Messmethode

ICP-OES Inductively-Coupled Plasma - Optical Emission Spectrometry
Hersteller: Varian, Australien; gehort jetzt zu Agilent Technologies, Inc. USA
Typ: VISTA AX, mit axialer Beobachtungsrichtung der Optik zum Plasma
Elemente

Mit dieser Messmethode kénnen 70 Elemente bis zur Ordnungszahl 83 plus Th und U simultan gemessen werden (siehe Sheet "Bestimmungsgrenzen").
Nicht messbar sind C, N, O, Tc, Pm, die Halogene und alle Edelgase.

Proben

Wir fihren unsere Messungen an fliissigen Proben durch. Fir eine Analyse bendétigen wir mindestens 5-10 ml. Wenn Sie nur geringere Probenvolumina
haben, missen wir die Proben verdiinnen (Erh6hung der Bestimmungsgrenzen).

Wenn Sie uns feste Proben bringen, bendétigen wir etwa 1 g (feine Spane oder Pulver). Wir schliessen dann die Proben mit entsprechenden Aufschlussmitteln
auf. Am glinstigen ware, wenn Sie feste Proben selbst auflésen konnten. Bevorzugte Sauren sind HNO; und HCI (HF nur, wenn nichts anderes geht).

Die Saurekonzentrationen in den Losungen sollten im Bereich 0.2-2 M liegen.

Organische Lésungsmittel sind weniger gut geeignet. Sie missen zum Messen stark verdiinnt werden, was zu héheren Bestimmungsgrenzen fiihrt.

Proben-Lieferung

Liefern Sie flissige Proben bitte in geschlossenen Gefassen (z.B. 15ml-Zentrifugenrdhrchen PP, Zentralmagazin).

Feste Proben kénnen in Plastkbeutel (Mini-Grip), Dosen oder andere passende, leicht zu 6ffnende Behalter verpackt abgegeben werden.
Bringen Sie die Proben direkt in Silvia Kéchlis Labor (OFLG/205) oder schicken Sie diese mit der Post.

Fillen Sie bitte den "Werkstattauftrag™ aus (https://intranet.psi.ch/PSl/FormulareEN).

"Werkstattauftrag"”

Wichtige Angaben fiir uns sind Kostenstelle, SAP-PSP Element, Name, Telefonnummer und Informationen tber die Probe(n):

Bezeichnung, Material, zu bestimmende Elemente und erwartete Konzentrationen, Matrixbestandteile, Sdurekonzentration in der Lésung
Matrix: Bitte geben Sie an, wie in etwa ihre Proben zusammengesetzt sind. Das hilft uns bei festen Proben zu entscheiden, welches
Aufschlussmittel am besten geeignet ist. Es ist auch essentiell fiir die Auswertung (z.B. wenn die Emissionslinien von Elementen

in der Probe Uberlappen,...). Wenn Sie feste Proben selbst aufgeldst haben, geben Sie bitte auch die Saurekonzentration in der Lésung an.

Blanks
Falls Sie die Proben selber I6sen, bringen Sie bitte eine Blank-Losung (50ml) (z.B. die Saureldsung, die Sie flr den Aufschluss verwendet haben,
ohne Probenmaterial). So kdnnen wir ggf. einen Verfahrensblank bestimmen oder die Standards direkt in lhren Blanklésungen ansetzen.

Standards
Das Gerat wird mit gekauften und den Proben angepassten ICP-OES-Standards geeicht. Ein Beispiel: Fur die Bestimmung von Barium in Meerwasser
setzen wir die Barium Standards auch in einer NaCl-I6sung an (mit einer Konzentration, die in etwa der in ihren Proben entspricht).



Fur die Standardherstellung ist es daher sehr wichtig, dass wir die Zusammensetzung ihrer Matrix in etwa kennen.

Bestimmungsgrenzen
Unsere Bestimmungsgrenzen entnehmen Sie bitte dem Tabellenblatt 2 ("Bestimmungsgrenzen").
Die Bestimmungsgrenze hangt stark von der Matrix, dem Messbereich, den fur die Auswertung verwendeten Elementlinien und den Geratebedingungen ab.

Fehler
Der Analysenfehler betragt bis zu £+ 5% (Einwaage + Verdinnungen + Messung). Werte in der Nahe der Bestimmungsgrenze haben bis zu £ 20% Messfehler.

Resultate
Die Resultate werden auf einem Daten-Blatt und oder als Excel-File abgegeben.
Die Massenangabe bezieht sich auf ppm = pg Element pro g Probe oder ug Element pro ml Probelésung.

Termine
Die Auftrage werden Ublicherweise in Reihenfolge ihres Eingangs bearbeitet.
Es dauert in der Regel einen Monat, bis die Resultate und Restproben wieder abgeholt werden kénnen.

Kosten

Die Kosten werden nach aufgewendeter Zeit berechnet und betragen Fr. 84.- pro Stunde.

Wenn die Probenmerkmale gut bekannt sind (Konzentration und Art der Matrix, erwartete Konzentation des Analyten), Sie die Matrix(Blank)lésung
mitbringen und keine weiteren Stérungen auftauchen, kann fiir bis zu 10 Proben mit ca. 4 h Arbeitszeit gerechnet werden (bei 1 bis 2 Elementen).

In die Arbeitszeit eingerechnet sind: Herstellung von angepassten Standards, Auflésen der Probe, Messzeit, Auswertung und Erstellen der Datenblatter.

FUr weitere Fragen stehen wir lhnen gerne zur Verfliigung.
silvia.koechli@psi.ch
anja.eichler@psi.ch




Bestimmungsgrenzen

gemessen mit Zyklotron-Vernebler bei idealen

Bedingungen in wassriger, unverdiinnter Messlésung.

Um die Bestimmungsgrenze im Probenmaterial zu erhalten,
mussen die Werte mit Aufschluss-, Losungs- und Verdiinnungs-
Faktoren multipliziert werden.

Die Bestimmungsgrenze entspricht der 3-fachen Nachweisgrenze.
(ppm: pg Element pro ml Probenlésung)

Bestimmungs- Bestimmungs-
Grenze Grenze
Element ppm Element ppm




