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Die Verwendung von Tiegeln und Schalen aus Platin und dessen
Legierungen zum Aufschluss von Proben hat eine auf3ergewdhnliche
Bedeutung fir die ROntgenfluoreszenzanalyse erlangt. Deren breite
Anwendung ist auf ihre nahezu perfekte Oxidationsbestéandigkeit und ihre
ausgezeichnete Bestandigkeit gegentber korrosiven Angriffen durch
Metalloxid-Schmelzen sowie den RFA-Aufschlussmitteln zurtckzufiahren.
Zur Gewabhrleistung dieser Betriebssicherheit missen jedoch einige
grundlegende Regeln beachtet werden. Eine Anzahl von ,Platin-Giften*,
die sich gewdhnlich in Proben angereichert haben, kbénnen die Zerstérung
nach einigen Probenaufschlusszyklen bewirken. Diese ,Gifte”, die
Ursachen fur deren korrosive Wirkungen sowie Techniken fur die
Minimierung oder Beseitigung ihres Einflusses werden herausgearbeitet.
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EINLEITUNG

Die moderne chemische Analyse ware ohne die Vielfalt der zur Verfligung stehenden
Platinapparate und Laborgerate (Bild 1) undenkbar. Die auf der linken Seite gezeigten
Erzeugnisse sind speziell fir RFA-Laboratorien entwickelt worden. Platin wird verwendet, da es
aufgrund seines inerten Verhaltens die Proben fiir normale analytische Anwendungen nicht
verunreinigt und sogar uber sehr lange Erwarmungszyklen bei Temperaturen tiber 1000°C an
Luft keinen signifikanten Gewichtsverlust zeigt. Die gesamten Vorzlge der Platinverwendung
kénnen jedoch nur dann ausgeschopft werden, wenn eine Anzahl einfacher, grundlegender
VorsichtsmalRnahmen in der Laborpraxis beachtet werden. Das Hauptrisiko ist die ,Korrosion*®
von Platin, die bereits vor ca. 20 Jahren von Menzel [1] detailliert beschrieben wurde.

Es ist das Ziel dieses Artikels, die wichtigsten Vorsichtsmaflinahmen zusammenzufassen und
eine Anzahl von Fallbeispielen, resultierend aus ungeniigender Beachtung in der Praxis,
herauszuarbeiten. Fir eine detaillierte Behandlung dieses Schwerpunktes im Zusammenhang
mit der Rontgenfluoreszenzanalyse wird der Leser auf das Buch von Bennett und Oliver [2]
verwiesen.

Bild 1 Laborgerate aus Platin
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.PLATIN-GIFTE“ UND ANDERE SCHADLICHE ELEMENTE

Die Erscheinung, die gewdhnlich als ,Platinkorrosion“ bezeichnet wird, ist nicht Korrosion im
herkdbmmlichen Sinne von wassriger Korrosion, Rosten usw. Es ist normalerweise die durch
eine Reaktion von Platin mit einem anderen Element entstandene Verbindung mit einem
niedrigeren Schmelzpunkt und die daraus folgende Bildung eines Eutektikums mit einem noch
niedrigeren Schmelzpunkt zwischen der Verbindung und Platin. Diese Wirkung wird am besten
bei der gut bekannten Reaktion von Arsen mit Platin deutlich. Bild 2 zeigt das Zustands-
diagramm des Systems Pt-As (alle Zustandsdiagramme wurden [3] enthommen).
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Bild 2 Zustandsdiagramm des Systems Pt-As.

Platin (Schmelztemperatur 1769°C) reagiert mit Arsen unter Bildung der Verbindung As,Pt
(Schmelzpunkt 1500°C). Diese Verbindung kann dann eine eutektische Zusammensetzung mit
einem Platingehalt von 72 at.% Pt bilden, welche bei nur 597°C schmilzt.

