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Probenpraparation: Herstellung von Presslingen

1.) Einleitung

Das Verpressen einer Probe fiihrt zu einem Pressling mit definierter Dichte und garantiert
damit eine reproduzierbare Probenpraparation.

Fiir die Rontgenfluoreszenzanalyse ist wichtig, dass der Pressling zudem mechanisch stabil ist.
Denn beim Einschleusen in das Analysengerdat wird die Probe evakuiert und nach der
Vermessung wieder belilftet. Damit der Pressling bei diesen Vorgangen nicht zerbricht, ist eine
hohe Stabilitdt erforderlich. Nur wenige Materialien zeigen diese Stabilitat, die durch
Verpressen in Aluminiumschalen oder Ringen noch erhoht werden kann. Fir die meisten
Materialien ist dagegen das Vermischen mit einem Bindemittel obligatorisch.

In diesem Whitepaper zeigen wir lhnen anhand des Beispiels einer Zementprobe die Schritte
zur Erstellung eines perfekten Presslings auf und geben wichtige Tipps fir die
Probenpraparation.

2.) Herstellung eines Presslings am Beispiel einer Zementprobe

Beispiel: Praparationsvorschrift fiir 32mm Pressling:
4,00 g Probe
1,00 g CEREOX®

In einen Mischbecher einwiegen, 1 Mischkugel zufligen und 2 Minuten im MUK Mischer
mischen. Danach Pelletfilm auf die Pressplatten legen, Mischkugel entfernen und pressen.
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2.1) Auswahl der Presse

Vergleich der Pressenmodelle:

Abbildung 1 Vergleich der Pressenmodelle

Zur Herstellung eines Presslings mit 32mm Durchmesser reichen 15 Tonnen der PR-15 vollig
aus. Wie oben beschrieben kommt es darauf an, dass die Herstellung von Presslingen
reproduzierbar erfolgt. Die VANEOX Pressen sorgen dafiir, dass jedes Pulver mit exakt dem
gleichen Druck verpresst wird. Damit erhalt der Pressling eine definierte Probendichte.

Da Druck gleich Kraft (Tonnen) pro Flache ist, sollten bei groReren Durchmessern, wie z.B.
40mm, wenigstens 20 Tonnen z.B. von der PR-25A, PR-25N oder PR-40 zum Einsatz kommen,
um eine vergleichbare Dichte zu erreichen.

Die PR-25A unterscheidet sich von der PR-25N durch einen gréBeren Hub des Zylinders. Dieser
wird bendtigt, wenn Proben ein sehr groRes Volumen und eine kleine Masse haben um das
Verpressen in einem Schritt zu erledigen. Ansonsten werden mehrere Schritte bendtigt.

Ein Problem tritt auf, wenn der Pressvorgang zu schnell erfolgt, denn dann sorgen
Lufteinschlisse dafiir, dass Teile des Presslings spater wieder abplatzen. Zu hohe Kraft kann
auch dazu fihren, dass der Pressling an der Pressplatte kleben bleibt, hier hilft nur eine
Reduktion der Kraft oder die Verwendung von Pressfolien.
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Die programmierbare 40 Tonnen Presse PR-40, umgeht diese Probleme, indem sie in bis zu 3
Schritten den Druck langsam aufbaut, wobei nach jedem Pressschritt auch noch eine Haltezeit

vorgegeben werden kann.

Das integrierte Presswerkzeug bei der PR-40 erleichtert zudem erheblich den
Reinigungsaufwand und fuhrt deshalb zu einem héheren Durchsatz. Steigern ldsst sich der
Durchsatz dann noch durch Einsatz von Ringen, weil der letzte Schritt des Auspressens des

Presslings wegfallt.

Bei Erh6hung des Drucks ist jedoch die Belastbarkeit des Presswerkzeugs zu beachten:

2.2) Auswahl des Presswerkzeugs

Belastungsgrenze flr Presswerkzeuge ohne Ring

Durchmesser Maximale Presskraft

ab 40 mm 40t
35mm -39 mm 30t
32 mm-34 mm 25t
28 mm—31 mm 181t
15 mm—-27 mm 50t
10 mm —14 mm 2,5t
8 mm 1,5t

Belastungsgrenze fir Presswerkzeuge mit Ring

Mit Ring (AuBen-/Innendurchmesser in mm)

Maximale Presskraft

PR-CD-6032R (40/32) 15t
PR-CD-6016R (20/16) 5,0t
PR-40-CD35R_b (40/35) 15t
PR-40-CD35R (51,5/35) 30t
PR-40-CD32R (40/32) 151t
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2.3) Mahlen der Probe

