
I N S T I T U U T V O O R B O D E M V R U C H T B A A R H E I D 

RAPPORT 2-1973 

BEPALING VAN TO TAAL-LOOD IN GROND MET 

ATOOMABSORPTIESPECTROFOTOMETRIE 

door 

B . D . BALRAADJSING 

1973 

Insti tuut voor Bodemvruchtbaarheid , Oosterweg 92, Ha ren(Gr . ) 

Ins t , Bodemvruchtbaarheid , Rapp. 2-1973 



INHOUD 

INLEIDING 3 

De dithizonmethode 4 

De carbaminaatmethode 4 

Atoomabsorpt ie 4 

ONTSLUITING VAN DE GROND 6 

De afrookmethode 7 

EXTRACTIE EN CONCENTRERING VAN LOOD 9 

PROCEDURE 11 

Meetgegevens 12 

Storingen 12 

Reproduceerbaarhe id van de metingen 13 

Reproduceerbaarhe id van de bepaling 14 

Recoveryproeven 14 

Meetbere ik 14 

CONCLUSIE 16 

LITERATUUR 17 

ontvangen: 21-9-72 

O 173-1973 



INLEIDING 

Voor de bepaling van sporen lood zijn enkele co lo r ime t r i sche 

bepalingsmethoden beschikbaar , waarvan de bekendste zijn de 

dithizonmethode en de ca rbaminaa tmethode . 

D e d i t h i z o n m e t h o d e 

Tussen pH 7 en 9 vo rmt Pb me t dithizon een complex, dat kwan

titatief geëx t raheerd kan worden me t t e t ra of ch loroform. De o rgan i 

sche fase wordt me t verdund zuur geschud, waarbi j de meegeëx t r a -

hee rde , zuurbestendige dithizonaten van o . a . Cu en Co in de o rgan i 

sche fase achterbl i jven, terwij l het Pb-di th izonaat ontleed en het lood 

in de waterfase t e rech t komt . Na n eu t r a l i s e r en van de waterfase wordt 

het Pb nogmaals me t dithizon gecomplexeerd en me t t e t ra geëx t raheerd . 

In dit ex t rac t wordt het Pb co lo r ime t r i s ch bepaald. 

Dithizon vo rmt me t verschi l lende zware metalen complexen, die 

over een wijd pH-t ra jec t oplosbaar zijn in o rganische oplosmiddelen 

en h i e rmee geëxt raheerd kunnen worden. Dithizon is dus geen specifiek 

r e agens . Het aantal meta len dat geëxt raheerd wordt kan ech ter beperkt 

worden door de pH van de water ige oplossing te v a r i ë r en (Wichmann, 

I939). Toch worden er zelfs binnen zeer nauwe pH-grenzen me taa ld i -

thizonaten meegeëx t rahee rd , die de Pb-bepal ing kunnen s to ren . Tussen 

pH 7 en 9 worden bv. nog meegeëx t r ahee rd Cu, Co, Mn, F e en Zn. 

Deze meta len komen in grond voor in lage tot z ee r hoge concen t ra t i e s . 

Fe-I I I -verbindingen kunnen bovendien nog een oxyderende werking op 

dithizon uitoefenen. 

Bij het u i twassen van de geëxt raheerde metaaldi thizonaten me t 

verdund zuur wordt n iet a l leen het P b - m a a r ook het Zn-di thizonaat 

door het zuur ontleed. Het aanwezige Zn gaat kwantotatief over in de 

water fase (Binner ts , I960). Bij de ex t rac t ie van Pb uit deze water fase 



gaat het Zn ook weer m e e . Aangezien het zinkdithizonaat, evenals het 

Pb-di th izonaat , me t een rode kLiur in de organische vloeistof oplost, 

kan het zink de Pb-bepal ing store*;. 