Reaktionen dieser Art finden stets an den reaktivsten Bereichen des Platins, im allgemeinen an
den Korngrenzen des Metalls, statt. So kann die Anwesenheit selbst von geringen Mengen
Arsen in einer Probe zu lokalem Angriff der Korngrenzen und somit zur Zerstérung des Platins
bei Temperaturen von weniger als 600°C fuhren. Arsen ist so ein besonders spektakuléres
Beispiel fur ein ,Platin-Gift“. Andere Beispiele von ,Giften” sind Phosphor, Bor, Wismut, Silizium,
Schwefel und eine Anzahl von Schwermetallen, z. B. Blei, Zink, Zinn, Antimon. Selbst wenn
diese Elemente nur in geringen Konzentrationen vorhanden sind, kdnnen diese allmahlich in die
Korngrenzen des Platins diffundieren, wo sie zur Verringerung der Hochtemperaturfestigkeit
fuhren, wie von Fischer [4] fUr Platin gezeigt wurde, welches Phosphatglasschmelzen
ausgesetzt worden war.

Aber auch eine Anzahl von Elementen, die keine niedrigschmelzenden Verbindungen und
Eutektika mit Platin bilden, kdnnen eine schadliche Wirkung auf die Bestandigkeit der Gerate
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haben. Metallische Elemente wie Silber, Kupfer und Nickel bilden Legierungen mit Platin, die
sowohl den Schmelzpunkt als auch die Bestandigkeit gegenuber Oxidation und Korrosion
verringern. Weiterhin kann Kohlenstoff zur strukturellen Zerstérung von Platin bei erhéhten
Temperaturen flhren.

In [5] wird am Beispiel von Eisen und Kupfer darauf hingewiesen, dass vom Tiegel aus
vorangegangenen Schmelzen aufgenommene Verunreinigungen maoglicherweise zu einem
spateren Zeitpunkt in andere Schmelzen abgegeben werden kdnnen (,Memory Effect®).

Die ,Gifte* und anderen oben erwéhnten schadlichen Elemente sind nur in ihrem elementaren
Zustand fur Platin schadlich. Deren Oxide sind normalerweise harmlos. Von grundlegender
Bedeutung fur den Probenaufschluss in Platingeraten ist es deshalb, sicherzustellen, dass die
Umgebung deutlich oxidierend ist, um der Dissoziation eines der schadlichen Oxide
vorzubeugen. Obwohl es normalerweise Ublich ist, Probenaufschliisse durch Erhitzung an Luft
durchzufiihren, gibt es Situationen, die zusatzliche Vorkehrungen erfordern.

Diese sollen in den folgenden Fallbeispielen herausgearbeitet werden.

FALLBEISPIELE
Siliziumkarbid

Eine haufige Ursache flr die Zerstérung von Tiegeln wahrend des Probenaufschlusses in
einem Ofen ist die Verunreinigung der Oberflache mit Siliziumkarbid, sowohl von den
Heizelementen als auch von den Auflageplatten. Bild 3a (oben links) zeigt Rissbildung im
Boden eines PtAu5-Tiegels, der fur den Aufschluss von Zement-Proben verwendet wurde. Die
Aufnahme zeigt die innere Oberflache des Tiegels - die Aul3enseite war mit einer grof3en
Anzahl von Grubchen sowie Rickstédnden der Probe und des Lithiumtetraborat-
Aufschlussmittels belegt. Die Bilder 3b bis 3d zeigen einen Teil des Risses bei héherer
Vergro3erung und die lokale Verteilung von Silizium und Kohlenstoff.
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Bild 3 Riss in einem PtAu5-Tiegel nach Zementaufschliissen mit C- und Si-Anreicherungen.
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Die Anwesenheit von Silizium ist nicht Uberraschend, da es in hohen Konzentrationen in einer
Vielzahl von Proben zu finden ist, normalerweise in Form von SiO,. Dennoch ist die
Anwesenheit von Kohlenstoff ein klarer Hinweis darauf, dass die Zerstérung durch unoxidiertes
Silizium von einer Siliziumkarbid-Platte, auf welcher der Tiegel gestanden hatte, hervorgerufen
wurde.

