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@  Verfahren  zur  selektiven  Analyse  einzelner  spurenförmiger  Komponenten  in  Gasen  und  Flüssigkeiten. 

@  Das  Analysenverfahren  beruht  darauf,  daß  die  gesuch- 
te  Komponente  durch  eine  Vortrennung  angereichert  und 
anschließend  massenspektrometrisch  identifiziert  wird.  Die 
Vortrennung  geschieht  dadurch,  daß  eine  im  wesentlichen 
ebene,  nicht  poröse  Festkörperoberfläche  mit  dem  zu  unter- 
suchenden  Gas  oder  der  Flüssigkeit  in  Kontakt  gebracht 
wird  und  die  gesuchte  Komponente  aus  der  gasförmigen 
oder  flüssigen  Phase  direkt  oder  als  Folgeprodukt  im  Be- 
reich  einer  Monolage,  vorzugsweise  in  der  obersten  Mono- 
lage,  an  der  Festkörperoberfläche  niedergeschlagen  wird. 
Die  Anreicherung  kann  in  der  Weise  erfolgen,  daß  die  Fest- 
körperoberfläche  mit  einem  Reagenz  präpariert  wird,  das 
die  gesuchte  Komponente  direkt  oder  als  Folgeprodukt  se- 
lektiv  bindet.  Ein  anderer  Weg  besteht  darin,  daß  die  ge- 
suchte  Komponente  zunächst  kollektiv  mit  anderen  Kom- 
ponenten  an  der  Festkörperoberfläche  ausgefällt  wird  und 
anschließend  die  anderen  Komponenten  durch  ein  Lö- 
sungsmittel  extrahiert  werden.  Für  den  massenspektrome- 
trischen  Nachweis  sind  Geräte  geeignet,  die  oberflächen- 
spezifisch  arbeiten  und  eine  hohe  Nachweisempfindlichkeit 
besitzen.  Bewährt  haben  sich  vor  allem  Sekundärionen- 
massenspektrometer  und  laserangeregte  Mikromassen- 
analysatoren. 
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Die  S y n t h e s e   immer  n e u e r   a n o r g a n i s c h e r   und   o r g a n i s c h e r  

S u b s t a n z e n ,   d i e   F r a g e   n a c h   i h r e n   R e a k t i o n s -   und   A b b a u -  

p r o d u k t e n   s o w i e   das   I n t e r e s s e   am  m ö g l i c h e n   A u f t r e t e n   s p u -  

r e n f ö r m i g e r   B e g l e i t s t o f f e   b e i   d e r   S y n t h e s e   u n d / o d e r   b e i  

d e r   R e a k t i o n   u n d / o d e r   b e i m   Abbau   d i e s e r   S u b s t a n z e n   s t e l l t  

s t e t s   n e u e   und  s t ä n d i g   e r h ö h t e   A n f o r d e r u n g e n   an  d i e   N a c h -  

w e i s a n a l y t i k .   D i e s   g i l t   i n s b e s o n d e r e   f ü r   P r o d u k t e   a u f   d e m  

P h a r m a - ,   P f l a n z e n s c h u t z -   und   F a r b s t o f f s e k t o r .   G l e i c h z e i t i g  

w i r d   a u c h   d i e   F o r d e r u n g   n a c h   V e r e i n f a c h u n g   und  A u t o m a t i -  

s i e r u n g   d i e s e r   N a c h w e i s t e c h n i k e n   e r h o b e n .   D i e s   g i l t   i n s -  

b e s o n d e r e   f ü r   den  k l i n i s c h e n   S e k t o r ,   f ü r   A r z n e i m i t t e l  

s o w i e   f ü r   d i e   A n a l y t i k   von  S c h a d s t o f f e n   b e i   I n s e k t i z i d e n ,  

H e r b i z i d e n   und  F u n g i z i d e n   und  von  u m w e l t s c h ä d l i c h e n   B e -  

g l e i t s t o f f e n   im  A b w a s s e r   r e s p .   A b g a s .   D a b e i   s i n d   a u c h  

V e r f a h r e n   von  I n t e r e s s e ,   m i t   d e r e n   H i l f e   d e r   q u a l i t a t i v e  

und  q u a n t i t a t i v e   N a c h w e i s   von  s p u r e n f ö r m i g e n   S u b s t a n z e n  

in  e i n e r   G e s a m t h e i t   v i e l e r   w e i t e r e r   K o m p o n e n t e n   in  v e r -  
s c h i e d e n e n   K o n z e n t r a t i o n e n   g e f o r d e r t   w i r d ,   w o b e i   d i e   A r t  

d e r   n a c h z u w e i s e n d e n   S u b s t a n z e n   o d e r   d i e   z u g e h ö r i g e   S u b -  

s t a n z g r u p p e   an  s i c h   b e k a n n t   i s t .   S o l c h e   A u f g a b e n s t e l l u n g e n  

l i e g e n   b e i s p i e l s w e i s e   h ä u f i g   in  d e r   k l i n i s c h e n   D i a g n o s t i k  

o d e r   in  Z e n t r a l l a b o r a t o r i e n   g r o ß e r   c h e m i s c h e r   Werke   v o r .  