D e c a r b a m i n a a t m e t h o d e 

Met na t r iumdiethyldi thiocarbarainaat , DDC, vo rmt Pb tussen 

pH 3 en 4 een s tabiel complex dat me t chloroform geëx t raheerd kan 

worden. Het Pb-DDC complex is voor de co lo r ime t r i sche bepaling van 

Pb n ie t geschikt omdat het geen adsorp t iemaxima ver toont in het z icht

baa r gebied van het s pec t rum. Voor de indirecte bepaling van Pb maak t 

men gebruik van het v e r sch i l tussen de s tabi l i te i tsconstanten van de 

ve rsch i l lende me taa l -DDC-complexen . Daar de s tabi l i te i tsconstante 

van Cu-DDC gro te r is dan d i e van Pb-DDC zullen Cu-ionen het Pb 

volledig uit het Pb-DDC-complex ve rdr ingen . Het ontstane Cu-DDC -

complex a d so rbee r t wel in het z ichtbaar gebied van het spec t rum en 

kan co lo r ime t r i s ch gemeten worden. Deze methode is nog minder 

specifiek dan de di thizonmethode. Hoewel het mogelijk is de ex t rac t ie 

u i t te voeren bij een pH waarbi j s lechts een klein aantal meta len wordt 

meegeëx t r ahee rd , blijft de kans op s tor ingen groot . Ook de v e r d r i n 

g ingsreac t ie is niet specifiek. Tussen pH 3 en 9 worden bijv. me t 

DDC-chloroform Hg, Cd, Zn, Cu en Mn nog meegeëx t r ahee rd . Van 

deze meta len zijn de DDC-complexen ook k leur loos en de s t ab i l i t e i t s 

constanten zijn k le iner dan van het Cu-complex . Bij toepassing van 

de ve rd r ing ings reac t i e zullen deze meta len de bepaling s toren (Sandel, 

1959). 

Een groot bezwaar tegen zowel de dithizon- a ls de c a rbaminaa t -

methode is de grote bewerkeli jkheid. Zij lenen zich daarom s lecht voor 

rou t ine-u i tvoer ing . 

A t o o m a b s o r p t i e 

Bij de bepaling van Zn en Cu in grond en gewas me t a toomab

sorpt ie zijn op het l abora tor ium van het Instituut voor Bodemvrucht

baarhe id goede e rvar ingen opgedaan. Het p r incipe van a toomabsorp -



t i espec t rofo tometr ie wordt e lders u i tvoerig besproken (Balraadjsing, 

1972). 

Door d ive r se onderzoekers wordt deze methode met succes toe

gepast bij de bepaling van Pb en andere zware metalen in uiteenlopen

de ma te r i a l en zoals meststoffen, mangaane r t s , s i l icaatgesteenten, 

bloed en u r ine , enz. 

Bij hoge Pb-concen t ra t i e kan de bepaling r e ch t s t r e eks in de op

lossing of het ex t rac t van het te onderzoeken ma t e r i a a l worden ve r 

r icht . Shafto (I964) bepaalt lood in nikkeibaden, waarbi j de vloeistof 

d i rect gemeten wordt . Bij lage gehalten aan Pb wordt vooraf een con

cent re r ing door vloeistof-vloei stof ex t rac t ie toegepast . Zo bepaalt 

Be rman (1964) Pb in bloed en urine door het Pb te complexeren aan 

t e t ramethyleendi th iocarbamaat en dit Pb -complex te ex t raheren me t 

methyl- isobutylketon. 

In dit r appor t wordt een methode gegeven voor de bepaling van 

totaal Pb in grond. 



ONTSLUITING VAN DE GROND 

Een veel gebruikte ontslui t ingsmethode bij het grondonderzoek 

is de des t ruc t ie me t H ? SO. en HNO-,» Het is te verwachten dat e r bij 

deze methode Pb -ve r l i ezen zullen optreden door de vorming van het 

onoplosbare PbSO . . Volgens Koch en Koch-Dedic (1964) kunnen me t 

H ? SO, ve r l i ezen optreden tot 10% van het Pb -geha l t e . Pa te l (1967) 

m e r k t op dat deze ve r l iezen ontstaan door sorpt ie van Pb aan het ont

stane CaSO . bij gebruik van H?SO . a l s des t ruc t i emidde l . Dit houdt in 

dat hoe g ro te r het Ca-gehal te van het ma t e r i a a l i s , hoe g ro te r ook de 

Pb -ve r l i ezen zullen zijn. De ve r l iezen aan Pb worden gedemons t ree rd 

aan de r esu l ta ten in tabel 1. In deze tabel worden de r esu l ta ten v e r 

kregen me t HpSO. -des t ruc t i e vergeleken me t de door ons gebruikte 

methode, die h ie ronder besproken wordt . Aangezien grond van na ture 

soms veel kalk bevat (in ex t r eme gevallen tot 12% Ca) is het ve i l iger 

om bij de Pb-bepal ing in grond geen H~SO . te gebruiken. 