Bild 4 zeigt das Zustandsdiagramm des Systems Pt-Si mit drei niedrigschmelzenden Eutektika.
Es ist zu erkennen, dass der Kontakt zwischen Platin und unoxidiertem Silizium ein
Aufschmelzen bei Temperaturen von weit weniger als 1000°C bewirken kann. Wir weisen
streng darauf hin, dass Platin-Tiegel niemals auf SiC-Unterlagen abgestellt werden dirfen.
Aluminiumoxid oder Quarzgut sind zu bevorzugen.
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Bild 4 Zustandsdiagramm des Systems Pt-Si

Eine weitere Gefahr sind Abplatzungen von SiC-Heizelementen. Kleine SiC-Partikel, die
entweder an der Seite des Tiegels anhaften oder sich auf den Boden des Ofens angesammelt
haben, kénnen zu der gleichen Wirkung fihren. Nattrlich wéare es ginstig, den Gebrauch von
Ofen mit SiC-Heizelementen zu vermeiden. Da aber solche Ofen leicht verfiigbar und relativ
preiswert sind, werden sie in analytischen Labors haufig verwendet. Es ist wichtig,
sicherzustellen, dass Platin-Tiegel in ausreichendem Abstand von den Heizelementen
positioniert werden und die Unterlage nach jedem Aufschlusszyklus von Karbid-Partikeln
gereinigt wird.

Ein anderes Beispiel von Korrosion, die durch SiC hervorgerufen wurde, zeigt Bild 5, obgleich
es in diesem Fall nicht eindeutig feststeht, ob das SiC vom Ofen kam oder zufallig, aufgrund
unzureichender Reinigung nach der Behandlung mit Schleifmitteln, an die Auf3enseite des
Tiegels Ubertragen wurde. Die duRere Oberflache des Tiegelbodens (Bild 5a, oben links) zeigt
zahlreiche Gribchen, die bei hdherer VergréRerung (Bild 5b, oben rechts) als lokal
aufgeschmolzene Bereiche erkennbar sind. Deutliche Konzentrationen sowohl von Silizium als
auch von Kohlenstoff wurden in diesen Griibchen gefunden. Die endgultige Ursache fir die
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Zerstorung dieses Tiegels war ein Aufreien, wie Bild 5c, unten links, zeigt. Es waren auch
Risse festzustellen, die von der Innenseite des Tiegels ausgingen und deutliche Spuren von
Kohlenstoffverunreinigungen zeigten (Bild 5d, unten rechts). Es scheint, dass Kohlenstoff durch
die Dissoziation von SiC an der &uReren Oberflache freigesetzt wurde und dann durch die
gesamte Dicke des Bodens entlang der Korngrenzen in die PtAu5-Legierung diffundierte. Es
konnte nicht festgestellt werden, ob die Zerstérung durch die Anwesenheit von Kohlenstoff
selbst an den Korngrenzen verursacht wurde oder durch Reduktion von ,Platin-Giften* in der
Probe.

Bild 5 Risse in einem PtAu5-Tiegel (SiC-Verunreinigungen an dufRerer Oberflache).

Bild 6 zeigt einen auRRergewdhnlich dramatischen Fall von lokaler Aufschmelzung, der durch
SiC wahrend des Probenaufschlusses in einem Zementwerk verursacht wurde. In diesem Fall
wurde der Tiegel in einer Induktionsspule erwarmt. Spuren von SiC waren am Rand des Tiegels
vorhanden. Als dieser Teil des Tiegels dem Schmelzpunkt des Pt-Pt;Si-Eutektikums ausgesetzt
war (830°C), begann das Platin zu schmelzen. Ein grofRer Tropfen des geschmolzenen Pt-Si-
Eutektikums, der noch Partikel von unreagiertem SiC enthielt, lief an der Innenseite des Tiegels
herunter und setzte das Aufschmelzen des Platins wéhrend des Absinkens fort. Als der
geschmolzene Tropfen die Oberflache des Aufschlusses erreichte, lief er etwas auseinander
und das SiC griff einen grél3eren Bereich der inneren Oberflache des Tiegels an (Bild 6, rechts).
Dennoch war der Silizium-Gehalt des Platins ausreichend, um den Schmelzprozess
fortzusetzen, bis der Boden des Tiegels erreicht war. Die metallographische Untersuchung des
Bodens zeigte SiC-Partikel im wiedererstarrten Platin.
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Bild 6 Lokale Aufschmelzung eines Pt-Tiegels.

