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Quarz-Präparation
Quarz-Separation

Trockene Probe in gewünschte Krongrösse sieben
Probe mit Handmagnet reinigen

Probe wiegen (kontrolliere, dass es genug Material hat)

Ca. 300 g mit (H2O waschen
10% HCl (36% HCl : (H2O = 1:4) zu geben (Achtung Schaumentwicklung bei kalkhaltigen Proben!)

Probe mit 250 ml 10% HCl in 1l Flasche in Ultraschallbad und Schüttler (ca. 2 Tage)
Waschen mit (H2O
Vorgang wiederholen falls die Lösung sehr schmutzig  (gelb) ist

HF-Ätzen in Ultraschallbad, Schüttler oder Hotdog-Roller
1. 500 ml 5% HF und 1% HNO3, einige Tage im Ultraschallbad und Schüttler, mit (H2O waschen
2. 500 ml 5% HF und 1% HNO3, mehrere Tage im Ultraschallbad und Schüttler, mit (H2O waschen
3. 500 ml 5% HF und 1% HNO3, mehrere Tage im Ultraschallbad und Schüttler, mit (H2O waschen
ev. Magnetseparation 

ev. Schweretrennung
ev. Vortex-Schüttler
4. 500 ml 5% HF und 1% HNO3, mehrere Tage im Hotdog Roller oder  Schüttler

Mit (H2O waschen

Mit Millipore H2O waschen und trocknen
Wiederhole Schritt 4 falls Probe immer noch nicht sauber
Optional: Schwächere oder stärkere HF verwenden
********von hier nur gereinigte Säuren und Millipore H2O verwenden*****
Reinheitskontrolle (Al-Streifen)

???

Reinheitskontrolle (ICP-OES)

Gewicht des Savillex-Bechers (7 ml Becher)

Ca. 200 mg Probe einwiegen

3 ml konz. HF dazu geben, mit geschlossenem Deckel über Nacht heizen
Eindampfen bei 120°C
1 ml konz. HNO3 dazu geben, 1 Std. geschlossen heizen, dann eindampfen

Falls nicht alles Material in Lösung war, Aqua regia (2 ml 6M HCl, 1 ml 15M HNO3) beigeben, heizen und eindampfen
1 ml 0.3M HNO3 (z.Bsp. 0.2 ml HNO3 für 10 ml H2O) , Probe total aufgelöst
1 ml der Lösung in Zentrifugenrohr geben und 9 ml 0.3M HNO3 dazugeben, schütteln

Konzentration mit  ICP-OES messen
Letzte Quarz-Reinigung
Gewicht des Savillex-Bechers und Deckel bestimmen (Laborname nicht vergessen!)

Probe einwiegen
Ca. 10M (HF (40% (HF (23M) : Millipore H2O=1:2) zugeben, so dass Probe mit 5 mm Lösung bedeckt ist

1h Maximum mit Deckel bei 120° heizen
Abkühlen
Mit Millipore H2O auswaschen
Königswasser ((HNO3 15M : (HCl 6M =1:4) zugeben, so dass Probe mit 5 mm Lösung bedeckt ist

Ohne Deckel warten bi Gas weg (ca. 30 Min.)

1h Minimum mit Deckel bei 120°C heizen

Abkühlen

Mit Millipore H2O sorgfältig auswaschen (4-5 Mal)

Auf Heizplatte bei 100°C trocknen

Gewicht des Bechers und Deckel nehmen

9Be Carrier-Zugabe
9Be Carrier zugeben (z. Bsp. 0.3 mg 9Be = 0.8 ml fvb-std) 
Genaues Gewicht einwägen
Probenauflösung
Stöchiometrische Reaktion: SiO2 + 4HF -> SiF4 + 2H2O

(116 ml 28M (HF für 50g Quarz)

30-50 ml 28M (HF dazu geben
Erste Zugabe starke exothermische Reaktion; nicht erwärmen; HF in Schritte dazu geben
Ohne Deckel bei 100°C trocknen (=> SiF4 volatil)

Wiederholen bis aller Quarz aufgelöst
Ev.  Nach zwei, drei HF-Zugaben geschlossen erhitzen, dann eindampfen

Probenumwandlung
20 ml Königswasser dazu geben, heizen (120°C) bis alles gelöst ist, sorgfältig eindampfen (100°C)
10 ml 6M (HCl dazu geben
(10 ml Zentrifugenrohr einwiegen für Al-Aliquot)

