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INLEIDING 

De bepaling van zink in grond en gewas geschiedt mee s t a l me t 

de d i th izon-z incon-methode. Bij deze methode wordt zink in n eu t r aa l 

tot zwak-a lka l i sch mil ieu me t dithizon gecomplexeerd en het z ink-

dithizoncomplex me t t e t r a of chloroform geëx t raheerd . Uit de o rga ­

nische fase wordt het zink in verdund sa lpe te rzuur of zoutzuur t e rug -

geschud om het zink te scheiden van andere meta len , die h ierbi j in 

de o rganische fase achterbl i jven. In de water fase wordt zink bepaald: 

In aanwezigheid van een bufferoplossing me t pH 9, 0 geeft zink me t 

zincon een blauw gekleurde verbinding, me t een max imale absorp t ie 

bij 620 nm . 

Hoewel me t deze methode goede resu l ta ten worden ve rk regen , 

zijn e r enkele nadelen aan verbonden: De methode is s lechts goed 

toepasbaar voor zinkgehalten in grond van hoger dan 20 ppm. Het 

niet geheel v r i j zijn van s toringen l ever t , voora l bij gecompl iceerde 

ma t r i c e s zoals grond, e rns t ige moeil i jkheden op bij lage z inkconcen­

t r a t i e s . De methode is bovendien z ee r bewerkeli jk: Omdat e r twee­

maa l u i tgeschud moet worden, zijn e r twee s tel len s che i t r ech te r s 

nodig. De u i tvoering van de bepaling v e r e i s t routine en inzicht . Vol­

gens Hibbard (1937) kan n l . dithizon gemakkelijk door n i t r o sy lve r -

bindingen geoxydeerd worden. De ge r ingere specif ici tei t vàn dithizon 

(Wichmann, 1939) brengt me t zich mee dat e r voldoende aandacht 

geschonken moet worden aan de pH-afs te l l ing. Zowel de i so ler ing 

van zink me t dithizon a l s de k leuring me t zincon worden ges toord 

door andere zware meta len en door enkele z uu r r e s t en . Deze s to ­

ringen worden voor een deel opgeheven door toevoeging van m a s k e -

r ingsmiddelen (Yoe en Rush, 1952; Rush en Yoe, 1954). Bij het t e ­

rugschudden van zink uit de dithizonfase in verdund zuur blijven de 

zuurbestendige dithizonaten in de o rganische fase ach te r (Cu, Co). 

Volgens Binner ts (I960) en Koch en Koch-Dedic (1964) gaat Pb wel mee 

in de wa te r fase , m a a r zou niet s toren bij de k leur ing me t z incon. 



Toch moet n aa r onze mening bij ongunstige verhoudingen tussen Zn en 

de betreffende meta len rekening worden gehouden me t s tor ingen, om­

dat bij het t e rugschudden van Zn in verdund zuur ook de di thizonaten 

van andere meta len kunnen ontleden en in de waterfase overgaan . 

Samenvattend kan geste ld worden dat de zinkbepaling, m i t s uit« 

gevoerd door bekwame analyt ische k rachten , in niet te lage concen­

t r a t i e s redel i jk goed u i tvoerbaar i s . De onvoldoende gevoeligheid, de 

g ro t e r e kans op s toringen ju is t bij de re lat ief lage concen t ra t i es , en 

de omslacht ige analyt ische p rocedure maken het wenseli jk de moge ­

lijkheden van een s n e l l e r e , g e v o e l i g e r e n m i n d e r s t o -

r i n g s a f h a n k e l i j k e m e t h o d e na te gaan. 