Zu  d i e s e m   Zweck  w u r d e n   und  w e r d e n   h o c h w e r t i g e   T r e n n -   u n d  

N a c h w e i s v e r f a h r e n   e n t w i c k e l t ;   b e s o n d e r s   zu  n e n n e n . s i n d  



h i e r   T r e n n v e r f a h r e n   a u f  d e r   B a s i s   von  H o c h d r u c k f l ü s s i g -  

k e i t s c h r o m a t o g r a p h i e ( H P L C )   und  D ü n n s c h i c h t c h r o m a t o g r a p h i e  

(TLC)  s o w i e ,   m e i s t   in   o f f l i n e - K o m b i n a t i o n   m i t   d i e s e n   T r e n n -  

v e r f a h r e n ,   m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e   N a c h w e i s g e r ä t e .   B e i  

l e t z t e r e n   w e r d e n   z u r   I o n i s i e r u n g   d e r   g e t r e n n t e n   M o l e k ü l e  

d i e   F e l d d e s o r p t i o n ,   l a s e r s t i m u l i e r t e   I o n e n d e s o r p t i o n ,  

C a l i f o r n i u m - T e c h n i k ,   c h e m i s c h e   I o n i s a t i o n   s o w i e   I o n e n a n -  

r e g u n g   ( S e k u n d ä r i o n e n m a s s e n s p e k t r o m e t r i e )   b e n u t z t .   E i n  

Ü b e r b l i c k   ü b e r   den   d e r z e i t i g e n   S t a n d   d e r   E n t w i c k l u n g   w u r d e  

b e i s p i e l s w e i s e   a u f   d e r   P i t t s b u r g h - C o n f e r e n c e   1981  g e g e b e n .  

F e r n e r   w u r d e   a u c h   s c h o n   d i e   b e k a n n t e   M e t h o d e   d e r   P a p i e r -  

s t r e i f e n c h r o m a t o g r a p h i e   m i t   e i n e m   M a s s e n s p e k t r o m e t e r   k o m -  

b i n i e r t .   Im  P a p i e r s t r e i f e n   f i n d e t   e i n e   V o r t r e n n u n g   d e s  

S u b s t a n z g e m i s c h e s   s t a t t .   Der  P a p i e r s t r e i f e n   w u r d e   d a n n  

a n s c h l i e ß e n d ' i n   e i n   M a s s e n s p e k t r o m e t e r   g e b r a c h t   und  d i e  

den   e i n z e l n e n   S u b s t a n z e n   z u g e h ö r i g e n   F l e c k e   m i t   S IMS 

a n a l y s i e r t   ( s i e h e   R.  J .   Day  e t   a l ,   A n a l .   Chem.  52  N r . 4  

( 1 9 8 0 )   S.  5 5 7 a  -   5 7 2 a ) .   Von  N a c h t e i l   i s t   b e i   d i e s e n   M e t h o -  

d e n ,   daß  d i e   V o r t r e n n u n g   a u f   c h r o m a t o g r a p h i s c h e m   W e g e  

e r f o l g t ,   w o b e i   l a n g e   A n a l y s e n z e i t e n   in   K a u f   g e n o m m e n   w e r -  

den   m ü s s e n .   In   v i e l e n   F ä l l e n   i s t   d i e   V o r t r e n n u n g   e r -  

s c h w e r t   o d e r   s o g a r   u n m ö g l i c h ,   v o r   a l l e m   d a n n ,   wenn  s i c h  

d i e   e i n z e l n e n   K o m p o n e n t e n   b e z ü g l i c h   i h r e r  W a n d e r u n g s g e -  

s c h w i n d i g k e i t   w e n i g   u n t e r s c h e i d e n .   A l l e n   c h r o m a t o g r a p h i -  

s c h e n   T r e n n u n g s m e t h o d e n   i s t   g e m e i n s a m , d a ß   es  s i c h   um  e i n e n  

V o l u m e n v o r g a n g   h a n d e l t , d . h . , d a ß   d e r   T r e n n e f f e k t   a u f  

T r a n s p o r t e r s c h e i n u n g e n   b e r u h t ,   d i e   s i c h   in   e i n e r   v i e l e  

t a u s e n d   M o l e k ü l l a g e n   d i c k e n   p o r ö s e n   T r ä g e r s c h i c h t   a b -  

s p i e l e n .   A u f g r u n d   d e r   h o h e n   i n n e r e n   O b e r f l ä c h e   d e s  

T r ä g e r s   s i n d   d a z u   r e l a t i v   g r o ß e   S u b s t a n z m e n g e n   e r f o r d e r -  

l i c h .  



E i n e   V o r t r e n n u n g   m i t   H i l f e  e i n e s   p o r ö s e n   S i n t e r k ö r p e r s  

in  K o m b i n a t i o n   m i t   e i n e m   m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e n   N a c h w e i s  

w i r d   f e r n e r   in  d e r   GB-OS  2  008  434  b e s c h r i e b e n .   Das  h i e r  

b e s c h r i e b e n e   V e r f a h r e n   i s t   a l l e r d i n g s   au f   S u b s t a n z e n   b e -  

s c h r ä n k t ,   d i e   im  M a s s e n s p e k t r o m e t e r   aus   dem  S i n t e r k ö r p e r  

h e r a u s   v e r d a m p f e n   k ö n n n e n .   Die   im  S i n t e r k ö r p e r   a n g e r e i -  

c h e r t e   S u b s t a n z   w i r d   n ä m l i c h   d u r c h   E r h i t z e n   in  d i e   G a s -  

p h a s e   ü b e r f ü h r t   und  a n s c h l i e ß e n d ,   z.  B.  d u r c h   E l e k -  

t r o n e n s t o ß   o d e r   F e l d i o n i s a t i o n   i o n i s i e r t .   E i n e   d i r e k t e  

I o n i s i e r u n g   am  F e s t k ö r p e r   i s t   n i c h t   m ö g l i c h .   Die   V o r -  

t r e n n u n g   b e r u h t   e n t w e d e r   au f   e i n e m   c h r o m a t o g r a p h i s c h e n  

T r e n n e f f e k t   o d e r   i s t   a u f   e i n e   A r t   f r a k t i o n i e r t e   D e s t i l l a -  

t i o n   i n n e r h a l b   des   S i n t e r k ö r p e r s   z u r ü c k z u f ü h r e n .   D e r  

w e s e n t l i c h e   N a c h t e i l   d i e s e s   V e r f a h r e n s   b e s t e h t   d a r i n , d a ß  

s i c h   t h e r m i s c h   l a b i l e   S u b s t a n z e n   b e i   d e r   t h e r m i s c h e n   A u s -  

t r e i b u n g   aus   dem  S i n t e r k ö r p e r   zum  T e i l   o d e r   v o l l s t ä n d i g  

z e r s e t z e n   k ö n n e n   und  s o m i t   f e h l e r h a f t e   o d e r   n i c h t   a u s -  

w e r t b a r e   M a s s e n s p e k t r e n   e r g e b e n .   D i e s   g i l t   i n s b e s o n d e r e  

f ü r   h o c h m o l e k u l a r e   o r g a n i s c h e   V e r b i n d u n g e n .  