TABEL 1. Vergelijking des t ruc t ie me t F le i schmannzuur me t de 

"af rook" -methode . 

Omschri jving ug Pb / g 

des t ruc t ie me t H 2 S O . - H N 0 3 22, 25, 22, 21 , gem. = 2 2 

afroken me t H N 0 3 43 , 42, 43 , 4 1 , gem. = 4 2 

Toch wordt de des t ruc t ie me t H-SO . door veel onderzoekers 
2 4 

toegepast bij de bepaling van Pb in biologisch ma t e r i a a l . Koch en 

Koch-Dedic (1964) geven een methode aan voor de bepaling van 0,1-40 

ppm Pb, waarbi j het ma t e r i a a l me t H?SO . g edes t ruee rd wordt . 

Rameau et a l . (1948) bepalen Pb in gewas na des t ruc t ie me t H~SO . -

HNO, . Gezien het bovenstaande moet het n aa r onze mening betwijfeld 

worden of e r bij toepassing van dergel i jke methoden het ju is te Pb -

gehalte wordt gevonden. 



De droge ve ras s ing van grond is niet a lgemeen bruikbaar voor 

de bepaling Pb . Boven 500 -550 C kunnen Pb-ver l i ezen optreden door 

vervluchtiging (Oosting, 1958). Pb kan bij v e ras s ing bij hogere t empe

ra tu ren aan de bepaling onttrokken worden door absorpt ie aan k i eze l -

zuur . Deze bezwaren tegen het droge v e r a s sen kunnen ve rmeden wor 

den door bij een l agere t empera tuur te v e r a s s en . De ve ra s s ingsduur 

wordt ech ter z ee r lang terwij l de ve ras s ing toch onvolledig blijft, me t 

het gevaar dat e r bij de hieropvolgende ex t rac t ie van Pb niet a l le Pb 

in oplossing gebracht wordt . 

Wij hebben een methode ontwikkeld voor de ontsluiting van de 

grond waarbi j de aangevoerde bezwaren tegen de natte en droge v e r 

ass ing worden ve rmeden: de afrookmethode. 

De a f r o o k m e t h o d e 

De grond wordt in een porse le inen schaal 4 à 5 maa l me t gecon

cen t r ee rd HNO, drooggedampt (afgerookt) op een kokend waterbad. De 

d roogres t wordt opgenomen in zoveel HCl dat na verdunning de HC1-

concentra t ie 0, 2 à 0, 3 n i s . De ve rkregen suspensie wordt ge f i l t reerd . 

In het f i l t raat kan Pb bepaald worden. 

E r t reden geen ver l iezen op door de relat ief geringe op losbaar 

heid van P bC l ? . Deze is bij 20 C ca . 100 mg in 100 m l wa te r . Dit b e 

tekent dat bij een inweging van 1 g grond en een verdunning van de s u s 

pensie tot 200 m l , de grond 200 mg Pb / g = 20% Pb mag bevat ten. Deze 

hoeveelheden komen in grond n ie t voor . 

De afrookmethode werd ook vergeleken me t een z ee r d r a s t i s che 

onts lui t ingsmethode, waarbi j de grond totaal wordt ontsloten en a l le 

componenten volledig in oplossing worden gebracht . Deze zgn. to taa l 

ontsluiting verloopt a ls volgt: de organische stof wordt me t geconcen

t r e e r d HNO_ geoxydeerd. De grond wordt me t geconcentreerd HCIO. 

behandeld om het k iezelzuur neer te s laan. Het k iezelzuur wordt dan 

me t HF afgerookt. 