PRINCIPE VAN DE A TOOMA BSORP TIES PEC TROFO TOME TRIE 

Sinds een aantal j a r en is de bepaling van me ta l en ,me t behulp 

van a toomabsorp t iespec t rofo tomet r ie in opkomst . Het pr incipe van 

de bepaling is a l s volgt: Het te bepalen me taa l wordt in oplossing ge­

brach t en in een mat ig hete v lam (2000-2200 C) ve r s toven . In de 

v lam ve rdampt het oplosmiddel en worden de metaalzouten in één of 

m e e r s tappen ged issoc ieerd tot v r i je a tomen. De t empera tuur van de 

v lam wordt zo gekozen dat e r geen of s lechts weinig ionisa t ie van het 

te bepalen me t aa l op t reedt . De a tomen, die energe t i sch voor het 

g roots te deel in de grondtoestand v e rke ren , kunnen l ichtenergie a b ­

so rbe ren waarvan de fctonenergie gelijk is aan de exc i t a t i e -energ ie 

van de va len t ie -e lec t ronen van het desbetreffende me taa la toom. Door 

deze wolk van a tomen te be s t r a l en me t l icht van exact deze exc i ta t ie -e 

energ ie zullen de a tomen in de v lam dit l icht ab so rbe ren , en zelf in 

de aangeslagen toestand komen. De l ichtabsorpt ie kan gemeten worden 

en i s een maa t voor de concentra t ie van het betreffende me t aa l in de 

ve rs toven op loss ing . In de mee s t e gevallen voldoet deze l i ch tabsorp­

tie binnen een bepaald concentrat iegebied aan de wet van L ambe r t -

Bee r . Buiten dit concentrat iegebied is het verband tussen concen t ra ­

tie en absorp t ie niet l i nea i r . 

V o o r d e l e n v a n d e t o e p a s s i n g v a n a t o o m a b s o r p t i e -

s p e c t r o f o t o m e t r i e 

Als s t ra l ingsbron wordt over het a lgemeen gebruik gemaakt van 

"hol le -ka thodelampen" . De holle kathode van deze lampen is v e r v a a r ­

digd van het zu ivere me taa l , en zal dus op grond h iervan ui ts lui tend 

het spec t rum van het te bepalen me taa l u i tzenden. Uit dit s pec t rum 

wordt , me t behulp van een monochromator , de mee s t geschikte 

(gevoelige) lijn gei 'soleerd. De a toomabsorp t iespec t rofo tomet r ie i s 

dus z ee r specifiek en geheel v r i j van spec t ra le s tor ingen. De spec ­

t ra le bandbreedte van de door de hol le-kathodelamp uitgezonden 



lijnen is z ee r gering, evenals die van de lijnen van het a t oomabsorp -

t i r s p ec t r um , dit in tegenstel l ing tot de (natte) spect rofotometr ie waar 

we me t continue l ichtbronnen en z ee r b rede absorp t i emaxima te doen 

hebben. Het gevolg is een g ro te re gevoeligheid van de a toomabsorp -

t i e spec t ro fo tomet r i e . Ten opzichte van de v l amemis sie spect rofotome­

t r i e biedt de a toomabsorp t iespec t rofo tometr ie het voordeel dat in de 

v lam de mee s t e a tomen in de grondtoestand v e rke ren en dus een bijdra­

ge tot de absorpt ie l eve ren . Bij v l amemis sie komen s lechts enkele 

procenten van de aanwezige a tomen in de v lam tot em i s s i e , welk p e r r 

centage gemakkelijk door uitwendige omstandigheden beïnvloed kan 

worden. De v l amemiss iespec t ro fo tomet r i e is daardoor veel m e e r aan 

s toringen onderhevig dan de a toomabsorp t iespec t rofo tomet r ie . 

