunft.

7 Auswertung nach dem
Additionsverfahren

Peakflache

bzw. Extinktion Mef3losung 2

Cd-Konzentration Mefllosung 1

in der Probenlo -

sung inpg/l MeBlosung 0

50 7 25 25 50
Cd-Konzentration
in den Bezugslo -
sungen in pg/l

Bild 1: Auswertung nach dem Additionsverfahren

Die Auswertung kann rechnerisch oder graphisch erfol-
gen. In einem Diagramm werden auf der Ordinate die
Extinktion oder die Peakflache und auf der Abszisse die
den Bezugsldsungen I und II entsprechenden Massen-
konzentrationen an Cadmium aufgetragen. Die Regres-
sionsgerade durch die drei MeBpunkte schneidet die
Abszisse. Dieser Schnittpunkt stelit die Cadmiumkonzen-
tration in der nach Abschnitt 6.2 erhaltenen Probenldsung
dar. Der Blindwert der Probenlésung ist bei der Auswer-
tung zu bericksichtigen. Voraussetzung fir die Anwen-
dung des Additionsverfahrens ist, da der Cadmiumge-
halt der MeBldsungen im linearen Bereich der Bezugs-
kurve liegt.

Der Cadmiumgehalt der Zellstoff-, Papier- oder Pappe-
probe wcqy wird nach folgender Gleichung errechnet und
in ug/kg angegeben:
A-V
w = -
(Cd) mg * T
Hierin bedeuten:
A Cadmiumgehalt der AufschluBlésung in ug/1
\% Volumen der AufschluBlosung in |
mg  Probeneinwaage in g
T Trockengehalt der Zelistoffprobe nach DIN 54 352,

Verfahren B, flir Papier- und Pappeproben nach
DIN ISO 287

Documents

Document Sharing Hub

Full document details: DIN 54605:1993-01


http://www.avadocuments.com/doc/din-54605-1993-01
http://www.avadocuments.com/doc/din-54605-1993-01