Fir die RFA Analyse von Presslingen wird eine KorngréRe von kleiner 100um empfohlen. Um
diese KorngrofRe zu erreichen kann die Probe auf verschiedene Arten zerkleinert werden. Die
folgenden Listen zeigen die verschiedenen Prinzipien:

Harte und sprode Materialien:

Backenbrecher  Scheibenschwingmiihle Kugelmiihle

Weiche und elastische Materialien:

Schneidmiihle Rotormiihle

Abbildung 2 Prinzip: Zerkleinern einer Probe

Harte und sprode Materialien, Prinzip Zerkleinerung:

Zerdriicken Prallen Schlagen

Mk 2

Weiche und elastische Materialien, Prinzip Zerkleinerung:

Schneiden Scheren
/
w #‘

Abbildung 3 Prinzip: Zerkleinern einer Probe
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2.4) Einwiegen der Probe

Nachdem die Probe zerkleinert ist, wird die entsprechende Menge abgewogen.

Abbildung 4 Einwiegen der Probe

2.5) Bindemittel: Materialiibersicht von Bindemitteln zur Herstellung von
Presslingen, deren Eignung als Mahlhilfe und deren Eigenschaften

Bindemittel Mahlhilfe  Eigenschaften
Cereox (Wachs) Nein Hervorragendes Bindemittel ohne Verunreinigungen
Celleox (Zellulose) Ja Gutes Bindemittel , Absorptionsmittel fiir Flissigabfalle

Kein Bindemittel, stabilisiert die Probe wenn als Riicken aufgepresst

Borsaure Ja ) . .

( ) (kleine Probenmengen), als toxisch eingestuft
Hervorragendes Bindemittel , stabilisiert die Probe wenn als Riicken

Boreox Ja e .. ..
aufgepresst , ungiftiger Ersatz fiir Borsdure.
Wie Boreox, besonders als Mahlhilfe geeignet, da Tabletten

Boreox Tabletten Ja . . .
automatisch dosiert werden konnen

Abbildung 5 Bindemittel
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2.6) Effektives Vermischen der Probe mit Bindemittel

\ &

A

~_FLuX~”

Abbildung 6 MU-K-Mixer

Damit ein Pressling mechanisch stabil wird, muss das Bindemittel gleichmaRig mit der Probe
vermischt werden. Manuell kann dies z.B. in einem Morser erfolgen, indem man die Probe
und das Bindemittel Gber einen langeren Zeitraum mit dem Pistill bearbeitet.

Effektiver und zeitsparender ist aber der Einsatz eines elektrischen Mischers, wie zum Beispiel
der MU-K-Mixer. Daflir wird die Probe mit dem Bindemittel und einer Mischkugel in einem
Einmalbecher innerhalb von 1-2 Minuten homogen vermischt. Mischkugel vor dem
Pressvorgang unbedingt entfernen!

Damit wird garantiert, dass das Bindemittel in der ganzen Probe verteilt wird und damit beim
Pressen der Pressling in allen Bereichen stabil wird.
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2.7) Zusammensetzen des Presswerkzeugs

Das Presswerkzeug fur die PR-15t, PR-25N und PR-25A Presse wird wie folgt
zusammengesetzt:

Zuerst wird das Pressgehduse auf die Bodenplatte gesetzt.

Danach wird die erste Pressplatte eingesetzt, nun das Probenmaterial
eingeflllt und die zweite Pressplatte aufgelegt. Darauf achten, dass
. die polierten Seiten zur Probe zeigen. Zur Sicherheit werden die

beiden Pressplatten vorher mit Pellet Film (TF-PF-32500 fiir 32 mm
bzw. TF-PF-40500 fir 40 mm) versehen, um Verunreinigungen zu
vermeiden.

Als letztes wird der Stempel eingefiihrt und das ganze Presswerkzeug
wird in die Presse lberfiihrt. Als ndchstes wird die Spindel der Presse
solange gedreht, bis sie auf dem Stempel aufsitzt uns sich von Hand

nicht mehr weiter drehen lasst. Der Pressvorgang kann nun gestartet

Abbildung 7 Presswerkzeug zusammensetzen

Nach dem Pressen wird das Werkzeug aus der Presse herausgenommen und auf den Kopf
abgestellt. Der Boden wird abgenommen und man driickt das Pressgehduse mit den
Handballen vorsichtig nach unten. Achtung Quetschgefahr!