N a d e l e n v a n d e a t o o m a b s o r p t i e s p e c t r o f o t o r n e t r i e 

De afwezigheid van spec t ra le s toringen wil niet zeggen dat e r in 

het geheel geen s toringen zouden zijn. Deze houden voornamel i jk v e r ­

band me t de chemische of fysische e igenschappen van de te vers tu iven 

oplossing, zoals vorming van moeil i jk ont leedbare zouten in de v l am, 

ve rsch i l l en in v i scos i te i t waardoor de vers tu iv ing m inde r goed r e p r o ­

ducee rbaa r i s , enz. Bovendien kan bij een gering mons teraanbod de 

hoge aanschaffingspri js van het mee t appa raa t en de lampen een be lem­

mer ing zijn voor het toepassen van deze techniek. Voor i eder e lement 

moe t een hol le-ka thodelamp worden aangeschaft , waarvan de l evens -

en de gebruiksduur beperkt i s . Combinat ie lampen, waa rmee spec t ra 

van twee of m e e r meta len gevormd worden, hebben - voora l bij de 

hoogste gevoeligheden - m inder gunstige eigenschappen en vinden 

voornamel i jk toepassing bij de routinebepalingen van daarvoor geschik­

te e lementen in n iet te lage concen t ra t i e s . 

In de volgende hoofdstukken worden de analyt ische a spec ten van 

de zinkbepaling me t a toomabsorpt ie k r i t i s ch behandeld. 



PROCEDURE 

Een volledig ana lysevoorschr i f t voor de bepaling van zink in 

grond me t a toomabsorp t iespec t rofo tomet r ie wordt gegeven in het 

aanhangse l . In een destruct iekolf van 250 m l wordt 1 g grond gede-

s t ruee rd me t 20 m l F l e i schmannzuur . Als na des t ruc t ie de oplossing 

nog niet he lemaa l k leur loos is wordt de des t ruc t ie voltooid me t en le -

le d ruppels pe rch loorzuur 70%. Het des t ruaa t wordt me t 20 m l ge -

demine r a l i s ee rd water gedurende enkele minuten gekookt. Na afkoe­

len wordt het des t ruaa t me t g edeminera l i see rd water overgespoeld 

in een maatkolf van 200 m l . De kolf wordt aangevuld en gemengd. De 

inhoud wordt gef i l t reerd over een vouwfilter (640D MN 15 cm) in een 

droge e r l enmeye r van 300 m l . 

M e t i n g 

Het he ldere ex t rac t wordt r e ch t s t r eeks of na verdunnen geme­

ten in de a toomabsorp t iespec t ro fo tomete r . De r esu l ta ten worden b e ­

rekend door een s t andaa rd reeks te bere iden uit een zuiver zinkzout 

(ZnSO. ,7 H ? 0 p . a . Merck) , waaraan zoveel zwavelzuur is toegevoegd 

a ls in het mons t e r aanwezig i s . 

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

Voor het onderzoek kon beschikt worden over een a toomabsorp ­

t iespec t rofo tometer fabrikaat Techtron type AA 100, me t een z ink-

hol le -ka thodelamp. Het apparaa t is u i tgerus t me t een l amina i re b r an ­

der me t één spleet van 10 cm, geschikt voor een gasmengse l van ace-v 

ryleen en lucht. S t roomste rk te van de l amp: 8 mA; ve r s t e rk ing 5. 

Golflengte: 213,9 nm; gevoeligheid bij 1% absorp t ie : 0 ,02 ppm (in de 

mee top loss ing) . 



RESULTATEN EN DISCUSSIE 

O n t s l u i t i n g 

Voor de bepaling van to taal zink in grond wordt het mons t e r ont­

sloten door des t ruc t i e me t een mengse l van geconcent reerd zwavel­

zuur en geconcent reerd s a lpe te rzuur (F le ischmannzuur 1:1). Dat me t 

de toegepaste ontslui t ingsmethode inderdaad al het aanwezige zink in 

oplossing wordt gebracht is gebleken door de ana lyse resu l ta ten te ver­

gelijken me t die welke me t neu t ronenac t iver ingsanalyse zijn v e r k r e ­

gen (in samenwerking me t het I n t e run ive r s i t a i r Reac tor Insti tuut te 

Delft). De overeens temming tussen de me t beide methoden ve rk regen 

r esu l ta ten was u i ts tekend. 