Z i e l s e t z u n g   w a r  e s   d a h e r  u n t e r   A n w e n d u n g   d e r   M a s s e n -  

s p e k t r o m e t r i e ,   e i n   A n a l y s e n v e r f a h r e n   zu  s c h a f f e n ,   d a s  

v e r g l i c h e n   m i t   den   b e k a n n t e n   V e r f a h r e n ,   d i e   au f   d e r  

K o m b i n a t i o n   e i n e r   c h r o m a t o g r a p h i s c h e n   V o r t r e n n u n g   m i t  

m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e m   N a c h w e i s   b e r u h e n ,   f o l g e n d e  

A n f o r d e r u n g e n   e r f ü l l t :  

a)  G e r i n g e r   S u b s t a n z v e r b r a u c h ,  

b)  h o h e   E m p f i n d l i c h k e i t ,  

c)  h o h e   A n a l y s e n g e s c h w i n d i g k e i t ,  

d)  m ö g l i c h s t   v o l l s t ä n d i g e   E r f a s s u n g   d e r   g e s u c h t e n  

K o m p o n e n t e   in   d e r   a n g e r e i c h e r t e n   S c h i c h t   b e i m  

m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e n   N a c h w e i s ,  

e)  v i e l s e i t i g e   A n w e n d b a r k e i t   h i n s i c h t l i c h   d e r   z u  

a n a l y s i e r e n d e n   K o m p o n e n t e n ,  



f ) v e r t r e t b a r e r ,   a p p a r a t i v e r   A u f w a n d .  

D i e s e   A u f g a b e   w i r d   e r f i n d u n g s g e m ä ß   d a d u r c h   g e l ö s t ,   d a ß  

e i n e   i m  w e s e n t l i c h e n   e b e n e ,   n i c h t   p o r ö s e   F e s t k ö r p e r o b e r -  

f l ä c h e   m i t   d e m  G a s   o d e r   d e r   F l ü s s i g k e i t   in  K o n t a k t   g e -  
b r a c h t   w i r d   und  d i e   g e s u c h t e   K o m p o n e n t e   aus   d e r   g a s f ö r -  

m i g e n   o d e r   f l ü s s i g e n   P h a s e   d i r e k t   o d e r   a l s   F o l g e p r o d u k t  

im  B e r e i c h   e i n e r   M o n o l a g e ,   v o r z u g s w e i s e   in  d e r   e r s t e n  

M o n o l a g e ,   an  d e r   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   n i e d e r g e s c h l a g e n  

w i r d .   U n t e r   d e r   " e r s t e n   M o n o l a g e "   s o l l   d a b e i   d i e   M o l e -  

k ü l l a g e   v e r s t a n d e n   w e r d e n ,   d i e   e i n e n   d i r e k t e n   K o n t a k t   z u  

d e r   ( u r s p r ü n g l i c h e n )   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   ( S u b s t r a t )   h a t .  

U n t e r   dem  " M o n o l a g e n b e r e i c h "   s o l l   e i n e   S c h i c h t d i c k e   v o n  

h ö c h s t e n s   e i n i g e n   M o n o l a g e n   v e r s t a n d e n   w e r d e n ,   d e r g e -  

s t a l t ,   daß  in   d i e s e m   D i c k e n b e r e i c h   d a s   A d s o r p t i o n s v e r -  

h a l t e n   d e r   a d s o r b i e r e n d e n   M o l e k ü l e   n o c h   w e s e n t l i c h   v o n  

d e r   u r s p r ü n g l i c h e n   S u b s t r a t o b e r f l ä c h e   b e s t i m m t   w i r d .   D i e s e  

D e f i n i t o n   s t e h t   in   E i n k l a n g   m i t   d e r   L i t e r a t u r   ( s .   z . B .  

A d s o r p t i o n   on  S o l i d s   by  V.  P o n e c   e t   a l .   B u t t e r w o r t h   &  C o . ,  

L o n d o n ) .   Die   zu  v e r w e n d e n d e n   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e n   m ü s -  

s e n   d i e   V o r a u s s e t z u n g e n   f ü r   e i n e   d e f i n i e r t e   P h a s e n g r e n z e  

z w i s c h e n   f e s t - f l ü s s i g   bzw.  f e s t - g a s f ö r m i g   e r f ü l l e n . D i e s  

i s t  n u r   m ö g l i c h ,   wenn  e i n e   d u r c h g e h e n d e   z u s a m m e n h ä n g e n d e  

O b e r f l ä c h e   v o r l i e g t ,   w ie   z . B .   b e i   M e t a l l -   o d e r   K u n s t s t o f f -  

F o l i e n .   D a g e g e n   w ä r e   d i e s e   V o r a u s s e t z u n g   b e i   e i n e m   P o r e n -  

k ö r p e r   n i c h t   e r f ü l l t ,   da  s i c h   h i e r   d a s   Gas  o d e r   d i e   F l ü s -  

s i g k e i t   im  g e s a m t e n   V o l u m e n   v e r t e i l e n   k a n n .   Dem  m a s s e n -  

s p e k t r o m e t r i s c h e n   N a c h w e i s   m i t t e l s   o b e r f l ä c h e n s e n s i t i v e r  

M e t h o d e n ,   wie   z . B .   d i e   S e k u n d ä r i o n e n m a s s e n s p e k t r o m e t r i e ,  

s i n d   a b e r - i m   w e s e n t l i c h e n   immer   n u r   d i e   o b e r s t e n   M o l e k ü l -  

l a g e n   z u g ä n g l i c h .   B e i   V e r w e n d u n g   e i n e s   p o r ö s e n   K ö r p e r s  

z u r   V o r t r e n n u n g   i s t   d e r   g r ö ß t e   T e i l   d e r   n a c h z u w e i s e n d e n  

S u b s t a n z   in  t i e f e r l i e g e n d e n   T a s c h e n   und  K a n ä l e n   e n t h a l t e n  

und   k a n n   d a h e r   vom  M a s s e n s p e k t r o m e t e r   n i c h t   e r f a ß t   w e r d e n .  

