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Die Qualitatskontrolle hochreiner Mineralsauren und Alkali- bzw. Erdalkalisalze, wie sie in der Spurenanalytik verwendet werden, beziiglich Spuren anderer kationischer und anionischer Kontaminationen stellt an
die Nachweisempfindlichkeit der verwendeten Analysenmethoden und deren Robustheit hdchste Anspriiche. Gerade die Analyse dieser Materialien im Routinebetrieb der anorganischen Spurenanalytik bedarf es

eines umfangreichen Methodenrepertoires und eines hohen labortechnischen Standards.

Bei der Bestimmung von kationischen Verunreinigungen im sub-ppb Bereich ist die ICP-MS die dominante Methode, jedoch auch ICP-OES, Absorptionsspektrometrie und elektroanalytische Methoden sind
unumganglich. Anionen werden in erster Linie mittels ionenchromatographischer Methoden bestimmt neben klassischen nasschemischen Analysenverfahren. Entscheidend bei nahezu allen Verfahren ist die
effektive Matrixabtrennung als Herausforderung in der Probenvorbereitung. Eine Abreicherung der Matrixionen ist aus unterschiedlichsten Griinden (Interferenzen, Signaldepressionen, Geratekontaminationen,
Plasmabedingungen, Auflésung, Nachweisgrenzen...) notwendig.

C1<0,5 mglkg
PO, <0,01 mglkg
S0, <0,2 mglkg

A <005 mgkg Ba

cd <001  mgkg ca

Co <001  mgkg cs

Cu <001  mgkg K

Fe <005 mgkg Mg

Mn <001 mgkg Rb

Ni <001  mgkg sr

Pb <001  mgkg NH,
m <001 mghkg
zn <001 mgkg

<1 mgkg
<01 mghkg
<5  mgkg
<5 mgkg
<005 mglkg
<5 mghkg
<01  mghkg
<20 mgkg

Chamika
14752

Sodium nitrate
Natriumnitrat

Tracetalect. semimm
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Matrixabtrennung:

Dionex DX-500 (PEEK)
Gradient Pump GP50
isocratic Pump DQP
Columns
solvent organizer
6-way-valves
peristaltic pump

MetPacCC1 (Iminodiacetic acid)

o 5 10 15 20 25

volume of buffer solution NH,Ac [mi]

ICP-MS:

VG Elemental

PlasmaQuad I+
Forward Power 13500
Coolant gas flow 14 I/min.
Auxiliary gas flow 1 Umin.
Nebulizer gas flow 0.8-0.9 I/min.
Sampling/Skimmer cone Nickel

Nebulizer type/uptake rate Micromist 170pl/min.
Cinnabar spray chamber (jacketed)

ICP-OES: TJAIRIS Duo
Forward Power 11500
Nebulizer gas flow 0.7 l/min.

Nebulizer type/uptake Meinhard AR30-07-552
Cyclonic spray chamber
Flammen-AAS:

Perkin Elmer 5100

Varian SpectrAA 220FS

Instrumente:
Dionex DX-500 PEEK 2mm
+GP50 Gradientenpumpe PEEK

+ED40 Elektrochemischer
Detektor

+AD25 UV/VIS Detektor
+EG40 Eluentgenerator (EGC-OH)
+AS3500 Autosampler PEEK

Wiederholbarkeit IPC-MS
NaNO, TraceSelect spike 10ppb / 20ppb, 1 Probe, n=6

NaNO, TraceSelect spke 10ppb

Wiederholbarkeit IPC-OES

NaNO, TraceSelect spike 20ppb / 200ppb, 1 Probe, n=6.

SRS

(Ca, Fe 200ppb), n=1

ca
Mg
Fe

Element mean [ug/kg] SD [pg/kg]

220
20.0
196

Methode
24 ICP-OES
+18 ICP-OES
24 ICP-OES

mean [pg/kg] SD [pglkg]
14.5 +0.75

232 +0.23
1.2 +0.14
225 +0.21
1.1 +0.18
1.5 +0.21
1.3 +0.13
10.5 1.1

1.5 +0.21

Methode
ICP-MS
ICP-MS
ICP-MS
ICP-MS
ICP-MS
ICP-MS
ICP-MS
ICP-MS
ICP-MS

Online vs. offline:

+ Trennung Matrixabtrennung /
Detektion

+ kleineres Totvolumen
+ weniger Ventile
+ geringere Geriitezeit

+ keine Geriite- /SW-Anpassungen
notwendig

- hoheres Kontaminationsrisiko

. fass-System: keine mit
Partikel und ubiquitéren Elementen

« Probe kommt nur mit hochreinem PFA oder Quarz in Kontakt
+ Subboiling: kein Siedeverzug

+ Inertgas: Argon

« Metallfrei

+ Keine Belastung der Umgebung: Flissigkeiten werden als
Kondensat gesammelt

Polarographie:
Thalli

Standardaddition:
Gehalt CI: 4 pglkg

r: 0.9998

[ Drekinokion (150verd) vs Arecherang ]

125040_prove 059

459 Ba(0H2 Lsg

7

Probenvorbereitung Probenvorbereitung: H,SO, + 300 pglkg CI
. H,SO, + 200 pglkg CI
Laminar Flow Werkbank « 4.5 g Ba(OH), ges. Lésung Hisoj +100 pglkg CI-
H,SO, + 50 uglkg CI
+0.5 g H,S0, H,SO,
column: AG15/AS15 (2*250mm) :
X . «5° Utraschall o000
isocratic: 38 mM s
inj.vol «5°  Zentrifugieren (6‘500 rpm) -
flow: 0.3 ml/min . Filtration (0.45 um) T T T

Thallium wird an der HMDE (Hanging Mercury Drop
(

oder friiher Inversvoltammetrie) bestimmt.
Grundiage: Application Bulletin Nr. 231/2 d22 Metrohm

Methoden-Parameter: 757 VA Computrace

Initial Purge time
eposition potential __|-08 V.
i 1805

Equilibration time 10s
[Star potental 08V
[End potential C025V
Voltage step .006 V.
Voltage step time 4
Sweep rate 015 Vis
Pulse amplitude .05 V.
Pulse time_ .04 s
P @ |-045V
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