Lösung in 10 ml Zentrifugenrohr geben

5 Min bei 3000 rpm zentrifugieren

Savillex-Becher mit 2M HCl auf Heizplatte reinigen

Al-Aliquot (falls in Al interessiert)
50 ml Nalgene-Rohr beschriften, leeres Rohr auf Waage legen, stelle Waage auf Null
100 ml Flasche beschriften für Al-Aliquot, Flasche auf (weniger genau) Waage, legen, Flaschen-Gewicht ablesen und Waage auf Null stellen

Probenlösung in Nalgene-Rohr lösen, ungelöste Reste im Becher lassen

Gewicht der totalen Probenlösung in 50 ml Nalgene-Rohr nehmen

200 (l Aliquot-Lösung in 100 ml Flasche pipettieren
Gewicht des 50 ml Nalgen-Rohrs nehmen

Gewicht der Aliquot-Lösung in 100 ml Flasche nehmen
5 ml 3M (HNO3 zu Al-Aliquotgeben (starke Säure, damit Adsorption von Al verhindert wird)

Vor der Messung mit ICP-OES 45 ml Millipore H2O beigeben (Verdünnung auf 0.3 M HNO3)
Präzises Gewicht der Al-Flasche nehmen

Standard-Addition

Al-Standards vorbereiten

Präzises Gewicht nehmen

1 ml 1000 ppm Al-Standard in 99 ml 0.3 HNO3 => 10 ppm

1 ml 1000 ppm Al-Standard in 999 ml 0.3 HNO3 => 1 ppm

50 ml 1 ppm Al-Standard in 50 ml 0.3 HNO3 => 500 ppb

10 ml 1 ppm Al-Standard in 90 ml 0.3 HNO3 => 100 ppb

ev. 5 ml 1 ppm Al-Standard in 95 ml 0.3 HNO3 => 50 ppb

Pro Probe 4 Zentrifugenröhrchen von 1 bis 4 beschriften

Gewicht der Zentrifugenröhrchen bestimmen

6 ml Probe einfuellen

Gewicht bestimmen

0, 2, 4, oder 6 ml Al-Standard zugeben (maximale Zugabe der Al-Standardkonzentration von 2 mal Probenkonzentration)

Gewicht bestimmen

6, 4, 2, oder 0 ml 0.3 M HNO3


Al-Messung auf ICP-OES
Fe-Kolonnen
2 ml Harz Biorad 1x8 (100-200 mesh) in 7.5 ml Rockbourne RKBN104704 Kolonne in H2O

Kolonne öffnen und entwässern

5 + 5 ml 

0.3M (HCl

Harz reinigen
2 + 2 + 2 ml

6M (HCl

Harz einstellen
Proben laden (10 ml 6M HCl)

Be (+Al) sammeln (in gereinigtem Savilex)
2 + 2 + 2 ml 

6M (HCl

Be (+Al) sammeln
10 + 10 ml 

0.3M (HCl

Harz reinigen
Kolonne mit Millipore H2O schliessen
Probe bei 120°C eindampfen

4 ml (20 ml für schmutzigen Quarz) 0.4M Oxalsäure beigeben

Bei 60°C mit Deckel für ~2 Stunden erwärmen

Abkühlen für 30 Minuten

In 10 ml Zentrifugenröhrchen geben

5 min, 3000 rpm zentrifugieren

Nur Lösung auf Be-Kolonne laden
1 ml Be-Kolonne für saubere Proben (Al < 5 mg)
1 ml Harz Biorad AG50-X8 (200-400 mesh) in 7.5 ml Rockbourne RKBN104704 Kolonnen in H2O
Kolonne öffnen und entwässern

2 + 3 ml 

5M (HNO3 

Harz reinigen
2 + 3 ml 

Millipore H2O

HNO3 entfernen
2 + 3 ml

0.4M Oxalsäure
Harz einstellen 

Proben laden (in 4ml Oxalsäure)






Al sammeln
1 ml 


0.4M Oxalsäure
Probe runterwaschen


Al sammeln 
1 ml 


0.4M Oxalsäure
Probe runterwaschen


Al sammeln
5 + 5 ml 

0.4M Oxalsäure
Al, Ti etc. auf Al-Kolonne laden
Al sammeln
1 + 2 ml 

Millipore H2O

Oxalsäure von Kolonne waschen

2 + 2 + 4 ml 

0.5M (HNO3 

Na auswaschen
3 + 3 +5 ml 

1M (HNO3

Be in frischem 90 ml oder 15 ml Savillex Becher
5 + 5 ml 

5M (HNO3 

Harz reinigen
5 ml 


H2O 


5M (HNO3 entfernen 

Kolonne mit Millipore H2O schliessen

Zu Be- Fällung gehen
5 ml Be-Kolonne für schmutzige Proben (Al > 5mg)

