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Hochleistungs-Spurenanalytik

Hochleistungs-Spurenanalytik
Exzeptionelle Senkung der Nachweisgrenzen durch aufschlulfreies Feststoffverfahren

»A.M.S.EL.« akronymisiert sich der Arbeitskreis fiir Mikro- und Spurenanalyse der Elemente und Elementspezies der
Fachgruppe Analytische Chemie der Gesellschaft Deutscher Chemiker (GDCh). Die Spurenanalytiker spiiren winzigste
Mengen von Fremdelementen in einer Grundsubstanz, der Matrix auf. Sie tun es keineswegs nur aus theoretischem
Interesse, sondern mit praktischem Ziel, zum Beispiel dann, wenn aus besagter Matrix - etwa Silizium - hochsensible
Bauelemente hergestellt werden. Hier konnen bereits winzigste Verunreinigungen die Endprodukte unbrauchbar
machen. Innovative Entwicklungen auf dem Gebiet der Spurenanalyse wiirdigt A.M.S.EL. mit einem Forschungspreis -
letzthin an den (Ex-)Ulmer Spurenanalytiker Dr. Uwe Schiffer verliehen.

»Entwicklung und Anwendung von direkten spektrometrischen Methoden zur Analyse von High-Tech-Materialien auf
Kohlenstoffbasis« heilt der Titel der pramiierten Arbeit. Es ist Schiffers Dissertation, angefertigt in der Sektion Analytik
und Hochstreinigung der Universitat Ulm, seinerzeit noch geleitet von Prof. Dr. Viliam Krivan (inzwischen emeritiert).
Das Thema ist die Entwicklung neuer spurenanalytischer Analysemethoden auf der Grundlage der elektrothermischen
Atomabsorptionsspektroskopie (ETAAS) und der Atomemissionsspektroskopie mit induktiv gekoppeltem Plasma
(ICP-AES).

Blindwert-Verwehungen

ETAAS und ICP-AES sind gegenwartig, zusammen mit der ICP-MS, der Massenspektrometrie mit induktiv gekoppeltem
Plasma, die beiden wichtigsten Routinemethoden der Spurenanalytik. Allerdings war die Analyse von Festproben bisher
in der Regel problematisch. Bei deren Aufschlul3, der notwendig vorangehen muR, gelangen gegebenenfalls um einige
GroRenordnungen mehr Fremdelementmengen in die Probe, als sich urspriinglich darin befinden. In den
»Verwehungen« dieser Blindwerteintrige sind die eigentlichen Verunreinigungen kaum mehr zu bestimmen. Geht es
vielleicht auch aufschluRfrei? fragten sich die Ulmer Spurenanalytiker - und in ihrem Gefolge inzwischen zahlreiche
Arbeitsgruppen. Die Frage stellt sich um so dringender, je schwerer die Feststoffe aufschlieRbar und je reiner sie sind.
Die auf Kohlenstoff basierenden Werkstoffe (Graphit, Sliziumkarbid, Polyimide) gehoren zu den besonders
widerstandigen. Gerade sie sind aber von besonderem technischem Interesse.

Eines der ersten Ziele Schiffers bestand darin, fiir die ICP-AES ein auf der elektrothermischen Verdampfung (ETV) der
Analyte basierendes System zu entwickeln, das es erlauben sollte, feste Proben automatisch in den Verdampfer ein- und
die Analyte moglichst verlustfrei in das Plasma zu iiberfiihren. So entwarf er, unterstiitzt vom Ingenieurbiiro Schuierer
aus Ismaning bei Miinchen, eine kompakte, vollautomatisch gesteuerte Anlage, bestehend aus einem Graphitrohr als
Verdampfer und dem automatischen Probengeber. Im Betriebsablauf ist der Auftrag der Proben auf die Plattformen der
einzige manuell auszufiihrende Schritt.
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Radiotracer orten und quantifizieren Transportverluste

Uber die tatsichlich erreichte Transporteffizienz, die anhand spektrometrischer Messungen nicht zuverlissig ermittelt
werden kann, gab es bisher keine ausreichenden Daten. Schaffer nahm deshalb die Radiotracertechnik zu Hilfe: mittels
Einsatzes radioaktiv markierter »Kontrollspuren« untersuchte und optimierte er das ETV-System durch prazise
Lokalisation und Quantifizierung der Analytverluste in den einzelnen Sektoren des Transportweges. Dabei zeigte sich,
dal’ die groten Verluste an der Schnittstelle zwischen Verdampfer und Probengeber auftreten. Also konstruierte
Schéffer ein neues Interface, in dem die durch Adsorption der gasformigen Analyte auftretenden Verluste durch Zufuhr
eines »Bypass-Gases« minimiert werden. Das entlang der kalten Leitungswande flieRende Gas verzogert den Kontakt
der gasformigen Analyte mit den Wanden und unterstiitzt die Bildung von analythaltigen Aerosolen.

Das so verbesserte ETV-System erprobten die Spurenanalytiker anschlieRend bei der simultanen Bestimmung von 25
Spurenverunreinigungen in Graphit, Siliziumkarbid und Polyimid. Graphit zum Beispiel laRt sich mit Sduren auch bei
hoheren Temperaturen und Driicken nicht aufschlieRen, der Aufschlu von Siliziumkarbid dauert 12 Stunden. Mit der
ETV-Technik dagegen nimmt die gesamte Analyse nur wenige Minuten in Anspruch. Vor allem aber werden die
Nachweisgrenzen gegeniiber dem herkommlichen Aufschlulverfahren um bis zum Faktor 300 (!) gesenkt. Auch bei der
elektrothermischen Atomabsorptionsspektroskopie fiihrte der direkte Eintrag der festen Proben in den Atomisator zu
vergleichbaren Erfolgen. Fiir die meisten Elemente sowohl bei Graphit als auch bei Siliziumkarbid sind die
Nachweisgrenzen der Feststoff-ETAAS nach Schiffers Untersuchungen die niedrigsten aller derzeit in Frage
kommenden Methoden. Sie reichen hinunter in den o,1-ppb(parts per billion)-Bereich.
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