Im  G e g e n s a t z   d a z u   f i n d e t   b e i   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r -  

f a h r e n   d i e   V o r t r e n n u n g   immer   an  d e r   f r e i   l i e g e n d e n   G r e n z -  



f l ä c h e   F l ü s s i g k e i t / F e s t k ö r p e r   bzw.  G a s / F e s t k ö r p e r   s t a t t  

und  d i e   D e p o n i e r u n g   d e r   g e s u c h t e n   K o m p o n e n t e   e r f o l g t  

a u s s c h l i e ß l i c h   im  M o n c l a g e n b e r e i c h .   Aus  d i e s e m   G r u n d e  

w i r d   d i e s e   A r t   d e r   V o r t r e n n u n g   im  f o l g e n d e n   k u r z   a l s  

" P l a n a r t r e n n t e c h n i k "   b e z e i c h n e t .  

E i n   w i c h t i g e r   S c h r i t t   zu r   E r z i e l u n g   e i n e r   w i r k s a m e n  

V o r t r e n n u n g   i s t   d i e   P r ä p a r a t i o n   d e r   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e  

m i t   e i n e m   R e a g e n z ,   das   d i e   g e s u c h t e   K o m p o n e n t e   d i r e k t  

o d e r   a l s   F o l g e p r o d u k t   s e l e k t i v   b i n d e t .  

E i n   a n d e r e r   Weg  b e s t e h t   d a r i n ,   daß  d i e   g e s u c h t e   K o m p o -  

n e n t e   z u n ä c h s t   z u s a m m e n   m i t   a n d e r e n   K o m p o n e n t e n   an  d e r  

F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   a u s g e f ä l l t   w i r d   und  a n s c h l i e ß e n d  

d i e   a n d e r e n   K o m p o n e n t e n   d u r c h   e i n   L ö s u n g s m i t t e l   e x t r a -  

h i e r t   w e r d e n .   Im  Rahmen   d e r   V o r t r e n n u n g   w i r d   a l s o   d i e  

F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   e i n e r   s y s t e m a t i s c h e n   V o r b e h a n d l u n g  

u n t e r z o g e n ,   um  d i e   g e s u c h t e   K o m p o n e n t e   o d e r   e i n   f ü r   s i e  

c h a r a k t e r i s t i s c h e s   F o l g e p r o d u k t   m i t   h o h e r   D i c h t e   a u f   d e r  

F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   zu  d e p o n i e r e n .   Von  m a s s e n s p e k t r o -  

m e t r i s c h e r   S e i t e   kommt  n o c h   d i e   p r a k t i s c h   immer   e r f ü l l -  

b a r e   F o r d e r u n g   h i n z u ,   daß  d i e   d e p o n i e r t e   K o m p o n e n t e   b z w .  

d a s   F o l g e p r o d u k t   im  M a s s e n s p e k t r u m   e i n e n   c h a r a k t e r i s t i -  

s c h e n   P e a k   l i e f e r t .  

D u r c h   l a t e r a l e   U n t e r t e i l u n g   d e r   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   i n  

v e r s c h i e d e n e   F e l d e r ,   d i e   m i t   v e r s c h i e d e n e n   R e a g e n z i e n  

p r ä p a r i e r t   s i n d ,   k a n n   man  e r r e i c h e n ,   daß  a u f   e i n e r   e i n -  

z i g e n   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   v e r s c h i e d e n e   K o m p o n e n t e n   n e b e n -  

e i n a n d e r   a n g e r e i c h e r t   w e r d e n   k ö n n e n .   D u r c h   m e c h a n i s c h e  

V e r s c h i e b u n g   des   S u b s t r a t e s   k ö n n e n   d a n n   d i e   v e r s c h i e d e n e n  

F l ä c h e n   g e t r e n n t   im  M a s s e n s p e k t r o m e t e r   a n a l y s i e r t   w e r d e n .  



Zur  I d e n t i f i z i e r u n g   d e r   a n g e r e i c h e r t e n   K o m p o z e n z e   w i r d  

v o r t e i l h a f t   e i n   m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e s   V e r f a n r e n   b e -  

n u t z t ,   das   n u r   den  M o n o l a g e n b e r e i c h   e r f a ß t ,   i . h .   o b e r -  

f l ä c h e n s p e z i f i s c h   a r b e i t e t .   Aus  d i e s e m   G r u n d s   i s t   h i e r  

d i e   M e t h o d e   d e r   S e k u n d ä r i o n e n m a s s e n s p e k t r o m e v i e   ( S I M S )  

e r f o l g v e r s p r e c h e n d .  