5 ml Biorad AG50-X8 (200-400 mesh) in 15 ml Kolonnen, Kolonnen in H2O

Kolonne öffnen und entwässern

10 + 15 ml

5M (HNO3

Harz reinigen
10 +15 ml

Millipore H2O

HNO3 entfernen
10 + 15 ml

0.4M Oxalsäure
Harz einstellen
Proben laden (in 20 ml Oxalsäure)




Al sammeln in 50 ml Rohr
5 ml 


0.4M Oxalsäure
Probe runterwaschen

Al sammeln 
5 ml 


0.4M Oxalsäure
Probe runterwaschen

Al sammeln
20 ml


0.4M Oxalsäure
Al, Ti etc. auf Al-Kolonne
Al sammeln
30 ml 


0.4M Oxalsäure


5 + 10 ml 

Millipore H2O

Oxalsäure emtfernen
15 + 25 ml

0.5M (HNO3
 
Na auswaschen
10 ml


1M (HNO3

Na auswaschen
20 + 15 ml

1M (HNO3

Be in frischem 90 ml oder 15 ml Savillex Becher 
20 + 20 ml 

5M (HNO3 

Harz reinigen
5 + 5 ml

Millipore H2O

HNO3 entfernen
Kolonne mit Millipore H2O schliessen

Probe bei 130°C eindampfen

11 ml 1M HNO3 dazugeben

Zu Be- Fällung n gehen

Al-Kolonne
1 ml Biorad 1x8 (100-200 mesh) in 7.5 ml Rockbourne RKBN104704 Column stored in H2O

(200 ml Lösung von 0.05M Oxalsäure und 0.5M HCl hergestellt aus gleichen Mengen von 0.1M Oxalsäure und 1M HCl FRISCH herstellen)
Kolonne öffnen und entwässern

2 ml 


Millipore H2O

5 + 5 ml 

0.3M (HCl




Harz reinigen
2 + 2 ml

Millipore H2O

2 + 2 + 2 ml

0.4M Oxalsäure
Load sample

Al-Lösung von Be-Kolonne


in Flasche sammeln
2 ml


0.05M Oxalsäure/0.5M HCl Mix

in Flasche sammeln
2+5 ml


0.05M Oxalsäure/0.5M HCl Mix

Al in Savillex sammeln 

5+5 ml


0.05M Oxalsäure /0.5M HCl Mix

in Flasche sammeln

5+5 ml


0.3M (HCl




Harz reinigen
Kolonne mit Millipore H2O schliessen
Probe eindampfen in Savillex-Becher (100°C)
2 ml 
Königswasser (15M HNO3: 6M HCl = 1:2)

Probe eindampfen
1 x wiederholen

1 ml 
15M HNO3 und 1 ml H2O2
Probe eindampfen

2 x wiederholen

zu Al-oxid gehen
Be-Fällung
Probe ist in 11 ml 1M HNO3 nach Be-Kolonne
Suprapure NH4OHconc : Millipore H2O = 1 : 2 verdünnen
Verdünnte NH4OH zu Probe geben, ca. 0.3 ml Ammoniak zu 1 ml 1M HNO3,  pH ≈ 10
Schütteln nach Zugabe von NH4OH  und 1 Std. ruhen lassen
Zentrifugieren
Lösung abgiessen

In 5 ml 1M HNO3 aufnehmen

Fällung bei pH 10 wiederholen

Fällung mit 10 ml Millipore H2O waschen
Zentrifugieren

Lösung abgiessen

2 mal wiederholen
Oxid
(Für Al-Oxid Quarz-Tiegel wiegen)

Probe mit 0.2 ml 3M HNO3 in Quarz-Tiegel laden

Unter Rotlicht oder auf Heizplatte ohne Deckel trocknen (ca. 80(C)

Mit Deckel in Ofen für 1h auf 200(C (=100% Hitze), auf 900(C erhöhen (=50% Hitze für ca. 3h) 
Probenhalter reinigen und Probe laden
Alle Materialien 1 Min. in 1% HCl mit Savillex-Becher in Ultraschallbad reinigen

Sehr gut mit Millipore H2O waschen und 5 Min.mit H2O im Ultraschallbad reinigen

3x mit Millipore H2O waschen und 5 Min. mit Ethanol im Ultraschallbad reinigen

Trocknen lassen (entweder im Abzug oder im Trockenschrank bei 70-100°C)

Mit Druckluft abpusten
Mit Staubmaske in Abzug arbeiten!

Probe mit Spatel herunter kratzen (ev. mit Mörser mahlen)
Mit Metallpulver vermischen und in Halter laden

Be-Proben Köln: 3-4 mg Nb
Al-Proben Köln: ???
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