W e r k w i j z e t o t a a l - o n t s l u i t i n g s m e t h o d e 

In een p la t inaschaal wordt 2 g grond met 5 ml HNO„ en 5 ml HCIO, op 



een k ookp l a a t v e r w a r m d , A l s e r w i t t e n e v e l s (HCIO. ) b eg innen t e on t 

wi jken w o r d t de s c h a a l v an de p l a a t g e h a a l d . E r w o r d t nu 5 m l g e con 

c e n t r e e r d HNO., en 5 m l 40% H F t o eg evoegd . De s c h a a l w o r d t w e e r 

d r o o g g e d a m p t t o t e r w i t t e n e v e l s b eg innen t e on twi jken . H e t a f r oken 

m e t H F w o r d t h e r h a a l d to t a l l e z a nddee l t j e s v e r d w e n e n z i jn . Nu w o r d t 

v e r d e r d r o o g g e d a m p t . De d r o o g r e s t w o r d t in 40 m l w a t e r en 5 m l g e c . 

HC l onde r v e r w a r m e n o pge l o s t . Deze o p l o s s i ng w o r d t v e r dund t o t e en 

g e s c h i k t v o l u m e . H i e r i n kan P b wo r d en b e p a a l d . 

Voor d e z e v e r g e l i j k e n d e p roe f w e r d e n 6 m o n s t e r s g e b r u i k t v an 

v e r s c h i l l e n d e h e r k o m s t en s a m e n s t e l l i n g . De r e s u l t a t e n s t a an in t a b e l 

II v e r m e l d . Z o a l s d e z e t a b e l l a a t z i en , w o r d t m e t de a f r o o k m e t h o d e 

h e t P b vo l l ed ig in o p l o s s i ng g e b r a c h t . E r t r e d e n ook geen v e r l i e z e n o p . 

TABEL H. Vergelijking afrookmetgode met totaal-ontsluitingsmethode 

Monster-
no. 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

Herkomst 

Noord-Groningen 

Noord-Groningen 

Dordfsche Bi es bo sc h 

Winssen 

ï i e l 

Varlk 

Analyse 
org. stof, 

% 

10 

4 

14 

8 

11 

13 

CaCCL 

r 
16 

11 

16 

6 

9 

12 

fractie 
% 

47 

26 

47 

37 

65 

79 

c16yum, 
Af rook me 

yug Pb/g 

112, 

326, 

W, 

124, 

178, 

273, 

thode, 

113 

324 

44 

123 

175 

272 

Totale c 
ting,^ic 

114, 

325, 

*5, 

127, 

177, 

270, 

n ts lu i -

} Pb/g 

114 

327 

43 

124 

173 

274 

Voor de bepaling van Pb in grond wordt de voorkeur gegeven aan 

de afrookmethode me t HNO-, Deze is n l . eenvoudig en goedkoop uit te 

voeren . De ontslui t ingsmethode me t HF is in u i tvoering duurder 

(platin\) en het werken me t HF op rout ineschaal s te l t , door de a g r e s 

s i v i t e i t b i jzondere e isen aan de out i l lage. 



EXTRACTIE EN CONCENTRERING VAN LOOD 

Volgens de fabrikant van het door ons gebruikte apparaa t is de 

gevoeligheid waa rmee lood kan worden gemeten 0,7 ppm Pb voor 1% 

absorp t ie (in water ige oplossingen). Deze gevoeligheid is ook door ons 

gevonden voor metingen in water ig mi l ieu . 

Dit betekent dat bij een inwegirg van 1 g grond en een verdunning 

van de g rondsuspensie tot 100 m l , de grond 70 ug Pb /g moet bevatten 

om nog 1% absorpt ie (= 0, 004 extinctie) te k r i jgen . 

Door verschi l lende onderzoekers ia aangetoond dat de gevoelig

heid een factor 2 à 3 verhoogd kan worden door het Pb in een o rganisch 

oplosmiddel te me ten . De hogere gevoeligheid wordt bere ikt doordat 

de o rganische vloeistoffen een hogere verstuivingsefficiëntie hebben. 

Daa rnaas t kan me t deze ex t rac t ie een concentrer ing van het Pb bere ik t 

worden. 

Door deze technieken toe te passen is het ons inderdaad gelukt 

nog 5 ug Pb /g te bepalen, overeenkomende me t 0, 1 ppm Pb in de mee t -

vloeistof. 

