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Von der AAS zur MAS — Analytik von Nichtmetallen

In der anorganischen Elementanalytik ist die Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) aufgrund ihrer
hohen Selektivitdt und Spezifitét ein etabliertes Analysenverfahren. Die verschiedenen
Atomisierungstechniken (Flammen-AAS, Graphitrohr-AAS und Hydrid-AAS) ermdglichen es, eine
Vielzahl an Elementen Uber einen groRen Konzentrationsbereich zu bestimmen. Zudem bietet die
Graphitrohr-AAS die attraktive Mdglichkeit, Feststoffe direkt, d.h. ohne Probenvorbereitung, zu
analysieren. Nachteile der klassischen AAS, wie Wechsel der Hohlkathodenlampen oder das
Versagen der ZEEMAN-Untergrundkompensation bei strukturierter Untergrundabsorption sind dabei
nicht von der Hand zu weisen.

Mit der High-Resolution Continuum Source AAS (HR-CS-AAS) wurde die klassische AAS weiter-
entwickelt, wodurch die Elementpalette der AAS vergroéf3ert wurde und zudem Bestimmungen in
komplexeren Matrizes mdoglich sind.

Kernstiick der HR-CS-AAS ist eine Xenonkurzbogenlampe, die ein kontinuierliches Spektrum bis in
den fernen UV-Bereich aussendet, wodurch jede Wellenldnge im Bereich von 190-900 nm
ausgewahlt werden kann. Die Strahlung wird durch ein Prisma und ein Echelle-Gitter hoch-
aufgeldst, und mittels einer CCD-Zeile kdnnen ca. 0,2-0,7 nm aus dem jeweiligen Spektrum
detektiert werden. Aufgrund dieses neuen Konzeptes ist es moglich, Nichtmetalle zu bestimmen
und strukturierten Untergrund zu erkennen und zu korrigieren. Die Direktbestimmung von
Nichtmetallen in der AAS ist ohne zusatzliche Bauteile nicht méglich, da die Resonanzlinien der
Nichtmetalle unter 190 nm liegen. Eine attraktive Mdglichkeit zur Bestimmung der Nichtmetalle
besteht allerdings darin, Molekile im Graphitrohr zu generieren. Sofern diese Molekdle bei
héheren Temperaturen stabil sind und im Bereich von 190-900 nm absorbieren, ist eine
Bestimmung mit einem HR-CS-Atomabsorptionsspektrometer mdglich.

Auf diese Weise wurde Brom mittels High-Resolution Continuum Source Molekilabsorptions-
spektrometrie (HR-CS-MAS) bestimmt. Durch Injektion einer Calciumacetat- und einer Kalium-
bromidlésung wurden im Graphitrohr Calciumbromidmolekile erzeugt. Um reproduzierbare CaBr-
Absorptionsspektren (Abb.1) zu erhalten, wurde ein Pd/Mg-Modifier verwendet und das Graphit-
rohr zusétzlich mit Zirkonium beschichtet. Die Struktur des CaBr-Absorptionsspektrums ist auf

CaBr-Rotationsbanden zuriickzuftihren.
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Abb. 1 CaBr-Absorptionsspektrum erhalten durch Injektion von 5 pL einer

2%igen m/v Ca-L6sung (in Acetatform) und 10uL einer 0,6 mg/L Bromidldsung

AnschlieBend wurden wichtige analytische Kenngrof3en der Methode bestimmt. So erstreckt sich
der lineare Bereich auf drei Gré3enordnungen mit einer Nachweisgrenze von 35 pg/L.

Die Richtigkeit der Methode wurde durch Bestimmung der Wiederfindungsrate von drei brom-
haltigen Salzen (Natriumbromid, Kupfer(ll)bromid und Tetrabutylammoniumbromid) nachgewiesen.
Die HR-CS-MAS stellt somit eine einfach zu handhabende, schnelle und kostengtinstige Methode
dar, Brom im oberen pg/L-Bereich zu bestimmen. Zudem wurde gezeigt, dass auch eine Analyse

von organisch gebundenem Brom mdglich ist.
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