A n s t e l l e   von  SIMS  k a n n   b e i   dem  e r f i n d u n g s g e m ä d e n   V e r -  

f a h r e n   a u c h   e i n   l a s e r a n g e r e g t e r   M i k r o m a s s e n a n a l y s a t o r  

m i t   F l u g z e i t s p e k t r o m e t e r   e i n g e s e t z t   w e r d e n .   d i e s e r  

V a r i a n t e   h a n d e l t   es  s i c h   zwar   s t r e n g   g e n o m m e n   n i c h t   u m  

e i n   o b e r f l ä c h e n s p e z i f i s c h e s   N a c h w e i s v e r f a h r e n .   A u f g r u n d  

d e r   d u r c h   d i e   h o h e   I o n e n t r a n s m i s s i o n   im  F l u g z e i t s p e k t r o -  

m e t e r   b e d i n g t e n   a u ß e r o r d e n t l i c h   g r o ß e n   N a c h w e i s e m p f i n d -  

l i c h k e i t   i s t   d i e s e s   V e r f a h r e n   j e d o c h   e b e n f a l l s   g e e i g n e t ,  

um  d i e   au f   d e r   O b e r f l ä c h e   e i n e r   T r ä g e r f o l i e  a n g e r e i c h e r -  

t e   K o m p o n e n t e   zu  d e t e k t i e r e n .  

B e s o n d e r s   a u s s i c h t s r e i c h   e r s c h e i n t   d a s   e r f i n d u n g s g e m ä ß e  
V e r f a h r e n   in  d e r   m e d i z i n i s c h e n   D i a g n o s t i k .   Zu  d i e s e m  
Zweck  w i r d   d i e   b e k a n n t e   T e s t s t r e i f e n m e t h o d e   zur   U n t e r -  
s u c h u n g   von  K ö r p e r f l ü s s i g k e i t e n   in   d e r   W e i s e   m o d i f i -  
z i e r t ,   daß  d e r   T e s t s t r e i f e n   im  o b i g e n   S i n n e   a l s   F e s t -  
k ö r p e r   v e r w e n d e t   und  m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h   a u s g e w e r t e t  
w i r d .  



U n t e r   T e s t s t r e i f e n - T e c h n i k   w i r d   d i e   M e t h o d e   des   s e l e k -  

t i v e n  o p t i s c h e n   N a c h w e i s e s   e i n z e l n e r   S u b s t a n z e n   d u r c h  

g e z i e l t e   c h e m i s c h e   R e a k t i o n   m i t   e i n e r   a u f   dem  T e s t s t r e i -  

f e n   a u f g e b r a c h t e n   c h e m i s c h e n   V e r b i n d u n g ,   v e r b u n d e n   m i t  

e i n e m   F a r b u m s c h l a g ,   v e r s t a n d e n .   S o l c h e   T e s t s t r e i f e n   s i n d  

b e i s p i e l s w e i s e   f ü r   d i e   B e s t i m m u n g   von  Z u c k e r   im  m e n s c h -  

l i c h e n   H a r n   b e k a n n t .   Zur  s i m u l t a n e n   o p t i s c h e n   A n a l y s e  

m e h r e r e r   K o m p o n e n t e n ,   z.  B.  im  B l u t   o d e r   im  U r i n ,   s i n d  

e n t s p r e c h e n d e   T e s t s t r e i f e n   und  o p t i s c h e   N a c h w e i s g e r ä t e  

im  H a n d e l .  

Die   M o d i f i z i e r u n g   d e r   b e k a n n t e n   o p t i s c h e n   T e s t s t r e i f e n -  

t e c h n i k   b e s t e h t   d a r i n ,   daß  d i e   s p e z i e l l e n   c h e m i s c h e n  

V e r b i n d u n g e n ,   d i e   aus   dem  v o r g e g e b e n e n   S u b s t a n z g e m i s c h  

s e l e k t i v   e i n z e l n e   S u b s t a n z e n   d u r c h   A d s o r p t i o n   o d e r   c h e -  

m i s c h e   R e a k t i o n   (z.   B.  K o m p l e x b i l d u n g   b e i   c h e m i s c h e n  

S u b s t a n z e n   o d e r   e n z y m a t i s c h e   R e a k t i o n e n   b e i   b i o c h e m i -  

s c h e n   S u b s t a n z e n   o d e r   A n t i k ö r p e r - A n t i g e n - B i n d u n g   b e i  

b i o l o g i s c h e n   S u b s t a n z e n )   h e r a u s h o l e n ,   f e s t   an  d e r   O b e r -  

f l ä c h e   des   m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e n   O b j e k t t r ä g e r s   f i x i e r t  

s i n d .   Die  N o t w e n d i g k e i t   e i n e s   o p t i s c h e n   N a c h w e i s e s   d u r c h  

F a r b u m s c h l a g   e n t f ä l l t ,  d a   d e r   N a c h w e i s   d e r   e i n z e l n e n  

S u b s t a n z e n   n i c h t   o p t i s c h ,   s o n d e r n   m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h  

e r f o l g t .   D a m i t   w e r d e n   d i e   M ö g l i c h k e i t e n   f ü r   das   A u f f i n d e n  

s e l e k t i v   a r b e i t e n d e r   c h e m i s c h e r   o d e r   b i o c h e m i s c h e r   R e a -  

g e n z i e n   g a n z   a u ß e r o r d e n t l i c h   e r w e i t e r t .   So  s i n d   g e z i e l t e  

e n z y m a t i s c h e   R e a k t i o n e n   o d e r   g e z i e l t e   A n t i k ö r p e r - A n t i g e n -  



R e a k t i o n e n ,   d i e   b e i d e   m e i s t   o h n e   F a r b ä n d e r u n g   a b l a u f e n ,  

in  b r e i t e m   Maße  a n w e n d b a r .  

W e i t e r e   M o d i f i z i e r u n g e n  u n d   F o r t b i l d u n g e n   des   e r f i n d u n g s -  

g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s   s i n d   in   den   U n t e r a n s p r ü c h e n   b e s c h r i e b e n .  