Kohlenstoff

Neben seinem Einfluss bei der Reduktion von Oxiden der ,Platin-Gifte" kann Kohlenstoff selbst
besonders schadlich auf die strukturelle Integritat von Platin wirken. Bild 7 zeigt einen Platin-
Draht, der Kohlenstoff bei erh6hten Temperaturen ausgesetzt war. Der in die Korngrenzen
diffundierte Kohlenstoff fihrt zur Trennung der Korngrenzen und zu Porositét. Die
Mechanismen dieses Prozesses sind noch nicht vollig verstanden, aber die Wirkung ist ebenso
an Platin-Katalysatoren beobachtet worden, die kohlenwasserstoffhaltigen Atmospharen
ausgesetzt waren.

Bild 7 Zerstérung von Platin entlang der Korngrenzen verursacht durch
Kohlenstoffverunreinigungen.
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Es ist sehr wichtig, dass Platin-Tiegel und andere Geréte nicht in Kontakt mit Kohlenstoff
kommen, zum Beispiel beim Abstellen auf eine Graphit-Platte. Jeglicher Kontakt mit
kohlenstoffhaltigen Materialien sollte weitestgehend vermieden werden oder, wenn der Kontakt
nicht vollig zu verhindern ist, z. B. wahrend der Veraschung von organischen Werkstoffen, sollte

das Platin bis zur kompletten Verbrennung des Kohlenstoffes keinen unndtig hohen
Temperaturen ausgesetzt werden.

Phosphor

Phosphor ist eines der klassischen Platin-“Gifte mit einer der niedrigsten eutektischen
Temperaturen (588°C, Bild 8). Glnstigerweise ist Phosphor in den meisten Proben eher in
Form von Phosphaten vorhanden, als in seinem elementaren Zustand. Phosphate bewirken
gewohnlich keine katastrophale Korrosion, aber sie flihren zu einer erhdhten
Oberflachenaufrauhung und mechanischer Versprodung. Bild 9 zeigt die Bildung von sprédem
Platinphosphid an der Korngrenze von Platin, welches einer Phosphatglasschmelze ausgesetzt
war [6]. Diese korrosiven Wirkungen kdnnen in Tiegeln fir den RFA-Probenaufschluss dadurch
vermindert werden, indem man stark oxidierende Bedingungen wahrend des Schmelzzyklusses
sicherstellt, die Schmelztemperatur so niedrig wie mdglich halt und die Probe mit dem

Aufschlussmittel vermischt, um die phosphorhaltige Probe zu verdiinnen, bevor sie mit dem
Platin in Kontakt kommt.

1800
1760 °C
1600 - =1500 °C
Ly
| ‘l
1400 - A —
DE %t L1 ’:' ‘\‘ |_2
= 1200 - \ i/ Y
o Fant ‘1 ‘r \
8 a Vol L+l N
2 1000- e A
2 \ \
800 - \f \
¥ 683°C i
) 48  sgoc 74 588 °C
600 = 80
400 . . L N
0 20 40 60 80 100
P Atom-% Pt Pt

Bild 8 Zustandsdiagramm des Systems Pt-P.
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Bild 9 Sprbtde, niedrigschmelzende Pt-P-Phase an der Korngrenze nach Einwirkung von
phosphathaltiger Glasschmelze [4].

Die Veraschung von Getreide oder anderen phosphorhaltigen Nahrungsmitteln wird am besten
in AuPt10-Schalen durchgefiihrt, da diese nicht zur Phosphor-Korrosion neigen. Diese
Legierung hat jedoch eine geringere mechanische Festigkeit und einen bedeutend niedrigeren
Schmelzpunkt als die Platin-Basislegierungen und es wird empfohlen, sie nicht tiber 900°C zu
erwarmen.