Voor de ex t rac t ie van een metaa lcomplex voor a toomabsorp t ie -

metingen komen de voor de co lo r imet r i sche bepalingen gebruikelijke 

oplosmiddelen a ls chloroform, te t rachloorkoolstof en d iethylether enz . , 

n ie t in aanmerk ing . Het oplosmiddel moet n l . aan een aantal e isen vol

doen: geringe oplosbaarheid in water , complete verbranding in de vlam 

me t een k leur loze v lam, geen roe tvorming, geen giftige v e rb rand ings -

produkten en u i t e r aa rd een goede verdelingscoëfficiënt voor de betref

fende metaa lcomplexen . Geschikte oplosmiddelen zijn o . a . me thy l - i so -

butyl-keton, methyl -n-amylketon , xyleen. 

Als complexerend reagens wordt in de a toomabsorpt ie technieken 

gebruik gemaakt van d i th iocarbamaten, waarvan de bekendste zijn 

na t r iumdie thyldi th iocarbamaat (DDC) en t e t ramethyleendi th iocarbamaat 

(APDC). Deze complexvormers vormen over een groot pH- t ra jec t 

(mees ta l 2-14) s tabiele complexen me t een groot aantal me ta len . Bij 



10 

a toomabsorpt ie i s het voldoende a ls de eenwaardige kationen en de 

anionen afgescheiden worden. De grote specificiteit van de methode 

maak t een v e rde r e scheiding overbodig. In dit onderzoek is de combi

nat ie DDC-methyl- isobuthyl-keton gebruikt.. 

Tussen pH 2 en 11 vo rmt Pb me t DDC complexen, die in MIBK 

oplosbaar zijn en d aa rmee geëxt raheerd kunnen worden. Het Pb uit de 

g rondext rac ten wordt bij pH 7, 0 in een eenmalige ex t rac t ie volledig 

geëx t raheerd . 

Volgens Sprague en Slavin (1964) is pH 2 ,8 -3 ,0 de opt imale pH 

voor de ex t rac t ie van Pb . In overeens temming me t de bevindingen van 

Sandell (1959), Koch en Koch-Dedic (1964) en Stary (1964) hebben wij 

t ussen pH 2 en 8 geen pH optimum gevonden. 
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PROCEDURE 

In een porsele inen schaal wordt 2 g grond afgewogen. H ie raan 

wordt toegevoegd 10 m l geconcent reerd HNO, . De schaal wordt op een 

kokend waterbad geplaatst tot a l le HNO« is drooggedampt. Nu wordt 

5 m l HNO, toegevoegd en nogmaals drooggedampt. Dit wordt nog d r i e 

maa l he rhaa ld . Aan het r es idu wordt 4 m l gecondentreerd HCl toege

voegd en ca . 20 m l wa te r . De schaal blijft nog ca . 10 minuten op het 

waterbad s taan. Na afkoelen wordt overgespoeld in een maatkolf van 

200 m l . De maatkolf wordt voor 3/4 deel aangevuld en gedurende een 

\ uur op het waterbad geplaats t . Na afkoelen wordt aangevuld en ge

mengd. De inhoud wordt via een droog f i l ter gef i l t reerd in een (droge) 

e r l enmeye r van 300 m l . 

50 m l van het f i l t raat wordt, gepipet teerd in een s che i t r ech te r 

van ca . 150 m l . H ie raan wordt toegevoegd 1 m l NaOH n en 10 m l c i -

t raatbuffer (20% pH 3S 0) en 10 m l ace ty lace ton. De inhoud wordt goed 

gemengd. Na ca . 10 minuten wordt het roodgekleurde i j z e r - a ce ty l a ce -

ton complex me t 10 m l chloroform ui tgeschud. Dit ont i jzeren wordt 

net zo lang herhaald totdat de chloroformlaag k leurloos blijft. Mees ta l 

is 2 à 3 k ee r voldoende. 

