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Bestimmung von Schwefel in biologischen und Umweltproben mit High-
resolution Molekulabsorption im Graphitrohrofen und direkter

Festprobenanalyse

Molekilabsorption im Graphitrohrofen wurde von Dittrich [1] bereits vor mehr als 30 Jahren zur
Bestimmung von Nichtmetallen vorgeschlagen, wobei allerdings die damals verflgbaren
Atomabsorptionsspektrometer fir diesen Einsatz nicht sonderlich geeignet waren. Mit der
Einfihrung von Spektrometern zur High-resolution Continuum Source AAS &anderte sich die
Situation signifikant; Heitmann et al. [2] beschrieben erstmals die Bestimmung von Fluor, Chlor,
Schwefel und Phosphor mit High-resolution Molekulabsorption im Graphitrohrofen (HR-GF MAS).
Diese Technik stellt allerdings an den Analytiker etwas hohere Anforderungen als die GF AAS, da
nicht nur Analytverluste im Pyrolyseschritt vermieden (Einsatz von Modifiern), sondern auch die
Bildung der gewunschten thermisch stabilen Molekiile geférdert werden mussen.

Fir die Bestimmung von Schwefel hat sich das Kohlenmonosulfid-Molekil CS mit einer
Dissoziationskonstante von 713 KJ mol™* und einer Absorptionsbande mit ausgepragter Rotations-
Feinstruktur bei 275,5-258,5 nm bewahrt [2]. Heitmann et al. [2] verwendeten dabei eine
Beschichtung der Plattform mit Zr und Ca als zusatzlichen Modifier. Letzterer eignete sich
allerdings nicht fur die direkte Festprobenanalyse biologischer Materialien; fur diese Anwendung
erwies sich schliesslich Palladium zusétzlich zu einer Beschichtung mit Zr oder W als optimal.
Andererseits war aber Pd nicht geeignet Schwefel in Bezugsldsungen ausreichend zu stabilisieren,
die aus anorganischen Schwefelverbindungen hergestellt wurden. Lediglich Thioharnstoff eignete
sich fur die Herstellung von Standardlésungen, die zur Kalibrierung bei der direkten
Festprobenanalyse biologischer Materialien verwendet wurden. Die Bestimmung von Schwefel in
Kohle gelang bisher nur mit Kalibrierung gegen Feststoffstandards; die Untersuchungen auf
diesem Gebiet sind noch nicht abgeschlossen. Insgesamt kann jedoch gesagt werden, dass die
routinemassige Bestimmung von Schwefel mit HR-GF MAS zumindest flr einige Probenarten
bereits in greifbare Nahe gertckt ist und in Zukunft mit Sicherheit eine erhebliche Bedeutung

erlangen wird.
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