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Laboratorien der Erddlindustrie

Inversvoltammetrische Bestimmung von Blei in Mineraldlprodukten

Zusammen- Die Bestimmung des Bleigehaltes in Kraftstoffen der Fahrzeugindustrie hat seit der Einfuh-
fassung rung der Katalysatortechnik erheblich an Bedeutung zugenommen. Auch kleine Bleigehalte
beeintrachtigen die Wirksamkeit der Katalysatoren oder schaiten diese gar aus. Andererseits
sind noch viele Fahrzeuge auf dem Markt, die mit verbleitem Benzin (Zuséatze von Tetraal-
kylblei) betrieben werden. Auch hier ist die Kenntnis des Bleigehaltes von Interesse.

In Anlehnung an DIN 51769 und ASTM D-1269 wird ein vereinfachtes Verfahren zur Bleibe-
stimmung in Mineraldlprodukten beschrieben. Die Produkte werden mit HCI aufgeschlossen
und die Bleiverbindungen in Blei(IT)chlorid Gberfahrt. Nach Extraktion mit Wasser wird die in-
versvoltammetrische Pb-Bestimmung durchgefihrt.

Gerate » Polarecord 2.506.0010 oder Polarecord 2.626.0010

mit VA-Stand 2.663.002X und VA-Controller 2.608.0010
oder

VA-Processor 2.646.003X mit VA-Stand 2.647.0020

» Ruckflussapparatur

A

Reagenzien » Salzsidure: w(HCI)=0.36 puriss p.a. oder "Suprapur” (36%)
» Schwerbenzin: Siedebereich 200...240 °C
» Stickstoff: aus Stahlflasche mit Reduzierventil
» Pb-Standard: p(Pb)=1g/L.

1.599 g Pb(NO3); werden in Reinstwasser gelést und mit 1 mL konz.
Salpetersaure versetzt. Mit Reinstwasser wird auf 1 L verdunnt.

Durch Verdinnen mit Reinstwasser werden Standards niedrigerer Kon-
zentration hergestellt.

» Reinstwasser
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Probenvor-
bereitung/
Extraktion

» Die Apparatur wird gemass der Abbildung auf Seite 1 aufgebaut. In den Zweihalsrundkol-
ben werden 10 mL Schwerbenzin, 10 mL HCI und 10 mL Probe pipettiert. Man perlt N5
durch die Mischung und kocht unter Rickfluss fir 45 min (bei 15 min werden nur 90%
des Bleis extrahiert).

» Nach kurzem Abkihlen saugt man die untere wéassrige Phase mit einer Messpipette fast
vollstandig ab und gibt sie in einen 50 mL Messkolben. In den Rundkolben werden weite-
re 10 mL Reinstwasser gegeben und dort nochmals 5 min gekocht.

» Nach dem Abkuhlen Uberfihrt man das Gemisch in einen Scheidetrichter, lasst das
wassrige Extrakt ebenfalls in den Messkolben fliessen, fiillt diesen mit Reinstwasser zur
Marke auf und mischt.

Analyse

Im Polarographiergefdss werden 15 mL Reinstwasser vorgelegt. Je nach Bleigehalt werden
nun unterschiedliche Mengen an Extraktionslosung und unterschiedliche Anreicherungszei-
ten verwendet:

Bleigehalt mg/L: 100 pL Extraktionslésung

Bleigehalt pg/L: 5 mL Extraktionslosung
Als Grundelektrolyt dient die HC! der Extraktionsldsung. Da sie bei den verschiedenen Ein-
massen ebenfalls in unterschiedlichen Mengen vorliegt, verschieben sich die Peakpotentiale
des Bleis entsprechend.
100 pl Einmass 5 mL Einmass
Methode/Amplitude DP/ +30 mV DP/ +30 mV

U set -0.7V 0.7V
Anreicherungszeit 60 s 180 s

U stop -02V -03V
sweep rate 10 mV/s 10 mV/s
Epppy Pb ca. -0.27 V ca. -043V

Die Gehaltsermittlung erfolgt nach der Standard-Additions-Methode. Ein Blindwert ist (inkl.
Extraktionsschritt mit Schwerbenzin, jedoch ohne Probe) zu bestimmen und in Abzug zu
bringen.

Bemerkungen

» Die Bestimmungsgrenze richtet sich nach dem Blindwert, der bei Einhaltung der obigen
Vorschrift etwa bei 10...20 pg/L Pb liegt.

» Die Nachweisgrenze liegt unter 1 pg/L Pb.

» Um die Apparatur bleifrei zu erhalten, wird sie mit warmer, verdinnter Salpetersaure (ca.
10%) gespult. Mit kalter Salpetersiure der gleichen Konzentration kann die Polarogra-
phiemesszelle gereinigt werden.
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Beispiel

Bleibestimmung in “rotem” Benzin: Programm VA-Processor 646

Determination of lead in petrol METHOD 14

FacE T

MEL 1 EL. TYFE MME OFERATION SEQUE
OFERAT IONS APARAMETERS OFERAT IO FHEAMETERS
1 STIR GPURGE e = 1a UL EMD -
2 BPURGE: tib S 4 mY
3 CAbOL 1.4
4 AFLURGE; 2 EMERS GETIR
S HOF i 18 = 12 FEFD 1
& CREF 14 PURGCE :BEEF
7 RHWMOE 15 AODI3E:
2 MERS g8 = {5 EHD ]
s M. MODE OPH |om
ab T.STEF 428 ms
= U.SET -7 my
3 BETIR
18 MEAS 4 =
18z M, MOOE OFH B oM
1ab T.STEP 488 ms
18c U.SET -85 o\
11 SWe @ ; 28 =

Bleibestimmung in “rotem” Benzin: Resultatblock VA-Processor 646

METROHM S4& WR-FR 3
Determination of lead in petro
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Beispiel Bleibestimmung in "rotem” Benzin: Kurvenbeispiel VA-Processor 646
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Bleibestimmung in “rotem” Benzin:
Programm VA-Processor 646 fir die Blindwertbestimmung in ug/L
(oder fur "grines” Benzin)
Oeterninaticon of lead in petral METHOD 14 Frice 2
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Blindwertbestimmung: Kurvenbeispiel VA-Processor 646