Eine weitere Methode ware, das Presswerkzeug auf dem Kopf zuriick in die Presse zu stellen,
den Boden abzunehmen und durch das WZ-0024 zu ersetzen.

Abbildung 8 WZ-0001

Dann die Spindel von Hand vorsichtig nach unten drehen, bis der Pressling aus dem
Werkzeug herausgedriickt wurde.
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2.8) Verwendung von Hilfsmitteln: Pelletfilms, Alu-Cups und Pressringen

Unsere Pressfolien (Pelletfilms) verhindern die Kontaminierung und das Verkleben lhrer
Presslinge an dem Presswerkzeug.

Die Aluminiumbecher sind ideal fiir instabile Proben und zur Beschriftung von Proben.

Die Ringe fiir Presslinge stehen in unterschiedlichen Durchmessern und fiir verschiedene
Pressen zur Verfligung. Sie eignen sich zum Stabilisieren der Probe und werden bei
automatischer, aber auch manueller Probenverarbeitung eingesetzt.

Abbildung 9 Pelletfilm Abbildung 10 Alu-Cups Abbildung 11 Pressringe

2.9) Pressvorgang

Level 3 Prog.

Holdg. time [s] 4 of H
Press force [t] | (0L () of 30.0

[ TRV

Abbildung 12 Pressvorgang Abbildung 13 Software dokumentiert Pressvorgang

Beim Pressen wird Druck aufgebaut, entweder manuell mit Hilfe eines Hebels oder
automatisch, bis der notwendige Druck erreicht ist.
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2.10) Probe entfernen

Um die Probe sauber aus dem Presswerkzeug zu entfernen, empfehlen wir den Sauger WZ-
0004a.

p—

ou : ‘
LR ..Li. ' ,

Abbildung 14 Sauger WZ-0004a

2.11) Analytische Ergebnisse

Die nachfolgende Tabelle zeigt als Beispiel die Ergebnisse einer Mehrfachpraparation einer
Zementprobe mit Bindemittel.

Tabelle: Praparation der Zementprobe CEM V02 als Pressling mit CEREOX® im Verhaltnis 4:1.

Masse% Na Mg Al Si P S Cl K Ca
Prép.#1 | 0,206 | 2,60 | 3,70 | 12,38 | 0,040 | 1,35 | 0,045 | 0,79 | 39,24
Prip.#2 (0,212 | 263 | 3,74 | 12,44 | 0,041 | 1,35 | 0,044 | 0,76 | 39,09
Prip.#3 (0,221 | 266 | 3,78 | 12,47 | 0,042 | 1,36 | 0,044 | 0,75 | 38,92
Prip.#4 (0,206 | 261 | 3,71 | 12,39 | 0,042 | 1,34 | 0,047 | 0,76 | 39,22
Mittelwert | 0,211 | 2,63 | 3,73 | 12,42 | 0,041 | 1,35 | 0,045 | 0,76 | 39,12
Stabw. | 0,007 | 0,03 | 0,04 | 0,04 | 0,001 | 0,01 |0,001| 0,01 | 0,15

Masse% Ti Vv Cr Mn Fe Zn Sr Ba
Prap. #1 0,23 | 0,0091 | 0,0039 | 0,139 | 1,26 | 0,0123 | 0,069 | 0,040
Prap. #2 0,23 | 0,0093 | 0,0038 | 0,139 | 1,25 | 0,0128 | 0,067 | 0,045
Prap. #3 0,24 | 0,0098 | 0,0031 | 0,137 | 1,27 | 0,0133 | 0,067 | 0,045
Prap. #4 0,24 | 0,0099 | 0,0038 | 0,138 | 1,28 | 0,0132 | 0,069 | 0,045
Mittelwert| 0,23 |0,0095|0,0037 | 0,138 | 1,27 |0,0129| 0,068 | 0,044
Stdabw. 0,01 {0,0004 |0,0004|0,001| 0,01 |0,0005| 0,001 |0,002
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3.) Spezielle Applikation:
3.1) Pressling fiir Mindermengen (BOREOX-Backing)

Eignet sich bei kleinen Mengen (ca. 0,5g Probe oder verfligbare Mindermenge), wenn ein
normaler Pressling nicht moglich ist.

Das Presswerkzeug wird montiert und die untere Presseplatte mit dem Pelletfilm eingelegt.
Die Einfullhilfe (PR-CD-BA32/ PR-CD-BA40) einsetzen und Probe einflllen. Die Probe vorsichtig
mit dem dazugehoérigen Stempel mit einer Drehbewegung verteilen. Ziel ist eine ebene und
gleichméaBige Schicht des Materials. Dann 5 bis 7g BOREOX einfiillen, die Einfillhilfe
herausziehen, obere Pressplatte einsetzen und verpressen.