Schwefel

Wahrend Schwefel in Form von Sulfaten relativ harmlos ist, kbnnen Sulfide zu deutlicher
Versprodung der Platin-Tiegel fihren. Bild 10 zeigt Aufnahmen von drei Tiegelbdden. Die Tiegel
1 und 2 waren fur den Aufschluss von RFA-Proben aus Hochofenschlacken, die 1 — 2 %
Schwefel enthielten, mit Lithiumtetraborat-Aufschlussmittel verwendet worden. Nach 27 Proben
war der erste Tiegel (Nr. 1) noch intakt, er zeigte allerdings eine unnormale Aufrauhung der
inneren Oberflache. Jedoch nach 50 Zyklen fiel der Tiegel durch Sprodbruch Gber den
gesamten Tiegelboden aus (Nr. 2). Gleiche Tiegel, die fir Proben mit geringeren
Schwefelgehalt, z. B. Zement (Nr. 3) oder Stahlschlacken verwendet werden, erreichen
gewodhnlich viele hundert Zyklen.
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Bild 10 Risse in PtAu5-Tiegeln nach Probenaufschluss
(Hochofenschlacke mit 1 — 2 % Schwefel)
1) 27 Schlacke-Proben — keine Rissbildung
2) 50 Schlacke-Proben — starke Rissbildung
3) 650 Zement-Proben (ohne Schwefel) — keine Rissbildung.

Bild 11 zeigt die lokale Aufschmelzung eines Platin-Tiegels, der unabsichtlich mit Schwefel
verunreinigt wurde, obwohl dieses Element nicht in der Probe erwartet worden war. Das
Aufschmelzen wurde durch die Entstehung eines Pt-S-Eutektikums mit einem Schmelzpunkt von
1240°C (Bild 12, links) verursacht. Da diese Temperatur bedeutend hoher liegt als der
Schmelzpunkt der oben beschriebenen Eutektika, ist es, im Vergleich zu anderen ,Platin-Giften®,
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Bild 11 Lokale Aufschmelzung eines Pt-Tiegels durch zuféllige Schwefel-Verunreinigung.
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leichter, katastrophales Korrosionsversagen durch Schwefel zu vermeiden. Wir empfehlen die
Verwendung separater Tiegel fir den Aufschluss von Proben, die méglicherweise Schwefel
enthalten. Dadurch wird das Risiko der Zerstérung von Tiegeln reduziert, die sonst fir sehr viele

Probenaufschliisse nutzbar sind.

Rhodiumhaltige Platinlegierungen sind besonders anfallig gegentber korrosivem Angriff durch
Schwefel, da das Rh-S-Eutektikum bereits bei nur 925°C schmilzt (Bild 12, rechts).
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Bild 12 Vergleich der Eutektika in den Systemen Pt-S und Rh-S.

Wismut

Auch Wismut gehort zu den Elementen, die mit Platin niedrigschmelzende Eutektika bilden.
Wie der Querschliff durch eine Pt-Tiegelwand (Bild 13) zeigt, hat elementares Wismut mit Platin
ein niedrigschmelzendes Eutektikum mit einem Schmelzpunkt von 730°C gebildet (Bild 14),
welches zur Zerstérung des Tiegels gefuhrt hat. Um dies zu verhindern, ist deshalb beim
Schmelzen von wismutoxidhaltigen Substanzen auf stark oxidierende Verhaltnisse zu achten,
da Wismutoxide eine relativ geringe thermodynamische Stabilitat aufweisen.

Zur korrekten Verwendung von Platin in RFA-Labors 11
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Bild 13 Querschliff durch eine Pt-Tiegelwand nach Einwirkung einer hoch wismuthaltigen

Schmelze.
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Bild 14 Zustandsdiagramm des Systems Pt-Bi.
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Kupfer

