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.~ Nahezu 150 Glasproben fasst
L= das Réntgenfluoreszenz-Spek-

Thomas Gottschau trometer (XRF) zur Bestimmung

Lebach

P Klassische nasschemische Analyseverfah-
ren ermoglichen die zuverldssige Bestim-
mung der Haupt-, Neben- und Spurenbe-
standteile in Glasern, Glaskeramiken und
Rohstoffen. Da die festen Prifproben zu-
nachst zerkleinert, dann gemahlen, gesiebt
und schliellich mit Sauren oder alkalischen
Schmelzen aufgeschlossen werden miissen,
sind diese Prifmethoden aufwindig, zeit-
und kostenintensiv. Treten Stérungen durch
weitere Matrixelemente bei der Bestim-
mung auf oder sind die Elementkonzen-
trationen fiir den Nachweis zu gering, sind
zusatzliche Trennungs- und Anreicherungs-
schritte notig.
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Fortschritt
durch Analysen

Bei der Qualitatssicherung und der Entwicklung neuer
Produkte setzt SCHOTT auf modernste Analysemethoden.
Sie sind im AMS (Analytik Messtechnik Service) des Bereichs
Forschung & Technologieentwicklung gebiindelt.

Eine Alternative zur klassischen Nasschemie
bieten moderne, festkorperanalytische Ver-
fahren. Sie erméglichen die schnelle Bestim-
mung der Zusammensetzung von Glasern.

Glas-Standards unverzichtbar

Vorreiter auf dem Gebiet der Festkorper-
methoden ist die Rontgen-Fluoreszenz-Ana-
Iytik (RFA, engl. XRF). Sie zahlt bei SCHOTT
seit tiber 30 Jahren zur Routineanalytik.

Unverzichtbar fiir die quantitative Bestim-
mung der Elementkonzentrationen sind
Standardmaterialien, in denen die Element-
konzentrationen exakt bestimmt sind. Da
kdaufliche Zusammensetzungen nur selten

ihrer Haupt-/Nebenbestandteile.
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SCHOTT Spezialglasern entsprechen, ent-
wickelt das Unternehmen im eigenen Werk
spezifische Glas-Standards, die in Mainz
mittels der klassischen Nasschemie exakt
analysiert werden. ,Dank konsequenter
Archivierung von Glasproben und deren
Ergebnissen besitzen wir eine umfangreiche
Datenbank, mit der wir selbst exotische Gla-
ser bestimmen konnen”, erklart Lothar
Meckel, Leiter der Chemischen Analytik.

Die Probenvorbereitung ist einfach: Aus den
Proben werden Messkorper herausgebohrt
und die Oberflache geschliffen und poliert.
Bereits kurze Zeit nach Probeneingang lie-
gen dann die Ergebnisse vor. Die Richtigkeit
und Genauigkeit der Messergebnisse sind



Rontgen-Fluoreszenz-
Analytik

Die Funktionsweise der RFA bzw. XRF:
Hochenergetische Rontgenstrahlen schla-
gen in den Glasproben Photoelektronen
aus den inneren Schalen der Atome. Diese
Elektronen hinterlassen dabei instabile
Leerstellen. Elektronen aus den &uReren
Schalen, die ein héheres Energieniveau ha-
ben, flllen diese Licken wieder auf. Dabei
wird die Uberschiissige Energie in Form
von Sekundar-Rontgenphotonen freige-
setzt. Die sekundare Rontgenfluoreszenz-
Strahlung wird durch Beugung an Kristal-
len spektral zerlegt. Die Wellenlangen
dieser Strahlung sind fir die vorhandenen
Elemente der Probe und deren Ordnungs-
zahl charakteristisch. Die Intensitdt der
Strahlung ist proportional der Element-
konzentration der Probe.

mit denen der Nasschemie vergleichbar. Der
messbare Konzentrationsbereich der RFA
bzw. XRF erstreckt sich bis in den Bereich
von 50 mg/kg.

An ihre Grenzen stot diese Methode aller-
dings bei leichten Elementen. Diese lassen
sich entweder gar nicht oder nicht mit der
notwendigen Prazision bestimmen. Eben-
falls problematisch sind Glaspulver oder Ma-
terialien, aus denen sich nicht immer geeig-
nete Prifkorper erstellen lassen.

Nachweisstark und schnell

Ergéanzend zur Bestimmung von Nebenbe-
standteile, Spuren und Ultraspuren kann die
Laser-Ablations-Induktiv-gekoppelte Plasma-
Massenspektrometrie  (LA-ICP-MS) einge-
setzt werden.

Auch diese Methode benétigt gut analysier-
te Standardmaterialien, die zuvor mit der
klassischen Nasschemie charakterisiert wer-
den missen. Die entscheidenden Vorteile
der LA-ICP-MS: Sie ist nachweisstark (bis
50 pg/kg), schnell und selbst kleinste Glas-
splitter konnen ohne grofRere Vorbereitun-
gen analysiert werden.

Mit der Kombination aus XRF und LA-ICP-
MS bestimmt SCHOTT alle Elemente im re-
levanten Konzentrationsbereich in Glasern,
Glaskeramiken und anderen Materialien.
,Bei der Qualitatssicherung und bei der
Entwicklung neuer Produkte leisten diese
Methoden einen wesentlichen Beitrag —
zum Vorteil aller Kunden”, betont Lothar
Meckel. <
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Unverzichtbar ist die klassische
+Nasschemie”: Probenmessung mit
der Optischen Emissions-Spektro-
skopie (ICP-OES).

Laser-Ablations-Induktiv-
gekoppelte Plasma-Massen-
spektrometrie

Bei dieser Methode wird mittels eines Lasers
Material aus einer Glasprobe abgetragen. Mit
einem Inertgas wird das Probenmaterial in ein
Argon-Plasma tberfiihrt. Bei Temperaturen von
etwa 7.000 Grad Kelvin werden positiv ge-
ladene lonen der Elemente erzeugt und massen-
spektrometrisch getrennt und detektiert.
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Schnelle Methode zur Analyse der
Nebenbestandteile, Spuren und
Ultraspuren mit der Laser-ICP/MS.
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