Aan de inhoud van de s che i t rech te r worden 5 druppels k r e s o l -

rood indicatoroplossing toegevoegd en me t geconcent reerd NH .OH 

geneu t ra l i see rd tot rood. E r wordt nu HCl 10% bijgedruppeld tot de 

k leur weer omslaa t n aa r geel . De pH van de oplossing is nu ca . 7, 0. 

E r wordt nu 5 m l 2% DDC-oplossing toegevoegd. De inhoud wordt goed 

gemengd. Met 20 m l MIBK wordt gedurende 1 minuut geschud. De 

water fase wordt afgelaten. De MIBK-fase wordt via een droog f i l ter 

opgevangen in een e r l enmeyer van 25 m l . Dit MIBK ex t rac t wordt 

gemeten tegen een s t andaa rd reeks . 

De s t andaardreeks wordt be re id ui t Pb(NO,)_. De berekende 

hoeveelheden, overeenkomende me t een r eeks van 0-6 ppm Pb (in de 

meetvloeistof) s worden gepipet teerd in s che i t r e ch t e r s . E r wordt zoveel 
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water toegevoegd dat het volume in de s che i t rech te r ca . 50 m l i s . 

Hieraan wordt toegevoegd 10 ml c i t raatbuffer en 5 druppels k r e so l rood -

oplossing» De s t andaardreeks wordt v e rde r p rec ies behandeld a ls de 

mon s t e r s vanaf het n eu t r a l i s e ren me t geconcent reerd NH.OH. 

M e e t g e g e v e n s 

Dit onderzoek werd v e r r i ch t op een P e r k i n -E lme r a toomabsorp -

t iespec t rofo tometer , type 305. 

Dit apparaa t is u i tgerus t me t een d r i e sp lee t s b rander , geschikt 

voor ace ty leen- luch tmengse l . Als l i ch tbron wordt gebruikt een Pb -

hol le-kathodelamp, fabrikaat P e r k i n -E lme r , type " In tens i t ron" . 

I n s t e l l i n g a p p a r a a t 

Lamp 30 mA 

Golflengte 283 nm 

Spleet 4 

Demping 1 

Acetyleen 9 l /min 

Lucht 9 l /min 

(niet- l ichtgevende vlam) 

S t o r i n g e n 

VI Door ons zijn onderzocht de invloed van Zn, Cu, Mn, C r en 

F e op de mee t r e su l t a t en . Deze e lementen zijn aan mons t e r s toegevoegd 

tot een concentrat ie van 1000 ppm in de meetvloeistof (overeenkomende 

me t 200 mg / g grond). Deze e lementen in de genoemde concent ra t ies 

s to ren de bepaling niet . Ca, Mg en Al zijn in dit onderzoek niet be 

trokken omdat ze n ie t gecomplexeerd worden en dus n ie t i n het ex t rac t 

voorkomen. 

Bij de bepaling van Pb in fosfaten, die aan levensmiddelen wordt 

toegevoegd, vindt Jordan (1968) geen s tor ing van Cu, Zn, Mn, C r , 

As en Ni . Aan een oplossing van 25 ug Pb voegt hij 200 ug van deze 

e lementen toe . 
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Van de e lementen die door ons op hun s torende invloed onder

zocht zijn, neemt het Fe een bi jzondere plaats in. Hofton en Hubbard 

(1970) vinden geen s tor ing van Mn, Al , Mo, Co, V, Ni, S en P , Zij 

vinden echter wel een s toring van F e . Zoals hierboven reeds is v e r 

meld , vinden wij geen Fe - s t o r i ng tot een concentra t ie van 1000 ppm 

F e . Toch wordt in de door ons opgegeven methode het F e verwijderd« 

F e vo rmt n i . me t DDC een zwar t gekleurd complex dat. volledig oplost 

in M1BK» In de concent ra t ies waar in het Fe in grond voorkomt, begint 

het Fe -DDC-complex v r i j kor t na de ex t rac t ie neer te s laan. Dit n e e r 

slag ve rs top t de v e r s tu ive r van het mee t appa raa t . Om dit te voorkomen 

wordt F e uit het g rondextrac t ve rwi jderd . 

