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Verwendung von Platingeschirr in der RFA

Einleitung

Zur Herstellung von Schmelztabletten mit den Schmelzgerdten VITRIOX® ELECTRIC und
VITRIOX® GAS werden Tiegel und AbgielRschalen benétigt. Zum Einsatz kommt eine spezielle
Legierung aus Platin und Gold mit einer Zusammensetzung von 95% Pt und 5% Au. Diese
Legierung zeichnet sich durch ihre mechanische Bestandigkeit und aufgrund des Goldgehaltes
durch eine geringe Materialanhaftung aus. AuBerdem ist diese Legierung auch als FKS-Platin
erhaltlich, d.h. durch Zugabe einer Spur von Zirkonoxid kann die Nutzungsdauer weiter
verlangert werden. Alternativ zu Platintiegeln bietet FLUXANA auch Tiegel aus Quarz
(Verwendung nur im VITRIOX® ELECTRIC moglich) an.
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Verwendung von Platingeschirr in der RFA

Art des in der RFA verwendeten Platingeschirrs
Tiegel:

Der Standardtiegel hat ein Volumen von 20 ml und wird fiir die meisten Schmelzvorgange
verwendet. Fir einige spezielle Anwendungen, z. B. Ferrolegierungen und Schlacken, wird ein
groRerer Tiegel oder ein Tiegel mit Erhebungen verwendet, um einen erfolgreichen
Schmelzaufschluss zu gewahrleisten. Ein weiterer Spezialfall ist der Quarz-Tiegel. Er ist eine
Entwicklung von FLUXANA, die das Aufschmelzen von Proben ermdoglicht, die Platingeschirr
beschadigen wirden (z.B. Aluminium, Karbide, Nitride). Quarz-Tiegel kbnnen nur einmal
verwendet werden und sind nur flir den VITRIOX® ELECTRIC geeignet, nicht fir den VITRIOX®
GAS.

Abgiel3schale:

AbgieRschalen gibt es in verschiedenen GroéRen, je nach dem RFA-Spektrometer, in dem die
Schmelztabletten analysiert werden. Ubliche Durchmesser liegen zwischen 29 und 39 mm.

Deckel:

Durch die Verwendung von Deckeln, die auf den Tiegel montiert werden, konnen fliichtige
Elemente mit dem VITRIOX® ELECTRIC analysiert werden. So kann der Anwender
beispielsweise Fluor und Chlor in einer Zementprobe analysieren. Ohne die Verwendung von
Deckeln wiirden diese Elemente beim Schmelzen verdampfen.

Recycling von Platingeschirr:

Nach einiger Zeit nutzt sich das Platingeschirr ab. Beschdadigungen an der Oberfldche und ein
Absacken der Abgielischalen sind hdufige Anzeichen fiir das Ende der Lebensdauer von
Platingeschirr. Dann muss das Platingeschirr recycelt werden. FLUXANA bietet diesen
Recycling-Service ohne Risiko und ohne Ausfallzeiten fiir die Kunden an.
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Hier sind einige Beispiele fiir Verschleilerscheinungen, die darauf hinweisen, dass das Platin
bald recycelt werden sollte:

Schmelztiegel:

Stark erhéhter Zeitaufwand fur die Reinigung des Tiegels nach dem Schmelzen
Zunehmende Menge an Probenresten im Tiegel nach dem Schmelzen (siehe Abb. 1
oben links)

Stark aufgerauter Tiegelboden (siehe Abb. 1 oben rechts)

Verformung des Tiegels und groRe Kratzer auf dem Tiegel

Stark angegriffenes Platin mit oder ohne Locher (Abb. 1 unten)

Abbildung 1: verschiedene Arten von Schaden an den Tiegeln
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AbgieRschale:

e Verformung und groBe Kratzer in der Schale

e SchmelzTablette klebt an der Schale

e Stark aufgeraute Oberflache (siehe Abb. 2 links)

e Unterseite der Schale ist nicht mehr gerade, sondern bildet eine Beule (s. Abb. 2 rechts)

Abbildung 2: Stark aufgeraute Formenoberflache (links), Formenboden bildet eine Beule
(rechts)

Verfugbares Platingeschirr

Zur Durchfiihrung des Schmelzaufschlusses werden sowohl Tiegel wie auch AbgielRschalen

Platingeschirr fiir VITRIOX® ELECTRIC

Beschreibung Innen/Aulendurch- Boden Gewicht
messer in mm

FS-VITO1 Tiegel VIT.E 20/34

- FS-VID1 Deckel fiir FS-VITO1 - - - 8
FS-VITo2 Tiegel VIT.E Viscous 229/39,1 36 0,5 54
FS-VITo3 Tiegel VIT.E Ferro 229/391 36 0,5 55
-FS-VID02  Deckel fur FS-VIT02/03 - - - 1
FS-VIA4012 SchaleVITE 29/31 38 0,8 30
FS-VIA4011 Schale VITE 32/34 38 0,8 30
F5-VIA4010 Schale VITE 34/36 38 0,8 46
F5-VIA4009 Schale VITE 39/41 38 0,8 46
FS-VIA4015 Schale VITE 39/41 38 1,4 80
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Platingeschirr fiir VITRIOX® GAS

