Druckaufschliisse zur Probenvorbereitung

Dieter Gutwerk

Welcher Analytiker wiinscht sich nicht die
universelle Methode, mit der er alle seine
Proben bearbeiten kann? Der Druckauf-
schluss stellt ein solches Verfahren fiir
Probenaufschliisse dar und zéhlt daher
heute zu den Standard-Probenvorberei-
tungsverfahren der Elementbestimmung in
der analytischen Chemie. In geschlossenen
DruckgefaBen wird das Probengut mit
einer Sauremischung auf typischerweise
200-260°C erhitzt, vollstandig zersetzt

und in Lésung gebracht.

Der Vorteil dieser Vorgehensweise
gegeniiber dem offenen Aufschluss am
Riickfluss oder mit der klassischen ,Hot
Plate“ liegt in den deutlich héheren Ar-
beitstemperaturen. Wéhrend diese bei
den offenen Systemen durch die Siede-
punkte der Sdurelosungen limitiert sind,
konnen in geschlossenen Aufschlussgefa-
Ben Temperaturen von typischerweise
200-260°C erreicht werden. Dies be-
schleunigt die Reaktionskinetik drama-
tisch, so dass Aufschliisse in einigen
Stunden (Druckaufschluss mit Télg-Bom-
ben) oder in weniger als einer Stunde

Abb. 1: Edelstahl Druckaufschlusssystem mit 12-fach Heizblock und Temperaturregler

Diese Effekte sind unabhéngig von der
Heizmethode. Die Unterschiede und An-
wendungsbereiche der beiden mog-
lichen, praktischen Vorgehensweisen
sollen im Folgenden néher erliutert wer-
den.

Druckaufschluss in , Télg-Bomben” [1]

Bereits vor mehr als 30 Jahren hat die
Fa. Berghof das von Prof. Télg zum
Druckaufschluss entwickelte Verfahren
[1] in ein Serienprodukt iiberfiihrt und
vertreibt seitdem diese Edelstahl-Dru-
ckaufschlussgefde mit TFM-PTFE Liner
unter dem Markennamen digestec. Die
GefdBe sind mit verschiedenen Volumina
von 25-250 ml, einem max. Arbeitsdruck
von 200 bar und einer max. Arbeitstem-
peratur von 260 °C erhéltlich. Die Behei-

zung erfolgt aus Sicherheitsgriinden in
speziellen Heizblocken und nicht im Tro-
ckenschrank. Der Aufschluss wird somit
generell durch eine festgelegte AuBen-
temperatur gefiihrt. Die Entwicklung des
Innendrucks ist auf Grund der extremen
Druckbelastbarkeit der Edelstahlbehél-
ter sowie der langsamen Aufheizrate
praktisch nicht von Bedeutung. Die Si-
cherheit wird in jedem Fall durch eine
entsprechend  dimensionierte  Uber-
drucksicherung hergestellt.

Auf Grund des hohen max. Arbeits-
drucks von 200 bar und der max. Ar-
beitstemperatur von 260 °C sind mit die-
sen Systemen nahezu alle Proben
vollstindig zersetzbar und in LOsung
iiberfiihrbar. Ein entscheidender Vorteil
dieser Methodik ist die Moglichkeit die
Aufschlussdauer nahezu unbegrenzt ver-

Tab. 1: Applikationsbeispiele zum Druckaufschluss in Edelstahl-Druckaufschlusssystemen

(Mikrowellenaufschluss) ~ durchgefithrt ~_MatrX Einwaage Sdure Temperatur Zeit
werden konnen. Allerdings wird damit Zellstoff/Starke 1.000 mg HNO, 140-160°C 1-2h
auch deutlich, dass die Temperatur den Blatter/Getreide 1.000 mg HNO5/HF 150-180°C 2-3h
eigentlich bedeutsamen Reaktionspara-  Gewebe/Leber 1.000 mg HNO; 170-190°C 2-4h
meter darstellt. Sie bestimmt letztlich die Fett/Ol 500 mg HNO; (H,0,) 180-200°C 3-4h
Qualitit des Aufschlusses fithrt aber  Kunststoffe 1.000 mg HNO,/H,50, 180-200°C 3-4h
auch zu einem Druckanstieg im GefiB Kohle/Harz 500 mg HNO, 200-240°C 3-8h
und damit zu einem potentiellen Sicher- ~ Gestein 1.000 mg HF/HCI/HNO, 180-200°C 2-3h
heitsrisiko. Daher ist letztlich der Druck  Keramik/Oxide 500 mg HF oder HCI 180-250°C 2-16h
ebenfalls immer zu beachten. Sic 250 mg HNO,, HF, H,50, 250°C 12-72h
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lingern zu konnen. Damit kénnen selbst
hérteste Proben (z.B. SiC, alpha-Al,0,)
vollstindig gelost werden (Tab. 1).