R e p r o d u c e e r b a a r h e i d v a n de m e t i n g e n 

Een g rondmons te rex t rac t (235, 1957) werd 9 maa l gemeten om 

de r ep roduceerbaa rhe id van de met ing vas t te s te l len. Na i edere m e 

ting werden de factoren die de r ep roduceerbaarhe id van de met ing 

bepalen zoals golflengte, b randerhoogte , s t rooms te rk t e van de l amp 

enz . opnieuw ingesteld . 

De r ep roduceerbaa rhe id van de met ing blijkt, zoals tabel III 

l aa t z ien, goed te zijn. 

TABEL III. Reproduceerbaarhe id van de met ingen 

Metingen 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

^ 
Pb/g 

43 

43 

45 

43 

41 

42 

43 

40 

43 

gem, = 43 ug Pb / g + 1 

r e l . s tand, afwijking 2% 
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R e p r o d u c e e r b a a r h e i d v a n d e b e p a l i n g 

Doo r v e r g e l i j k i n g van de m e e t r e s u l t a t e n v an s t a n d a a r d g r o n d m o n -

s t e r s , d ie b i j i e d e r e s e r i e b e p a l i n g e n w o r d e n m e e b e p a a l d s k a n de r e 

p r o d u c e e r b a a r h e i d van de g ehe l e b epa l i ng w o r d e n v a s t g e s t e l d . 

U i t 40 b epa l i ngen w e r d een g em idde l d e g e m e t e n van 125 ug P b / g 

+ 3j m e t een r e l a t i e v e s t andaa rda fw i j k i ng van 2, 4%. 

R e c o v e r y p r o e v e n 

O m de b e t r o u w b a a r h e i d van de g ehe l e b epa l i ng , i n c lu s i e f de o n t 

s l u i t i ng te t o e t s e n w e r d n a g e g a a n of a an g r o n d m o n s t e r s t o egevoegd 

lood kwan t i t a t i e f wo rd t t e r u g g e v o n d e n . 

De r e s u l t a t e n s t a an in t a b e l IV v e r m e l d . U i t d e z e t abe l b l i jk t d a t 

a l l e t o egevoegde lood w o r d t t e r u g g e v o n d e n . E r t r e d e n geen v e r l i e z e n 

o p . 

T A B E L IV . R e c o v e r y van t o egevoegd lood 

M o n s t e r - ug P b / g ug P b / g ug P b / g T e r uggevonden in 
o m s c h r i j v i n g b epaa l d ' t o eg e - ' t e r u g g e - % van t o egevoegd 

voegd vonden 

1 m o n s t e r 40 0 

2 i d . + 50 ug P b / g 91 50 51 102% 

3 id . + 10Q 4 g P b / g 139 100 99 99% 

o 

)flg Pb/g 'o 

yg Pb/g 3 id. + 200 ̂ig Pb/g 244 200 204 102% 'o 

M e e t b e r e i k 

Bi j de o pgegeven w e r k w i j z e i s h e t m e e t b e r e i k 0, 1-6 ppm in de 

mee t v l o e i s t o f , o v e r e e n k o m e n d e m e t 4 - 2 40 ppm P b in h e t g r o n d m o n -

s t e r . In de g r a f i ek w o r d t e en loodi jk l i jn w e e r g e g e v e n . Boven 6 ppm i s 

de i jk l i jn n i e t r e c h t . J o r d a n (1968) v ind t ook een r e c h t e i jkl i jn to t 6 p pm , 

w a a r b i j v e r m e l d m o e t wo r d en d a t h i j v o o r de e x t r a c t i e x y l e en g e b r u i k t 

in p l a a t s van MI BK. 
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Zijn de te meten concentrat ies te hoog, dan kan de MIBK-oplos-

äing verdund worden met MIBK. 

Ex t inct ie 

0.250 

0.200 -

0.150 

0.100 -

0.050 -

Fig . 1. IJkgrafiek voor loodbepaling 



. i t ! 

CONCLUSIE 

Uit voorgaande experimenten kan geconcludeerd worden dat lood 

snel en betrouwbaai bepaald kan worden me t a toomabsorp t ie . De be 

paling wordt niet gestoord door de bestanddelen van het grondextract» 

Lood wordt n ie t aan de bepaling onttrokken door p recipi ta t ie of v e r 

vluchtig ing. 
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