M i t   d e r   E r f i n d u n g   w e r d e n   f o l g e n d e   V o r t e i l e   e r z i e l t :  

a)  S e h r   g e r i n g e r   S u b s t a n z v e r b r a u c h   ( i n   d e r   G r ö ß e n o r d n u n g  
1 0 - 1 0   b i s   1 0 - 1 4   g ) ,   da  a l s   m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e r  

O b j e k t t r ä g e r   k e i n e   p o r ö s e n   K ö r p e r ,   wie   S i l i c a g e l ,  

Q u a r z   o d e r   Z e l l u l o s e   ( P a p i e r )   m i t   h o h e r   i n n e r e r   O b e r -  

f l ä c h e   bzw.  g r o ß e m   P o r e n v o l u m e n   v e r w e n d e t   w e r d e n ,  

s o n d e r n   n i c h t p o r ö s e   T r ä g e r   wie   z . B .   M e t a l l s t r e i f e n   o d e r  

P o l y m e r f o l i e n ;  

b)  e x t r e m   h o h e   E m p f i n d l i c h k e i t   und   k l a r e   I d e n t i f i z i e r u n g s -  

m ö g l i c h k e i t   d e r   n a c h z u w e i s e n d e n   S u b s t a n z   ü b e r   i h r   M a s -  

s e n s p e k t r u m ;   N a c h w e i s g r e n z e   b e i   SIMS  b e i   c a .   1 0 - 1 3   g ,  
b e i   dem  l a s e r a n g e r e g t e n   M i k r o m a s s e n a n a l y s a t o r   z w i s c h e n  
1 0 - 1 8   und  1 0 - 2 0   g;  d i e s   e r m ö g l i c h t   e i n e   s t a r k e   R e d u -  

z i e r u n g   d e r   e r f o r d e r l i c h e n   S u b s t a n z m e n g e n   und  d a m i t  

v e r b u n d e n   d e r   R e a g e n z - i e n   bzw.   L ö s u n g s m i t t e l   f ü r   d i e  

O b e r f l ä c h e n p r ä p a r a t i o n ;  

c)  h o h e   A n a l y s e n g e s c h w i n d i g k e i t   im  V e r g l e i c h   zu  den   r e -  

l a t i v   l a n g e n  M e ß z e i t e n   b e i   d e r   K o p p l u n g   von  M a s s e n -  

s p e k t r o m e t r i e   m i t   F l ü s s i g k e i t s -   bzw.   P a p i e r c h r o m a t o -  

g r a p h i e ;  

d)  R e d u z i e r u n g   d e s   e x p e r i m e n t e l l e n   A u f w a n d e s   g e g e n ü b e r  
d e r   K o p p l u n g   von  M a s s e n s p e k t r o m e t e r n   m i t   C h r o m a t o -  

g r a p h i e g e r ä t e n ;  



e)  hohe   P u n k t a u f l ö s u n g   d e r   E i n z e l a n a l y s e   b e i   d e r   K o m b i n a t i o n  

von  P l a n a r - T r e n n t e c h n i k   und  L a s e r a n r e g u n g ,   v e r b u n d e n  

m i t   e i n e m   l a t e r a l e n   A u f l ö s u n g s v e r m ö g e n   von  c a .   I / u m ;  

d i e s e   P u n k t a n a l y s e   h o h e r   O r t s a u f l ö s u n g   i s t   f ü r   v i e l e  

A n w e n d u n g s g e b i e t e   von  g r o ß e m   V o r t e i l .  

f)  A n a l y s e   von  o r g a n i s c h e n   V e r b i n d u n g e n ,   d i e   b i s h e r   d e m  

m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e n   N a c h w e i s   u n z u g ä n g l i c h   w a r e n .  

W ä h r e n d   d e r   c h r o m a t o g r a p h i s c h e   T r e n n e f f e k t   b e i   den   b i s h e r  

b e k a n n t e n   V e r f a h r e n   a u f   D i f f u s i o n s -   und   T r a n s p o r t v o r g ä n g e  

z u r ü c k z u f ü h r e n   i s t   und  d a h e r   l a n g e   M e ß z e i t e n   e r f o r d e r t ,  

h ä n g t   b e i   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   d i e   G e s c h w i n d i g -  

k e i t ,   m i t   d e r   d i e   V o r t r e n n u n g   bzw.   A n r e i c h e r u n g   am  F e s t -  

k ö r p e r   e r f o l g t ,   n u r   von  d e r   K i n e t i k   des   A b s o r p t i o n s p r o -  

z e s s e s   ab ,   d e r   d i e   B i n d u n g   d e r   g e s u c h t e n   K o m p o n e n t e   a n  

d i e   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   b e w i r k t .   D i e s e r   P r o z e ß   l ä u f t  

a b e r   in  Z e i t e n   ab ,   d i e   um  G r ö ß e n o r d n u n g e n   u n t e r   den   f ü r  

d i e   c h r o m a t o g r a p h i s c h e   T r e n n u n g   e r f o r d e r l i c h e n   Z e i t e n  

l i e g e n .   G r u n d s ä t z l i c h   k a n n   d a s   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n  

immer  d a n n   m i t   E r f o l g   e i n g e s e t z t   w e r d e n ,   wenn  d i e   A u f g a b e  

b e s t e h t ,   e i n e   o d e r   m e h r e r e   an  s i c h   b e k a n n t e   K o m p o n e n t e n  

in  e i n e r   L ö s u n g " o d e r   e i n e m   G e m i s c h   ( g a s f ö r m i g   o d e r   f l ü s s i g )  

n a c h z u w e i s e n .   Dazu  g e h ö r e n   i n s b e s o n d e r e   L ö s u n g e n   von  n i c h t  

v e r d a m p f b a r e n   o r g a n i s c h e n   S u b s t a n z e n ,   d i e   f r ü h e r   m i t   e i -  

nem  F l ü s s i g k e i t s c h r o m a t o g r a p h e n   a n a l y s i e r t   w u r d e n .  