Beschreibung Innen/Auendurch- Boden
messer in mm

F5-0T866 Tiegel VITGAS 20/34

F5-0T867 Tiegel VIT.GAS 22,5/36 38 0,5 54
F5-0A434 Schale VIT.GAS 29/31 3.8 08 31
FS-OA877 Schale VIT.GAS 32/34 3,8 0.8 31
F5-0OA438 Schale VIT.GAS 34/36 3,8 08 45
F5-0A439 Schale VIT.GAS 39/41 8 08 46

Tabelle 1: Tabelle 1 Ubersicht Platingeschirr fiir VITRIOX® ELECTRIC

Standardapplikationen mit VITRIOX® ELECTRIC

Fir Standardapplikationen werden 1g Probe und 8g Schmelzmittel (z.B. FX-X65) in den Tiegel
FS-VITO1 eingewogen. Die Schmelzgerate VITRIOX® ELECTRIC und GAS verfligen Uber fertige
Schmelzprogramme, so dass der Tiegel mit Probe und die passende Abgief3schale nur in das
Gerat gelegt werden missen und danach der Schmelzaufschluss vollautomatisch
durchgefiihrt wird. Am Ende missen Sie nur noch die fertige Glastablette der AbgieRschale
entnehmen und in der Rontgenfluoreszenz messen.

Abbildung 3: Rotationsriihrprinzip beim VITRIOX® ELECTRIC
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Das Besondere am VITRIOX® ELECTRIC ist das 3D Riihrprinzip (Abb. 1). Dabei rotiert der Tiegel
mit hoher Geschwindigkeit auBerhalb der Drehachse. Durch Beschleunigen und Abbremsen
entsteht dann der Rihreffekt wie in Abb. 2. gezeigt.

Abbildung 4: Anwendung des Rotationsrihrprinzips beim VITRIOX® ELECTRIC im Tiegel
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Reinigung des Platingeschirrs nach dem Schmelzen.

Gebrauchtes Platingeschirr muss in einem Ultraschallbad gereinigt werden:

Abbildung 5: Ultraschallbad fiir die Reinigung von Platin

Zubehor

Art-Nr.__|Beschreibung |
F5-0Z2327 Tiegelzange mit Platinschuhen, Ldnge 230 mm, ca. 5 g Pt

VU-US1.9kit Ultraschallbad mit Heizung, Vol. ca. 1,91 zur Reinigung

Tabelle 2: Zange und Ultraschallbad sind wichtige Hilfsmittel fir die Reinigung von
Platingeschirr nach dem Schmelzen

Weitere Informationen Uber die Verwendung des Ultraschallbads finden Sie in diesem Video:
Link

Die folgenden Losungen und Einstellungen konnen fiir die Reinigung verwendet werden:

e 10%ige Zitronensdure in einem Becherglas bei 50°C im Ultraschallbad
e Schneller: 20% Zitronensaure in einem Becherglas bei 80°C im Ultraschallbad
e Effektiver, aber auch aggressiver: 10% HCl im Becherglas
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Nachdem das Platingeschirr im Ultraschallbad gereinigt wurde, muss es mit destilliertem
Wasser abgewaschen und getrocknet werden.

Hinweis: Das Ultraschallbad darf nie direkt mit Sduren gefillt werden. Bei Verwendung von
Sauren muss ein Becherglas mit Gummiring und weiRem Kunststoffdeckel verwendet werden.

Sicherheitshinweise fiir die Reinigung mit einem Ultraschallbad

Nach dem Einsetzen des Glases darf der Wasserstand im Ultraschallbad nicht unter die
Markierung sinken. Um ein Uberlaufen zu vermeiden, darf das Bad aber auch nicht
uberfillt werden. Das eingesetzte Becherglas muss frei im Becken schwimmen, ohne
den Boden zu berihren.

Die Fillung fiir das Ultraschallbad sollte nur aus Wasser mit einigen Tropfen
Geschirrsplilmittel bestehen.

Feststoffe im Ultraschallbad und der Kontakt des Becherbodens mit dem Boden des
Ultraschallbades begiinstigen LochfralR und damit Totalschaden.

Bei der Verwendung von 10%iger Salzsaure, dem wirksamsten Reinigungsmittel, ist
darauf zu achten, dass beim Herausnehmen des Geschirrs aus dem Ultraschallbad
keine Saure in das Bad tropft. In diesem Fall muss das Wasser im Ultraschallbad sofort
ausgetauscht werden, da sonst der Boden des Ultraschallbades in kurzer Zeit zerstort
wird.