S t o r i n g e n 

Z w a v e l z u u r 

Omdat ui tgegaan wordt van het me t zwave lzuur ( - sa lpe te rzuur ) ont­

sloten mons t e r is e e r s t nagegaan of het zwavelzuur invloed heeft op 

de ab so rp t i e . Hier toe werden twee s t andaard reeksen verge leken , één 

zonder en één me t toevoeging van 10 m l zwavelzuur/200 m l mee top -

loss ing ( tabel I ) . 

TABEL I„ Invloed van 5 vol . % H^SO. op de absorpt ie van zink 

S tandaardreeks Aflezing zonder H ?SO . Aflezing me t H-jSO. 

wa te r 0 ,000 0,000 

0 ppm 0,000 0,015 

0, 1 ppm 0,030 0,046 

0 ,2 ppm 0, 061 0 ,075 

0 ,5 ppm 0, 152 0, 166 

0,7 ppm 0, 210 0 ,232 

1,0 ppm 0, 300 0,316 

2 ,0 ppm 0, 598 0,610 



Uit tabel I blijkt dat 5 volumeprocenten zwavelzuur in de mee t -

vloeistof wel i swaar een geringe verhoging van de b lanco-waarde tot 

gevolg heeft, m a a r dat na aftrek daarvan de absorpt ie geen invloed 

ondervindt . Gerstenfeldt (1962) vindt geen s toringen me t 1% zwavel­

zuur . David (1958) nam een afname van de absorp t ie waar bij t oene­

mende zwavelzuurconcentra t ies van 2, 5 en 10 volumeprocenten. De 

s toringen bij David kunnen echter ontstaan zijn omdat hij me t een l a ­

gere v l amtempera tuur heeft gewerkt . 

M e t a a l i o n e n e n e n k e l e z u u r r e s t i o n e n 

De meta len K, Na, Ca, Mg, Mn, Cu, Co, Cr en F e , en de zuu r r e s t en 

P O . , SO . , Cl en NO, zijn afzonderlijk en a l s mengse l s aan s t andaard­

reeksen toegevoegd in concent ra t ies tot 1000 ppm in de mee top loss ing . 

In ove reens temming me t de bevindingen van Menzies (I960) werd geen 

invloed ondervonden. Gers tenfe ld t (1962) vindt bij 2000 ppm in de 

meetvloeis tof geen s tor ing van A l . Zij vindt een l ichte d ep r e s s i e van 

de absorp t ie van Zn indien Al in een concentra t ie van 10 000 x die 

van zink voorkomt . 

P e r c h l o o r z u u r 

Aan pe rch loorzuur werd aandacht besteed omdat de mogelijkheid a an­

wezig i s dat na de des t ruc t i e van grond perchloorzuur in het mons t e r 

achterbl i j f t . Zelfs bij vijfvoudige hoeveelheden HCIO. werd geen s to­

ring waargenomen. Allen (1969) gebruikt eveneens HCIO. bij de d e ­

s t ruc t ie van biologisch ma t e r i a a l en voegt t e r compensat ie p e r ch loo r ­

zuur aan de s tandaardoplossingen toe . De noodzaak h iervan wordt 

door ons betwijfeld. 

K i e z e l z u u r 

Het g roots te deel van de s i l icaten, die in g rondmons te rs vaak in r u ime 

hoeveelheden aanwezig zijn, worden b i j de des t ruc t ie n ee rges l agen . 

De overbli jvende, op losbare , s i l icaten kunnen me t meta len verbindin­

gen vormen die in de v lam moeil i jk d i s soc ië ren . Bij een zu ivere 

z ink-s tandaardoploss ing s toor t s i l icaat vanaf 200 ppm Si in de mee t ­

vloeistof. Ziji andere meta len (als i j zer en a luminium) aanwezig, zo ­

a l s in g rondmons te r s , dan worden die bij voorkeur gebonden en 
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t r eed t de s tor ing van de zinkbepaling pas bij 5000 ppm Si op. Het i s 

niet denkbaar dat deze S i -concentra t ie s in de meetoplossing op kunnen 

t reden . Bij de bepaling van i jzer en a luminium is echter een S i -s tor ing 

te verwachten. Bij de bepaling van s i l ic ium met a toomabsorpt ie worden 

h e t e r e v lammen gebruikt (Allen, 1969). 