Die   A n r e i c h e r u n g   in  e i n e r   M o n o l a g e   an  d e r   O b e r f l ä c h e   d e s  

F e s t k ö r p e r s   e r l a u b t   d i e   A n w e n d u n g   a l l e r   o b e r f l ä c h e n a n a -  

l y t i s c h e n   V e r f a h r e n ,   d i e   f ü r   den   N a c h w e i s   von  E l e m e n t e n  

und  b e d i n g t   a u c h   von  V e r b i n d u n g e n   g e e i g n e t   s i n d .   N e b e n  



SIMS  und  L a s e r a n r e g u n g  k o m m t   a u c h   d i e   M e t h o d e   d e r   B o m b a r -  

d i e r u n g   m i t   s c h n e l l e n   N e u t r a l t e i l c h e n   ( f a s t   a t o m   b o m b a r -  

d e m e n t ,   FAB)  in  F r a g e .  

Im  f o l g e n d e n   w i r d   d i e   E r f i n d u n g   a n h a n d   von  B e i s p i e l e n  

und  Z e i c h n u n g e n   n ä h e r   e r l ä u t e r t .  

Es  z e i g e n :  

F i g .   1  s c h e m a t i s c h   d i e   s e l e k t i v e   A u s f ä l l u n g   e i n e r  

K o m p o n e n t e   C  aus   e i n e r   L ö s u n g   m i t   m e h r e r e n  

K o m p o n e n t e n   an  e i n e r   p r ä p a r i e r t e n   F e s t k ö r p e r -  

o b e r f l ä c h e ,  

F i g .   2  s c h e m a t i s c h   d i e   s e l e k t i v e   A u s f ä l l u n g   v e r s c h i e d e n e r  

in   e i n e r   L ö s u n g   v o r h a n d e n e r   K o m p o n e n t e n   A,  B,  C 

an  e i n e r   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   m i t   u n t e r s c h i e d l i c h  

p r ä p a r i e r t e n   F e l d e r n ,  

F i g .   3  e i n e   s c h e m a t i s c h e   Ü b e r s i c h t   ü b e r   d i e   d e r   P l a n a r -  

T r e n n t e c h n i k   z u g r u n d e   l i e g e n d e n   V e r f a h r e n s s c h r i t t e ,  

F i g .  4   den   p r i n z i p i e l l e n   A u f b a u   e i n e s   S e k u n d ä r i o n e n -  

m a s s e n s p e k t r o m e t e r s   (SIMS)  zu r   D u r c h f ü h r u n g   d e s  

e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s ,  

F i g .   5  den   p r i n z i p i e l l e n   A u f b a u   e i n e s   l a s e r a n g e r e g t e n  

M i k r o m a s s e n a n a l y s a t o r s   z u r   D u r c h f ü h r u n g  

des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s ,  

F i g .   6  e i n e   D e t a i l z e i c h n u n g   d e r   P r o b e n h a l t e r u n g   b e i   d e r  

A p p a r a t u r   gemäß  F i g .   5  in   A u f r i ß d a r s t e l l u n g ,  

F i g .   7  d i e s e l b e   P r o b e n h a l t e r u n g   in  D r a u f s i c h t ,  



F i g .   8  u.  9  d i e   zu  den  A n a l y s e n b e i s p i e l e n   g e h ö r e n d e n  

M a s s e n s p e k t r e n .  

Der  e r s t e   S c h r i t t   des   V e r f a h r e n s ,   d.  h.  d i e   s e l e k t i v e   A n -  

r e i c h e r u n g   d e r   g e s u c h t e n   K o m p o n e n t e   an  d e r   F e s t k ö r p e r o b e r -  .  

f l ä c h e ,   b e r u h t   au f   e i n e r   A u s f ä l l u n g   d e r   g e s u c h t e n   S u b s t a n z  

an  d e r   O b e r f l ä c h e   des   F e s t k ö r p e r s .   G e f ä l l t   w e r d e n   kann   a u s  

e i n e m   Gas  e i n e   G a s k o m p o n e n t e ,   d i e   m i t   d e r   O b e r f l ä c h e   e i n e  

n i c h t   f l ü c h t i g e   B i n d u n g   e i n g e h t .   Im  F a l l e   von  F l ü s s i g k e i -  

t en   w i r d   e i n e   F l ü s s i g k e i t s k o m p o n e n t e   o d e r   e i n e   g e l ö s t e  

K o m p o n e n t e   a u s g e f ä l l t ,   d i e   an  d e r   O b e r f l ä c h e   g e b u n d e n  

w i r d .   E n t s p r e c h e n d   d e r   B e d e u t u n g ,   d i e   d i e   a n a l y t i s c h e  

B e s t i m m u n g   von  F l ü s s i g k e i t e n   h e u t e   g e w o n n e n   h a t ,   w e r d e n  

im  f o l g e n d e n   A u s f ü h r u n g s b e i s p i e l e   b e h a n d e l t ,   d i e   s i c h   a u f  

L ö s u n g e n   b e z i e h e n .  

Um  e i n e   b e s t i m m t e   S u b s t a n z   in  e i n e r   L ö s u n g   n a c h z u w e i s e n  

bzw.  q u a n t i t a t i v   zu  b e s t i m m e n ,   w i r d   d i e s e   in  K o n t a k t   m i t  

e i n e r   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   g e b r a c h t .   A u f g r u n d   i h r e r   c h e -  

m i s c h e n   Z u s a m m e n s e t z u n g   r e a g i e r t   d i e s e   m i t   d e r   zu  e r f a s s e n -  

den  L ö s u n g s k o m p o n e n t e  i n   de r   A r t ,   daß  d i e   F e s t k ö r p e r o b e r -  

f l ä c h e   in  e i n e r   f ü r   d i e   S u b s t a n z   s p e z i f i s c h e n   w e i s e   c h e -  

m i s c h   v e r ä n d e r t   w i r d .   Im  e i n f a c h s t e n   F a l l e   kann   es  s i c h  

h i e r b e i   um  d i e   d i r e k t e   B i n d u n g   d i e s e r   S u b s t a n z   an  d i e  

O b e r f l ä c h e   h a n d e l n .   Es  k ö n n e n   a b e r   auch   F o l g e p r o d u k t e   d e r  



R e a k t i o n  z w i s c h e n   d e r   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   und  d e r   S u b -  

s t a n z   aus   d e r   L ö s u n g   an  d e r   O b e r f l ä c h e   z u r ü c k b l e i b e n . D e r  

N a c h w e i s   d e r   s u b s t a n z s p e z i f i s c h e n   O b e r f l ä c h e n - R e a k t i o n s -  

p r o d u k t e   e r f o l g t   v o r z u g s w e i s e   in   e i n e m   SIMS  o d e r   e i n e m  

l a s e r a n g e r e g t e n   M i k r o m a s s e n a n a l y s a t o r .  

