Tools Cations employing ICP-AES Laboratory Methods

Kationen mit ICP-AES

Prinzip

Die in einer Wasserprobe geldsten Kationen wig, 4, Mg?*, C&*, Mn**, F&* kénnen mit ICP-AES (in-
duktiv gekoppelte Plasma-Atomemissionsspektroskopie) quantifiziert werden. Eine Hochfrequen:
induktionsspule erzeugt ein Plasma tber einem Argonstrom, in dem die Wasserprobe zerstaubt vorliegt.
Plasma wird mit einem Teslafunken geziindet. Das ICP-AES misst die Lichtintensitaten, die von jeder |
nenspezies emittiert werden, wenn diese im Plasma ionisiert werden, wobei jedes lon Energie mit einer ¢
rakteristischen Frequenz emittiert. Die Energieintensitaten sind Uber weite Bereiche den lonenkonzentra
nen proportional. Die Auftrennung in die verschiedenen Wellenlangen erfolgt Gber ein Konkavgitter nac
Rowland.

Material

e 0.45 pm-Filter, PE-Flaschchen (15 ml), 1 ml sterile Einmalspritzen (PP)

e 10 ml Polystyrolréhrchen

» Fur die Eichldsungen werden PE-Messkolben verwendet, welche vorgangig mit 1 Myeti@igt wer-
den: Mit HNQ, (1 M) bis zum Rand fullen und tber Nacht stehen lassen: Messkolben 3x mit Serades
wasser spulen, bis zum Rand mit Seradestwasser fillen und Gber Nacht stehen lassen.

Technische Daten

Gerat: Sequentielles Spektrometer Spectroflame M, Spectro Analytical Instruments, Kleve, BRD.
Bedienung durch automatische Parameter-Einstellung mit gespeicherten kompletten Multielementmethod
Monochromator nutzbarer Wellenlangenbereich: 190-480 nm; mit Stickstoffspilung: 165-480 nm: Ab-
schnitt mit sehr nachweisstarken und stérungsfreien Linien z. B. fir Schwefel, Phosphor, Bor oder Alumin
um.

Polychromator Nutzbarer Wellenlangenbereich: 480- 800 nm; vor allem fur die Analyse der Alkalielemente
Lithium, Natrium und Kalium.

Vorgehen
Probenkonservierung
Die Seewasserprob werden mit 0.5 M HN@(Endkonzentration) fixiert und bei 4°C aufbewabhrt.
sind zirka 2-3 Wochen haltbar.

0.7 ml HNG; (65%) in 15 mPE-Flaschche vorlegen (Endkonzentration: 0.5M).
0.45un -Filter mit 0.5 M HNG; spulen, um Ruckstande zu entfernen.
Seewasser durch denselben Filfétrieren und bis 10 ml auffiillen.

Detektior mittels ICP-AES.

Hinweise

Bei hohen Konzentrationen internen Standard anwenden. Overflow ist bei 2 Mio. digits/10 s Messdauer in
Messmodus oder bei 200000 digits/s im Scanmodus erreicht: ein breiter Peak der Scans zeigt Overflow a
Es ist zu empfehlen, die Rekalibrierlésung mit héchster Konzentration im Scanmodus auf Overflow zu te-
sten.

! Eine Filtration durch 0.45 um-Filter gewahrleistet Partikelfreiheit und durch 0.22 um-Filter Sterilitét, d.h. die biokkfische

vitat wird weitgehend ausgeschaltet. Falls die Messungen im ppm-Bereich durchgefuhrt werden, Ansduern und Filtration durch
0.22 p-Filter. Fur Messungen ippb-Bereich muss beachtet werden, dass es zwar wiinschenswert ist, die biologische Aktivitat
auszuschalten, aber gleichzeitig gewinnen hier die Filtereigenschaften (Zusammensetzung des Filters) an Bedeutung, da sich i
diesem Bereich Aenderungen der Kationenkonzentrationen ergeben kdnnen. Fur Aufschliisse von Sedimentproben ist eine 0.4
pm-Filtration gentigend.
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