M a g n e s i u m + s u l f a a t 

E e r d e r is gebleken dat magnes ium en sulfaat bij de meting van zink 

niet s toren . Bi j gelijktijdige aanwezigheid van magnes ium en sulfaat 

in de meetoplossing wordt echter een belangri jke s toring gevonden 

(tabel II). Gers tenfeldt (1962) heft deze s tor ing op door in 0, 1 n HCl 

te meten . Dit konden wij niet bevest igen, mogelijk door de z ee r on­

gunstige verhouding tussen sulfaat en magnes ium in de g ronddes t ru -

aten. De magnes ium-su l faa t s toring is nu bij ve rschi l lende zwavelzuur 

en magnes iumconcen t ra t i e s onderzocht (tabel III). 

TABEL II. Storing door magnes ium en sulfaat bi j de zinkbepaling 

Zn-conc. 

1 ppm 

1 ppm 

1 ppm 

1 ppm 

Toevoeging 

geen 

1000 ppm Mg als MgS0 4 

1000 ppm Mg als MgN0 3 

1000 ppm SO. a ls K 2 S 0 4 

Aflezing 

0,300 

0,200 

0,300 

0,300 

TABEL III. Storing door Mg en SO. in verschi l lende concent ra t ies 

Zn-conc . Mg-conc . Zwavelzuurconcent ra t ie (vol. %) 
(ppm) (ppm) 0 0,5 1,0 2,0 4,0 5,0 

0 

10 

20 

40 

100 

400 

0,300 0,300 0,300 0,300 0,300 0,300 

0,300 0,300 0,300 0,300 0,300 0,300 

0,300 0,300 0,300 0,300 0,300 0,300 

0,300 0,280 0,280 0,280 0,280 0,280 

0, 300 0, 240 0, 245 0, 245 0, 240 0, 240 

0,300 0,300 0,230 0,220 0,260 0,260 
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Uit tabel III blijkt dat bij 40 ppm Mg in de meetvloeistof en 0, 5 volume­

procent zwavelzuur (de gebruikelijke concentrat ie) pas s toring op gaat 

t reden, bij de gebruikelijke verdunningen komt dit overeen me t 0, 8% 

Mg in de grond: een ongebruikelijk hoog gehal te . Onder deze oms tan­

digheden is de magnes ium-su l faa t s to r ing dus niet ac tuee l . Bij g e r in ­

gere verdunningen (bijv. 2 g grond in 100 m l meetvolume) dient me t 

deze s tor ing rekening te worden gehouden. 

M e e t b e r e i k 

Het mee tbe re ik is bij het volgen van de voorgestelde p rocedure 0, 04-

2, 0 ppm in de meetvloeistof, overeenkomende met 8-400 ppm in het 

g rondmons te r . Boven 2, 0 ppm Zn is de i jkcurve niet recht; me t ge­

bruikmaking van een ijkgrafiek of me t een mee tapparaa t u i tgerus t 

me t een cu rveco r r ec to r kan bij hogere concentra t ies gemeten worden. 

extinctie 

u./uu 
0,600 

0.500 

0.400 

0,300 

0,200 

0,100 

-

— 

— 

-

y i \ i i i J 
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1.0 1.5 2.0 

ppm Z n 

F ig . 1. Ijkgrafiek voor zink. De s tandaard is bere id uit ZnSO.. 
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Gerstenfeldt (1962) ve rmeld t dat hij een rechtl i jnig verband tussen con­

cen t ra t i e en absorpt ie vindt tot 10 ppm. Dit blijkt echter n iet uit de d e s ­