Sauretropfen, die auf den weiRen Kunststoffdeckel gelangen, missen sofort entfernt
werden (z. B. mit einem Papiertuch). Nicht mit Wasser spiilen, wahrend es auf dem
Ultraschallbad liegt. Wenn gesplilt wird, dann nur unter flieBendem Wasser im
Spilbecken!

Bei langerem Gebrauch wird die Reinigung von Platingeschirr schwieriger, da bei
jedem Aufschmelzen eine kleine Menge Gold aus der Oberflache herausgelost wird.
Tragen Sie bei der Arbeit mit HCL-Sdure immer personliche Schutzkleidung!
Laborkittel, Schutzhandschuhe und Gesichtsschutz sind Pflicht.
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Sonderapplikationen mit VITRIOX® ELECTRIC und VITRIOX® GAS: Ferrolegierungen und
Schlacken

Neben oxidischen Materialien, die einfach nur mit Schmelzmittel geschmolzen werden
kdnnen, gibt es auch Materialien wie z.B. Ferrolegierungen oder Schlacken mit metallischem
Anteilen die zusatzlich ein Oxidationsmittel bendtigen um eine Beschadigung des
Platingeschirrs zu vermeiden.

Im VITRIOX® ELECTRIC oder GAS kann fir viele dieser Materialien Probe, Oxidationsmittel und
Schmelzmittel direkt am Anfang in den Tiegel eingewogen werden. Da aber im Tiegel fir die
Oxidationsreaktion mehr Volumen bendtigt wird, wurde dafir extra der Tiegel FS-VITO3
entwickelt (siehe Abb.6).

FS-VITO1 FS-VITO3 FS-OT867

Abbildung 6: Tiegel FS-VITO3 und FS-OT867 im Vergleich zum Standardtiegel FS-VITO1
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Sonderapplikationen mit VITRIOX® ELECTRIC: hochviskose Schmelzen wie z.B. Sandproben
oder Phosphate

Der Schmelzaufschluss im VITRIOX® ELECTRIC zeichnet sich durch seine hohe
Wiederholprazision in der RFA-Analytik aus. Damit ist er auch allen anderen kommerziell
erhaltlichen Schmelzgerdten Uberlegen. Ursache dafiir ist das einmalige, patentierte
Rihrprinzip. Grundsatzlich hangt die Effizienz des Rithrens von der Viskositat der Schmelze ab.
Wird diese zu hoch, ldsst sich der Inhalt des Tiegels nicht mehr homogenisieren. Um dieses
Problem zu umgehen hat FLUXANA den Sondertiegel FS-VITO2 entwickelt. Dieser Tiegel ist mit
Dellen und einem Champagnerboden versehen. Durch diese Oberflachenveranderungen wird
die Schmelze zur Durchmischung gezwungen. In einer umfangreichen Bachelorarbeit wurde
dieses neue Rihrprinzip erfolgreich entwickelt (siehe Abb. 7). Dabei wurde untersucht welche
Rihrgeschwindigkeit mindestens erforderlich ist um eine homogene Schmelze mit
ausreichender Prazision zu erzielen. Das Diagramm zeigt im Ergebnis, dass der neue Tiegel FS-
VITO2 eine deutlich kleinere Riihrgeschwindigkeit als der Standardtiegel FS-VITO1 benétigt und
damit flir hochviskose Schmelzen besonders geeignet ist.
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Riihrgeschwindigkeit

Abbildung 7: Ruhrgeschwindigkeit in Abhangigkeit von der Prazision bei unterschiedlichen
Tiegelformen.

02821 997320/Fax 02821 9973229, E-Mail: info@fluxana.de, Internet: www.fluxana.com, FLUXANA®GmbH&Co.KG, Borschelstr.3, 47551 Bedburg-Hau, GF Dr.R.Schramm
Amtsgericht Kleve HRA 2935, pers. haft. Gesell. FLUXANA Verwaltungs-GmbH Sitz Bedburg-Hau,Amtsgericht Kleve HRB 8211, FLUXANA®eingetragenes Warenzeichen


mailto:info@fluxana.de
http://www.fluxana.com/

FLUXANA

XRF Application Solutions
FXBA-0030-02 11/11

Verwendung von Platingeschirr in der RFA

Sonderapplikationen mit VITRIOX® ELECTRIC: Einsatz von Quarztiegeln

Es kommt immer wieder vor, dass das Aufschmelzen von Proben, die sogenannte Platingifte

(Sulfide, Metalle insbesondere Aluminium, Carbide, Nitride) enthalten, zu erheblichen
Schaden an den eingesetzten Platin-/Gold-Tiegeln fihren. In einem gesonderten Whitepaper
wird der Einsatz von Quarztiegeln als Alternative zu Platintiegeln beschrieben [2].
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