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264. Die chromatographische Bestimmung von Blei in Luftstauben 
von Heinz Kastien 

Gerliswilstrasse 97, 6020 Emmenbrucke 

(28. VIII. 70) 

Zusammenfassung. Im Luftstaub wird durch Dunnschichtchromatographie und direktc Aus- 
wertung der Extinktion der Flecke im Chromatogramm der Bleigehalt ermittelt. 

Neben organischen Verunreinigungen enthalt Luftstaub erhebliche Mengen anor- 
ganischer Bestandteile, unter denen dem Blei auf Grund seiner Toxizitat eine beson- 
dere Bedeutung zukommt. Die Herkunft des Bleis diirfte wohl in erster Linie auf das 
im Motorbenzin vorkommende Bleitetraathyl zuriickgefiihrt werden. 

Die analytische Erfassung des Bleis nach klassischen Methoden ist schwierig, da 
neben dem Blei noch erhebliche Mengen anderer Metalle im Luftstaub vorliegen, in 
erster Linie Eisen. 

Es sol1 daher versucht werden, Blei chromatographisch mit direkter Auswertung 
der Chromatogramme zu ermitteln. Die in einer friiheren Mitteilung (Bestimmung von 
3,4-Benzpyren [l]) angewandte Methode mittels Photographie der Chromatogramme 
und Auswertung der Negative wurde nicht berucksichtigt, da hierzu aufwendige 
Mikrophotometer erforderlich sind und eine direkte Auswertung der Chromatogramme 
nicht moglich ist. 

Arbeitsweise (vgl. [Z]). - A. Qualitatiuer Nachmeis uon Blei: Die qualitativen Vorproben wur- 
den dunnschichtchromatographisch auf DC.-Fertigfolien der Fa. Macherey & Nagel Kieselgel 
N-HR bzw. Cellulosepulver MN 300 der Grosse 20 x 5 cm durchgefuhrt. Mit beiden stationaren 
Phasen wurden jeweils 2 Chromatogramme angefertigt. 

Chromatogramm 1: 3 cm vom unteren Rand der Folie und mit einem Abstand von 1,5 cm 
untereinander werden je 10 pl einer Losung von Bleiacetat in Wasser, die 0,l- und 0,05-proz. an 
Blei sind, sowie 10 p1 des salzsauren Luftstaubextraktes aufgetragen. 

Chromatogramm 2 : Mit den gleichen Abstanden wie fur Chromatogramm 1 werden wiederum 
die erwahnten Bleiacetatlosungen aufgetragen, sowie 10 pl einer Losung, die 0,l-proz. an AS, Sb, 
Cu, Pb, Cd und Eisen ist. 

Als Laufmittel dient bei Kieselgel eine Mischung von Dioxan: Salzsaure 1,5 N : Acetylaceton 
(100: 20: 0.5 Vol.) und bei Cellulosepulver eine Mischung von Dioxan: Butanol: Salzsaure 1 , 5 ~ :  Ace- 
tylaceton (50: 50: 20: 0,5 Vol.). Es wird bei Kammersattigung gearbeitet, Laufzeit 2 Std. 

Chrornatogramrn 1 wird nach dern Trocknen an der Luft rnit einer frisch zubereiteten 0,2-proz. 
Losung von Kaliumrhodizonat in Wasser bespriiht. Blei ergibt blaue Flecke rnit einem Rf-Wert 
von 0,45-0,5. 

Chromatogramrn 2 wird nach dem Trocknen an der Luft rnit einer 1-proz. Natriumsulfid- 
losung gespruht. Wahrend Eisen mit der Losungsmittelfront lauft, bleiben die anderen Metalle 
nahe dem Start zurlick; es ist dem zu Folge eine sichere Trennung des Bleis von den anderen Me- 
tallen moglich. 

B. Anfertigen einer Eichkurue. Auf ein Blatt Chromatographiepapier (Macherey & Nagel 
MN 214 AC 10%) von 16x 27 cm werden 3 cm vom unteren (langeren) Rand je 10 p1 von vier 
wasserigen Bleiacetatlosungen im Abstand von 4 cm zueinander aufgetragen, die 0,1-, 0,05-, 
0,033.. 0,025-proz. an Blei sind. 

Als Laufmittel dient ein Gemisch von Dioxan: Butanol : Salzsaure 1.5 N :  Acetylaceton 
(50: 50: 20: 0,5 Vol.), rnit dem zuerst die Atmosphare des Chromatographietanks gesattigt wird; 
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Laufzeit bei 20" 5 Std. Nach der Trocknung des Chromatogramms an der Luft wird mit frisch zube- 
reiteter 0,2-proz. wasseriger Kaliumrhodizonatlosung gespriiht und wiederum an der Luft getrock- 
net. Die blauen Flecke des Bleis haben einen Rf-Wert von 0,62. 

Aus dem Chromatogramm wird nun ein Streifen von 16 x 4 cm mit den Bleiflecken ausge- 
schnitten, im Vakuumexsikkator rnit Silikonol A (Bayer )  getrankt, um ihn transparent zu machen, 
und anschliessend zwischen zwei gleich grosse Planglasplatten eingebettet. Mit einem EZphor- 
Handauswertegerlt misst man die Extinktion der Flecke. In ein Koordinatensystem gegen den 
Papiervorschub aufgetragen ergeben die Extinktionen vier Pike (Figur 1). 
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Fig. 1. Konstruktion der Pike f u r  die Anfertigung der Eichkurve 
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Fig. 2 .  Eichkurve 
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Die Pike werden planimetriert und ihre FIachen gegen die Bleikonzentrationen der verwende- 
ten Lijsungen aufgetragen. Die so erhaltene Eichkurve ( s .  Fig. 2) gestattet es, unbekanntc Blei- 
losungen zu bestimmen. 

C.  Bestimmung des Bleigehaltes im Luftstaub: Zur Bestimmung gelangte Luftstaub, 
der auf einem Hochspannungselektrofilter gesammelt wurde. 

Innert 31 Tagen wurden 21,6 . 106 m3 Luft angesaugt und daraus 3634 g Staub abgeschieden; 
dies entspricht einer Luftverschmutzung von 107 pg/m3. 10 g Staub wurden in 50 ml konz. Salz- 
saure gelost, die Losung durch eine Glasfritte filtriert und das Filtrat zu 100 ml aufgefiillt. Diese 
Losung wurde wie unter B beschrieben chromatographiert. Aufgetragen wurden : 

Pik V und VI 10 pl Luftstaubextrakt 
Pik V I I  lop1 Bleiacetatlosung./O,l% Bleigehalt 
Pik VIII 10 pl Bleiacetatlosung,/0,033~o Bleigehalt 

Nach der Auswertung im Elphor und Konstruktion der Pike (Figur 3) wird aus der Eichkurve 
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Fig. 3. Konstruktion der Pike  einer Bleibestimmung 

ein Bleigehalt der Losung von 0,435 pg/pl (Mittelwert der zwei Einzelresultate : 0,430 pg (Pik V) 
und 0,440 pg (Pik VI)) ermittelt. Die beiden bekannten Bleilosungen laufen zur Kontrolle mit. 

Es ergibt sich ein Bleigehalt des Luftstaubs von 0,435y0, was 0,52 mg Blei/1000 m3 
Luft entspricht. Der Fehler der Restimmung liegt bei 5 mg/100 ml Bleilosung. Die 
Abweichung zwischen zwei Bestimmungen unbekannter Bleilosungen betragt 
& 1,15%. 
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