betreffende publikatie, waar in de i jkcurve boven 1, 5-2, 0 ppm Zn niet 

rechtl i jnig i s . Buchanan en Muraoka (1964) vonden eveneens een rechte 

ijklijn tot 2, 0 ppm Zn. Bij hogere concent ra t ies dan 400 ppm kan men 

of de oplossing verdunnen (de mee s t voor de hand liggende oplossing) 

of een minder gevoelige resonantiel i jn s e l ec t e r en . Gambre l l (1971) 

beweer t bij 307, 6 nm een rechte ijklijn te vinden tot 60 ppm in de m e e t -

vloeistof. Wij konden dit niet r ep roduce ren : boven 2, 0 ppm Zn week de 

ijklijn af van de rechte l i jn. In figuur 1 is een ijklijn voor Zn wee rge ­

geven. 

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

Bij de a toomabsorpt iemet ingen zijn de r esu l ta ten in grote ma te afhan­

kelijk van de juis te meet ins te l l ingen . De r ep roduceerbaarhe id van de 

met ing is bepaald door verdunde des t rua ten van twee g rondmons te r s , 

één me t een laag en één me t een hoog zinkgehalte, elk t ien maa l te 

me ten . Tussen de met ingen werd i edere ins te lbare functie zoals golf­

lengte, nulpunt, s t rooms te rk t e van de l amp, v e r s t e rk ing , enz . op­

nieuw ingesteld. De resu l ta ten zijn v e rme ld in tabel IV. 

TABEL IV. Reproduceerbaarhe id van de met ingen 

Aflezingen mons t e r I Aflezingen mons t e r II 
(20 ppm Zn) (140 ppm Zn) 

0,044 

0, 044 

0,043 

0,044 

0, 045 

0, 045 

0, 045 

0,044 

0, 045 

0, 044 

0, 234 

0, 235 

0,232 

0, 232 

0, 234 

0,234 

0,234 

0,232 

0, 232 

0, 232 

gemiddelde 0,044 + 0,001 0 ,233 + 0,001 

r e l . s t andaard afw. 2, 5% 0,4% 

Uit deze gegevens blijkt dat de r ep roduceerbaarhe id van de met ing 

u i ts tekend i s . U i t e raa rd wordt de re la t ieve fout bij de l agere concen­

t r a t i e s g ro t e r . 
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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 

D o o 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 van s t a n d a a r d g r o n d m o n s t e r s , 

d i e b i j i e d e r e s e r i e r o u t i n eb epa l i n g en w o r d e n m e e b e p a a l d k an de r e ­

p r o d u c e e r b a a r h e i d wo r d en b e r e k e n d . U i t 40 b epa l i ngen w e r d e e n g e ­

m i d d e l d e v an 653 + 20 ug Z n / g b e r e k e n d , m e t e en r e l a t i e v e s t a n d a a r d ­

afwi jking v an 2 , 7 % . 

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

De b e t r o u w b a a r h e i d van e e n b e p a l i n g s m e t h o d e k a n ook g e t o e t s t w o r d e n 

d o o r t e b e p a l e n of e en b ekende a a n h e t o o r s p r o n k e l i j k e m o n s t e r t o e g e ­

voegde h o e v e e l h e i d z ink kwan t i t a t i e f w o r d t t e r u g g e v o n d e n . In t a b e l V 

w o r d e n de r e s u l t a t e n van e en r e c o v e r y p r o e f v e r m e l d . 

T A B E L V. R e c o v e r y van a a n g rond t o egevoegde z i n k s t a n d a a r d o p l o s s i n g 

O m s c h r i j v i n g P P m Zn p pm Zn PP111 Zn R e c o v e r y in 
b e p a a l d t o egevoegd t e r u g g e v o n d e n % v an t o eg evoegd 

m o n s t e r 

i d . + 50 ug Zn 

609 

662 

684 

710 

50 

75 

100 

53 106 

i d . + 75 u g Zn 684 75 75 100 

i d . + 100 ug Zn 710 100 101 101 

De a a n h e t d r o g e g r o n d m o n s t e r t o e g e v o e g d e z ink w o r d t d u s , b i nnen de 

f o u t e n g r e n z e n , v o l l ed ig t e r u g g e v o n d e n . 