Kupfer ist kein ,Platin-Gift* im tblichen Sinne. Dennoch haben Kupferoxide nur eine geringe
thermodynamische Stabilitat, so dass man grof3e Vorsicht walten lassen muss, um
sicherzustellen, dass in den Proben vorhandenes Kupfer wéahrend der Aufschlussbehandlung
vollstandig oxidiert. Bild 15 zeigt die Wirkung von unzureichender Kupferoxidation. Der
Probenaufschluss wurde bei einer sehr hohen Temperatur durchgefihrt, wie an der groben
Kornstruktur im Tiegelboden, mit Korngrenzen tiber dessen gesamte Dicke, zu erkennen ist
(Bild 15a, links). Einige der Korngrenzen hatten sich so getrennt, dass es zunachst wie ein
Sprddbruch erschien (Bild 15b, Mitte). Jedoch zeigte eine hdhere VergroRerung die
Anwesenheit einer kupferreichen Schicht an den Korngrenzen, die wahrend des Aufschlusses
geschmolzen war (Bild 15c, rechts).
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Bild 15 Kornwachstum und lokale Aufschmelzung eines PtAu5-Tiegels nach dem Aufschluss
von Kupferoxidproben mit Kohlenstoffverunreinigungen.

UNVORSICHTIGE HANDHABUNG

Eine der haufigsten Ursachen flr den vorzeitigen Ausfall von Platintiegeln ist unvorsichtige
Handhabung. Bild 16 zeigt Lochfral® und Rissbildung an einem PtAu5-Tiegel, der fiir den
Aufschluss von Ton-Proben verwendet wurde. Die Proben enthielten keine signifikanten
Mengen an ,Platin-Giften“ und der Probenaufschluss wurde unter geeigneten oxidierenden
Bedingungen bei mafRigen Temperaturen (ungefahr 1100°C) durchgefihrt. In diesem Fall war
die Zerstbérung auf die Berlhrung des Tiegels mit blo3en Handen, das Abstellen des Tiegels auf
verunreinigte Oberflachen und die unzureichende Reinigung zwischen den Aufschlusszyklen
zurickzufuhren. Innerhalb einer relativ geringen Anzahl von Zyklen wurde die aul3ere
Oberflache mit sehr vielen fest haftenden Lithiumtetraborat-Trépfchen bedeckt, die als
Ausgangspunkt fir Lochfral3 und nachfolgende Risse dienten. Tiegel und Schalen sollten nur
mittels Zangen mit Platinschuhen angefasst werden. Aul3erdem sollte die Praxis des
Ausheizens von Platin im Bunsenbrenner zu Reinigungszwecken vermieden werden. Obwohl
Platin auf diese Art und Weise sauber zu werden scheint, diffundieren die Verunreinigungen
von der Oberflache in das Platin, wo sie ernsthafte Schaden bewirken.
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Bild 16 Zerstorung eines PtAu5-Tiegels durch unsachgemafe Handhabung.

OXIDATIONSBEDINGUNGEN

Wie die vorangegangenen Fallbeispiele zeigen, ist die wichtigste Mal3Bnahme, um eine lange
Lebensdauer von Platin-Geraten zu erreichen, abgesehen von ,ordentlicher Handhabung*,
deutlich oxidierende Bedingungen sowohl auRerhalb als auch innerhalb der Tiegel und Schalen
zu gewabhrleisten.

Fur die Au3enseite des Tiegels reicht es gewohnlich aus, das Platin vor dem Kontakt mit
unverbranntem Gas in Brennerflammen zu schitzen und die Verunreinigung mit Siliziumkarbid
oder Kohlenstoff zu vermeiden.

Die Innenseite des Tiegels ist schwieriger zu schutzen, besonders wenn Proben aufzuschliel3en
sind, die sowohl ,Gifte" als auch Kohlenstoff enthalten. Beispiele sind Ferro-Legierungen
(insbesondere Eisen-Silizium), Karbide (insbesondere siliziumkarbidhaltige Schleifmittel),
Aktivkohle, verbrauchte Katalysatoren aus Olraffinerien. Eine Anzahl verschiedener Verfahren
wurden entwickelt, welche den Aufschluss von RFA-Proben dieser Materialien in Platintiegeln
ermdglichen [7,8]. Rutherford [7] beschreibt ein Verfahren fir die Oxidation und den Aufschluss
von Ferro-Legierungen im Ofen, wobei zun&chst eine Schutzwand von Lithiumtetraborat an der
Innenseite der Tiegeloberflache gebildet wird. Die fein gemahlene Probe wird zuerst durch
Behandlung unter stromender Luft und dann unter Zugabe von Lithiumkarbonat bei
Temperaturen unterhalb des Schmelzpunktes der Lithiumtetraborat-Wand oxidiert.
AnschlielRend wird der Tiegel in einen Ofen bei 1200°C gegeben, um den Aufschlussprozess zu
vervollstandigen.