Es entsteht ein stabiler Pressling mit einer diinnen, aber unverdiinnten Probenschicht, der wie
ein normaler Pressling fiir die RFA eingesetzt werden kann.

-

4
Abbildung 15 Einfiillhilfe PR-CD Abbildung 16 Pressling mit Abbildung 17 Aufbrechen zeigt die
BA32/40 Probenschicht diinne Schicht

3.2) Einsatz von WC-Pressplatten

Beim Einsatz sehr harter Proben wie z.B. Quarz kann beim Verpressen eine Kontamination
der Probe durch die Elemente Fe und Cr erfolgen. Dies kann wie neben dem Einsatz von
Pelletfilm auch durch Verwendung von Pressplatten aus Wolframcarbid (WC) vermieden
werden. Die Tabelle unten zeigt Ergebnisse von Cr und Fe in Presslingen von Sand, die einmal
mit Pressplatten aus gehartetem Stahl und einmal mit Pressplatten aus WC prapariert
wurden. Beim Vergleich wird deutlich, wie stark die Presslinge mit Fe und Cr kontaminiert
werden.
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ug/e PP aus Stahl PP aus WC Tabelle: Vergleich der
Kontaminierung von Cr und Fe beim
Cr,0, Fe,0, Cr,0; Fe,0, Verpressen von Sand fur
Pressplatten aus Stahl und
1 33 505 0 251 Wolframcarbid.
2 152 1090 0 271
3 5 333 5 250
4 25 403 5 251
5 0 280 0 273
MW 43 522 2 259
STABW 62 328 3 12

4.) Weitere Hinweise:

4.1) Lagerung und Benutzung des Presswerkzeugs

Das Presswerkzeugset besteht aus gehartetem Edelstahl, um seine Robustheit zu garantieren.
Um die Oberflaiche korrosionsfrei zu halten, ist es wichtig, jegliche Fingerabdriicke,
Probenmaterial oder Ahnliches zu entfernen.

Das Presswerkzeug muss in einer trockenen Umgebung gelagert werden. Jegliche
entstehende Korrosion befindet sich nur an der Oberflache und kann leicht durch polieren
entfernt werden. Es stellt keinen Qualitatsmangel dar.

Die Oberflachenqualitat der Pressplatten hat nur bedingt Einfluss auf die RFA Ergebnisse. In
aller Regel ist die KorngroRe von Pulvern gréBer als die Oberflachengiite, d.h. solange Riefen
und Vertiefungen auf der Oberflache kleiner als die KorngrofRe des Pulvers sind, hat es keinen
Einfluss auf die RFA Messung. Auch in Fallen, in denen Presslinge Muster oder Farbverlaufe
zeigten, konnten wir bisher keinen analytischen Einfluss feststellen.
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4.2) Wiederverwendbarkeit der Ringe zur Kostenoptimierung

Zur Kostenoptimierung und zur Verbesserung der Nachhaltigkeit lassen sich die Ringe
wiederverwenden. Dazu den Ring in das mitgelieferte Werkzeug einsetzen, den Stempel auf die
Probe setzen und anschliefend vorsichtig mit einem Hammer herausschlagen.

Abbildung 18 Ring in das Abbildung 19 Stempel Abbildung 20 Probe mit
Werkzeug einsetzen auflegen Hammer herausschlagen

5.) Zusammenfassung

Bei der Herstellung von Presslingen ist die Auswahl der Werkzeuge entscheidend fir die
erzielte Qualitat. Mechanische Stabilitdit wird er durch den Einsatz eines geeigneten
Bindemittels erreicht. Dabei ist effizientes Durchmischen von Probe und Bindemittel mit Hilfe
eines Mischers entscheidend. Fiir den Pressvorgang stehen eine ganze Reihe von manuellen
und automatischen Pressen mit Presswerkzeugen unterschiedlicher Durchmesser zur
Verfligung.

Letztendlich belegt die gute Reproduzierbarkeit im gezeigten Beispiel, was moderne
Presstechnik heute leisten kann.
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" ® N=
Mahlen der Gesamtprobe
\ o
! PxY
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2 Minuten durchmischen Pelletfilm auflegen oder Aluminiumbecher einsetzen

4

Mischung einfiillen und verpressen: Perfekter Pressling

Abbildung 21 Zusammenfassung eines Pressvorgangs
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