V e r g e l i j k i n g z i n k g e h a l t e n g r o n d b e p a a l d m e t a t o o m -

a b s o r p t i e e n c o l o r i m e t r i e 

A l v o r e n s de in g e b r u i k z i j nde c o l o r i m e t r i s c h e z i nkbepa l i ng g e h e e l te 

v e r v a n g e n d oo r de b epa l i ng m e t a t o o m a b s o r p t i e i s in e en g r o o t a a n t a l 

m o n s t e r s h e t g eha l t e m e t b e i d e m e t h o d e n b e p a a l d ( t a be l VI) . De o v e r ­

e e n k o m s t v an de o p b e i d e w i j z en b e p a a l d e g eha l t en i s goedg 
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TABEL VI Vergelijking van zinkgehalten in g rondmons te r s 

Monsterno. 
en jaar 

386 (1969) 

379 (1969) 

368 (1969) 

384 (1969) 

322 (1969) 

327 (1969) 

338 (1969) 

440 (1959) 

437 (1957) 

438 (1957) 

307 (1956) 

592 (1959) 

At. absorp. 
(ppm Zn) 

208 

1192 

1140 

860 

633 

940 

1020 

136 

132 

94 

28 

55 

Colorim. 
(ppm Zn) 

196 

1198 

1130 

808 

640 

957 

1027 

131 

131 

94 

39 

61 

Monsterno. 
en jaar 

331(1969) 

339(1969) 

370(1969) 

385(1969) 

610(1959) 

309(1956) 

441(1957) 

443(1957) 

324(1969) 

340(1969) 

445(1957) 

At. absorp. 
(ppm Zn) 

820 

860 

1186 

978 

126 

34 

134 

146 

1060 

900 

55 

Colorim. 
(ppm Zn) 

802 

866 

1179 

973 

134 

38 

154 

155 

1080 

904 

62 



15 

CONCLUSIE 

Uit de in dit r appor t gegeven beschouwingen en waarnemingen blijkt 

duidelijk dat de bepaling van to taa l -z ink me t a tomai re absorp t ie niet 

a l leen de k lass ieke co lo r ime t r i sche zincon-bepaling u i ts tekend kan 

vervangen, m a a r bovendien belangri jke voordelen b iedt . Deze zijn: 

g ro te re gevoeligheid, ge r ingere s tor ingsgevoeligheid, en eenvoudiger 

en sne l le re u i tvoer ingstechniek. 

De methode is voor a l le Neder landse grondsoorten zonder m e e r 

toe te p a s sen . Uit ac t iver ingsana lyse is gebleken dat me t de gebruikte 

ontsluit ing a l het aanwezige zink in oplossing wordt g eb r a ch t . 

In een bi jvoegsel wordt het in het l abora tor ium gebruikte bepa­

l ingsvoorschr i f t gegeven. 
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SUMMARY 

T o t a l - z i n c d e t e r m i n a t i o n i n s o i l w i t h t h e a i d of a t o m i c 

a b s o r p t i e s p e c t r o p h o t o m e t r y 

In this r epo r t a method is d i scussed for the de terminat ion of the to ta l -

zinc content of soil with the a id of a tomic absorpt ion . In compar i son 

with the co lo r ime t r i c d i thizon method a tomic absorpt ion is l e s s l abo­

r ious and l e s s t ime-consuming . 

Digestion of the sample with concentra ted H-SO. -HNO- and HCIO, 

b r ings into solution a l l the zinc p r e sen t in the s ample . The p r e sence of 

H-SO. and HCIO. in the sample solution does not i n t e r fe re in the d e t e r ­

minat ion, ne i ther do the cat ions and anions usual ly occur r ing in s o i l s . 

