Primare Elementlosungen fur die Analytik
Herstellung, Bewahrung und Weitergabe

FB Metrologie in der Chemie AG Anorganische Analytik

Primare Elementlosungen

Praktische Basis fur die Ruckflhrung elementanalytischer Messergebnisse auf das Internationale
Einheitensystem (SI)

Strategie: - Gravimetrische Herstellung unter Verwendung primarer Reinstmaterialien der BAM

(nationale Normale) |
- Bewahrung durch ein konsistentes System primarer Lésungen n=___ -
- Weitergabe an Kalibrierlaboratorien mit Hilfe von DKD und DAP M
Gravimetrische Herstellung Messunsicherheit
- Oberflachenbehandlung des Reinstmaterials  des Massenanteils primarer Losungen am Bei-
- Wagung des Reinstmaterials spiel Blei und Eisen fur w ~ 2500 pg/g betragt

- Wagung der fertigen Lésungen U, (w(Pb)) = 7-10° bzw. U_(w(Fe)) = 4-10°

- Auftriebskorrektur

- Wasser und Sauren hochster Reinheit Hauptbeitrage “on .
- hochgradig gereinigte GefaRe (Quarz, PTFE) i -m

3,1%

12,2% 54,8%
Bewahrung .84,7%

- Massenanteil w ersetzt Konzentration ¢ und
schafft Unabhangigkeit von Temperatur und
Lagerungsdauer (Verdunstung) 2635 4 _

- Absicherung der primaren Lésungen | BT TR Koben 2
Problem: Kein absolutes Messverfahren zur
direkten Gehaltsbestimmung verfligbar
Konzept: System primarer Losungen mit
Konsistenzprifung durch Wagung (Verduns- st

tungsverlust) und ICP OES-Messungen
zum Vergleich aller L6sungen untereinander TSTOT 20000501 2001101 20070501 20071101 20020501
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Abbildung 1: Verdunstung verringert die Masse einer primaren

Fe-Ldsung (550 g) in diesem Beispiel um ca. 4 g in 2 Jahren,
. @ _>—°’. . . ““““““ . hierdurch andert sich der rechnerisch korrigierte Gehalt
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Weitergabe (an Kalibrierlaboratorien)
- Bereitstellung von Transferldsungen S
B VergIeIChsmessungen Zur Ver|f|Z|erung von Abbildung 2: Konsistenzprufung einer verdinnten Fe-Lésung,

Messverfahren des Kalibrierlaboratoriums Vergleich Korrekturrechnung/ICP OES-Prazionsmessung