Das Aufschlusssystem digestec bietet
damit die groStmogliche Flexibilitédt und
stellt insbesondere fiir Labore, welche
nur wenige Proben bearbeiten miissen,
eine preisgiinstige Alternative zu Mikro-
wellenaufschliissen dar.

Druckaufschluss mit
Mikrowellenheizung

Im Gegensatz zu den vorgenannten
Druckaufschlusssystemen werden in
mikrowellenbeheizten  Aufschlussgeri-
ten mehrere Proben durch Absorption
der Mikrowellenstrahlung direkt er-
warmt. Dies ermdglicht eine extrem
schnelle, simultane Aufheizung von typi-
scherweise 8-12 Probenlésungen und
stellt den eigentlichen ,Mikrowellenef-
fekt® bzw. Vorteil der Mikrowellenhei-
zung dar. Sobald die Solltemperatur
erreicht ist, verlaufen die Zersetzungsre-
aktionen naturgemidf genauso schnell
wie in den konventionell beheizten Edel-
stahl-DruckaufschlussgefdBen. Typische
Mikrowellenaufschliisse benotigen daher
lediglich 20-40 min. Wie in Tabelle 2
ersichtlich, werden Mikrowellenauf-
schliisse heutzutage fiir alle Probenarten
eingesetzt und haben damit die Edel-
stahl-Druckaufschlussgefdf3e bis auf o. g.
Nischenanwendungen verdridngt. Die
Stdrke des Mikrowellenaufschlusses liegt
in dem deutlich htheren Probendurch-
satz, bedingt durch die reduzierte Auf-
schlussdauer.

Da jedoch die schnelle Erwdrmung
mit einem raschen Druckanstieg und

Tab. 2: Applikationsbeispiele zum Druckaufschluss in Mikrowellen-Druckaufschlusssystemen

Matrix Einwaage Saure Temperatur Zeit
Zellstoff/Starke 500 mg HNO, 160°C 25 min
Blatter/Getreide 500 mg HNO,/HF 190°C 30 min
Gewebe/Haar/Blut 50-250 mg HNO, 170-190°C 25 min
Fett/Ol 700 mg HNO, (H,0,) 180-210°C 30-40 min
Kunststoffe 700 mg HNO/H,S0, 180-210°C 45-60 min
Kohle/Koks 250 mg HNO,, HF, H,SO, 200-240°C 45-60 min
Gestein 1.000 mg HF/HCI/HNO, 180-200°C 30 min
Keramik/Oxide 500 mg HNO/HF/HCI 180-250°C 45-90 min

ggf. mit spontan induzierten exother-
men Reaktionen einhergeht, muss die
Temperaturentwicklung aller Proben
kontinuierlich aufgezeichnet und die
Mikrowellenleistung entsprechend ge-
regelt werden. Aus Sicherheitsaspekten
ist es sinnvoll parallel zur Temperatur
die Druckentwicklung aufzuzeichnen
und ebenfalls in die Leistungssteuerung
eingehen zu lassen. Damit wird eine op-
timale Prozessfithrung insbesondere
aus sicherheitstechnischer Sicht er-
reicht.

Basierend auf diesen grundsitzlichen
Uberlegungen konzipierte Berghof sein
Mikrowellenaufschluss-System  speed-
wave MWS-3*. Sowohl zur Temperatur-
als auch Druckmessung wurden eigens
fiir diese Anwendung entwickelte und
patentierte Technologien implementiert.
Mit Hilfe eines mid-IR Thermometers
werden die Temperaturen aller Proben-
losungen direkt, d.h. ohne Zeitverlust
durch Aufheizung der GefiBwandung
beriihrungslos gemessen. Die optionale,
optische Druckkontrolle erlaubt die

ebenfalls beriihrungslose Erfassung aller

GefdBinnendriicke. Eine Messung in ei-
nem Referenzgefil} ist fiir beide Techno-
logien nicht notwendig. In Kombination
bieten die Temperatur- und Druckkon-
trolle eine optimale Prozessfithrung ins-
besondere auch aus sicherheitstechni-
scher Sicht.

Dariiber hinaus ist das Handling dank
des ebenfalls einzigartigen Top-Loading
Designs sowie der aus nur wenigen Tei-
len bestehenden GefdBen denkbar ein-
fach. Die Aufschlussgefile bestechen
dariiber hinaus durch ihre lange Lebens-
dauer.

Fazit

Zusammenfassend kann festgehalten wer-
den, dass heute praktisch alle Probenmate-
rialien mit einem geeigneten Druckauf-
schluss-System aufgeschlossen werden
konnen. Zumeist stellen mikrowellenbe-
heizte Systeme auf Grund des hoheren Pro-
bendurchsatzes pro Zeit die wirtschaft-
lichere Losung dar. Bei sehr schwer
aufschlieBbaren Proben oder sofern kein
hoher Probendurchsatz aber eine groft-

mogliche Flexibilitit gefordert ist, sind die
yalten®  Edelstahl-Druckaufschlussgefi3e
noch immer die Systeme der Wahl.
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