When both SO . and Mg a r e p r e sen t in the sample solution an in­

t e r f e rence is found. This i n t e r fe rence , however , is found a t h igher 

concentra t ions of Mg than normal ly occur in so i l s . 

The r e su l t s of the de te rmina t ions with a tomic absorpt ion a r e in 

good ag r eemen t with those found with the co lo r ime t r i c method . 
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AANHANGSEL 

B e p a l i n g v a n z i n k i n g r o n d m e t a t o o m a b s o r p t i e s p e c -

t r o f o t o m e t r i e 

In een p latbodemdestruct iekolf van 250 m l wordt 1 g gedroogde en ge­

malen grond ingewogen; H ie raan wordt toegevoegd 20 m l F l e i s chmann-

zuur 1:1. De grond wordt h i e rmee goed bevochtigd. De kolf wordt op 

een e l ec t r i s ch zandbad geplaats t en mat ig v e rwa rmd (bij Inventum 

zandbad: stand 2) tot witte nevels ontwijken. De kolf wordt van het 

zandbad verwi jderd om af te koelen. Nadat enkele d ruppels geconcen­

t r e e r d s a lpe te rzuur zijn toegevoegd, wordt de kolf weer op het zand­

bad v e rwa rmd . Dit wordt herhaald tot het d e s t ruaa t melkacht ig wit ge ­

worden i s . Uit een druppelflesje wordt 5 d ruppels geconcen t ree rd p e r -

chloorzuur toegevoegd en weer v e rwa rmd . Dit wordt twee maa l h e r ­

haald. Als e r geen verkoolde deelt jes m e e r z ichtbaar zijn, i s de d e ­

s t ruc t ie voltooid en wordt nog 10-15 minuten ve rh i t om het p e rch loor -

zuur volledig te ve rd r i jven . 

Aan het volledig afgekoelde des t ruaa t wordt 20 m l g edemine ra l i s ee rd 

wa ter toegevoegd en gedurende enige minuten gekookt onder omzwen-

ken. Het d e s t ruaa t wordt kwantitatief overgespoeld me t g edeminera l i ­

s ee rd water in een maatkolf van 200 m l . De maatkolf wordt aangevuld 

en de inhoud gemengd. Het a ldus ve rk regen g rondext rac t wordt gefil­

t r e e r d in een droge e r l enmeye r van 300 m l via een vouwfilter (bijv. 

MN 640 D 15 cm) . 

Dit ex t rac t wordt r e ch t s t r e ek s gemeten in de a t oomabsorp t i e -

spec t ro fo tomete r . De r esu l ta ten worden berekend uit de aflezingen van 

een s t andaa rd r eeks . 

B e r e i d i n g s t a n d a a r d r e e k s 

De s t andaa rd reeks loopt van 0 tot 2, 0 ppm, en wordt be re id ui tgaande 

van ZnSO. . 7H~0 p . a . Merck (of overeenkomst ige kwal i te i t ) . Uit een 
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oplossing die 0, 02 mg Zn /m l bevat wordt gepipeteerd r e s p . 0, 1, 2, 

4 , 5 en 10 m l in maatkolven van 100 m l . De maatkolven worden half 

gevuld me t gedeminera l i see rd wa te r . Daarna wordt 5 m l geconcent reerd 

zwave lzuur toegevoegd, en na afkoelen me t gedeminera l i see rd water 

aangevuld en gemengd. De s tamoploss ing van 0, 02 mg Z n / m l wordt 

i ede re dag v e r s be re id . 

Indien het zinkgehalte van het mons t e r te hoog is (aflezing 

hoger dan . de mee s t geconcent reerde s tandaard) , wordt u i t het d e -

s t ruaa t een verdunning gemaakt . E r dient op gelet te worden dat de 

zwavelzuurconcentra t ie in mons t e r en s t andaa rd reeks gelijk i s . 

De ijklijn i s r ech t tot 2 ppm Zn in de mee top loss ing . 