Petin et al. [8] beschreiben ein elegantes Verfahren flr die Durchfiihrung einer kombinierten
Oxidations- / Aufschlussbehandlung. Bild 17 zeigt das Prinzip dieser Technik.
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Lithium- Probe und
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Bild 17 Chargierung eines Tiegels fur den Aufschluss von Proben aus Ferro-Legierungen
nach Petin et al. [8].

Ein niedrigschmelzendes Oxidationsgemisch der Zusammensetzung: 1,25 g Nitratgemisch

(60 % NaNO; + 20 % KNO3 + 20 % Sr(NOs3),) + 2 g Na,CO3 + 1,5 g Li,B,O; wurde prapariert.
Die Probe (250 mg) wird mit diesem Oxidationsgemisch gemischt und dann auf das in dem
Tiegel befindliche Lithiumtetraborat gegeben. Das Oxidationsgemisch ist so zusammengesetzt,
dass zu Beginn des Aufschlusses die Bestandteile der Probe in einer Schicht von Salzschmelze
eingekapselt werden, bevor sich die Nitrate zersetzen. Dadurch wird das Platin vor dem Kontakt
mit der Probe geschutzt. Die Nitrate sind so ausgewahlt, dass sie sich Uber einen breiten
Temperaturbereich zersetzen, beginnend mit NaNO3; bei 380°C und fortgesetzt bis Sr(NO3), bei
> 1100°C, um sicherzustellen, dass sich das Oxidationsmittel nicht vollig zersetzt, bevor die
Probe oxidiert und im Lithiumtetraborat geldst ist.

Obwohl solche Techniken, wie oben beschrieben, nur fir stark reduzierende Proben
erforderlich sind, zeigen diese deutlich, dass Platin-Tiegel mit entsprechender Vorsicht
zuverlassig fur den Aufschluss einer sehr breiten Vielfalt von RFA-Proben genutzt werden
konnen.

Zur korrekten Verwendung von Platin in RFA-Labors 15
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DIE HAUPTVORSICHTSMASSNAHMEN

Die HauptvorsichtsmalRnahmen, die zu beachten sind, wenn Platin-Gerate in Analyse-Labors
verwendet werden, sind:

Vermeidung reduzierender Gasflammen
Tiegel niemals auf SiC-Unterlagen abstellen
auf Distanz zwischen Tiegeln und SiC-Heizelementen achten

Gewahrleistung stark oxidierender Bedingungen fur kohlenstoffhaltige Proben (Ferro-
Legierungen, Karbide, usw.)

Tiegel niemals mit bloRer Hand bertihren
Pt-beschichtete Zangen verwenden

mechanische Beschadigungen von Tiegeln vermeiden
Tiegel niemals zu Reinigungszwecken ausheizen

Verwendung separater Tiegel fir Proben, die bekannte gefahrliche Verunreinigungen
enthalten (S, P, Pb usw.)

AUSWAHL DER GEEIGNETSTEN PLATIN-LEGIERUNG

Es ist eine Reihe von Platin-Legierungen fir die verschiedenen Anwendungen in

Analyse-Labors verfligbar. Die Hauptpunkte, die bei der Legierungsauswahl zu beriicksichtigen
sind, sind hier zusammengefasst:

chemisch reines Platin fur einfache Routine-Aufschliisse
PtAu5 fir geringere Benetzung

PtAu5-DPH fir hohe Temperaturen und bei Anwesenheit von unvermeidbaren
Verunreinigungen

AuPt10 wenn Phosphor nicht zu vermeiden ist, aber die Einsatztemperatur ist bis
ungefahr 900°C begrenzt

bei Anwesenheit von Schwefel niemals Rh-haltige Legierungen verwenden.
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