E n t s c h e i d e n d   f ü r   d i e s e   K o m b i n a t i o n s v e r f a h r e n   i s t   d i e   a u f  

d i e   b e t r e f f e n d e   S u b s t a n z   bzw.   N a c h w e i s r e a k t i o n   a b g e s t i m m -  

te   O b e r f l ä c h e n - P r ä p a r a t i o n   d e r   T e s t o b e r f l ä c h e .   S ie   k a n n  

m i t   v e r s c h i e d e n e n   c h e m i s c h e n   und  p h y s i k a l i s c h e n   P r ä p a r a -  

t i o n s v e r f a h r e n   und  d e r e n   K o m b i n a t i o n   e r f o l g e n .  

A.  C h e m i s c h e   P r ä p a r a t i o n s v e r f a h r e n :  

Z.  B.  A u f b r i n g e n   e i n e r   R e a g e n z v e r b i n d u n g ,   m i n d e s t e n s  

a l s   M o n o l a g e ,   d i e   m i t   d e r   zu  u n t e r s u c h e n d e n   S u b s t a n z  

e i n e   u n l ö s l i c h e   V e r b i n d u n g   e i n g e h t .  

B.  P h y s i k a l i s c h e   P r ä p a r a t i o n s v e r f a h r e n ,   z.  B . :  

-  A u f d a m p f e n  

-  Z e r s t ä u b e n  

-  CVD  ( C h e m i c a l   V a p o r   D e p o s i t i o n )  

-  I m p l a n t a t i o n .  

C.  E i n e   K o m b i n a t i o n   von  V e r f a h r e n   aus   den  G r u p p e n   A  u n d  

B .  

Ein  e i n f a c h e s   B e i s p i e l   i s t   d e r   N a c h w e i s   von  Cl  in  e i n e r  

L ö s u n g .   H i e r   g e n ü g t   a l s   R e a k t i o n s f l ä c h e   e i n e   g e r e i n i g t e  

A g - F o l i e .   In  d e r   C 1 - h a l t i g e n   L ö s u n g   b i l d e t   s i c h   u n l ö s -  

l i c h e s   AgCl ,   das   m i t   SIMS  a l s   C l -   o d e r   AgCl2-  n a c h g e w i e -  

sen   w i r d .  

Der  N a c h w e i s   von  a n d e r e n   K o m p o n e n t e n ,   z.  8.  o r g a n i s c h e n  

M o l e k ü l e n   in  K ö r p e r f l ü s s i g k e i t e n ,   s e t z t   e n t s p r e c h e n d   p r ä -  

p a r i e r t e   O b e r f l ä c h e n   v o r a u s ,   d i e   zu  s u b s t a n z s p e z i f i s c h e n  



V e r ä n d e r u n g e n   in  d e r   c h e m i s c h e n   Z u s a m m e n s e t z u n g   d e r   O b e r -  

f l ä c h e   f ü h r e n   und  d i e   m i t   SIMS  o d e r   L a s e r a n r e g u n g   m i t  

M i k r o m a s s e n a n a l y s a t o r   e r f a ß t   w e r d e n   k ö n n e n .  

F i g .   1  z e i g t   s c h e m a t i s c h   den   A b l a u f   des   S u b s t a n z n a c h w e i s e s  

in  e i n e r   L ö s u n g   ü b e r   e i n e   m i t   SIMS  e r f a ß t e   O b e r f l ä c h e n -  

r e a k t i o n   ( A n l a g e r u n g s r e a k t i o n ) .   Von  den   d r e i   a n g e n o m m e n e n  

L ö s u n g s k o m p o n e n t e n   A,  B,  C  k a n n   z . B .   n u r   d i e   K o m p o n e n t e   C 

i r r e v e r s i b e l   an  das   O b e r f l ä c h e n r e a g e n z   R  g e b u n d e n   w e r d e n .  

B e i   d e r   a n s c h l i e ß e n d e n   S I M S - A n a l y s e   w i r d   d a h e r   C  n e b e n  

dem  R e a g e n z   R  n a c h g e w i e s e n   w e r d e n   k ö n n e n .  

N e b e n   e i n f a c h e n   " A n l a g e r u n g s r e a k t i o n e n "   k a n n   d e r   N a c h w e i s  

e i n e r   K o m p o n e n t e   a u c h   ü b e r   a n d e r e   R e a k t i o n s e r g e b n i s s e   a n  

d e r   O b e r f l ä c h e   e r f o l g e n .   Nimmt  man  z . B .   an ,   daß  s i c h   d i e  

K o m p o n e n t e   A  m i t   dem  O b e r f l ä c h e n r e a g e n z   R  zum  F o l g e p r o -  
d u k t   P  u m s e t z t ,   so   s i n d   3  S c h r i t t e   zu  u n t e r s c h e i d e n :  

1.  B i n d e n   von  A ;  

2.  V e r s c h w i n d e n   d e s   R e a g e n z   R ;  

3.  E r z e u g u n g   e i n e r   n e u e n   P r o d u k t k o m p o n e n t e   P  d u r c h   R e a k -  

t i o n   z w i s c h e n   dem  O b e r f l ä c h e n r e a g e n z   R  und  d e r   L ö s u n g s -  

k o m p o n e n t e   A 

S e l b s t v e r s t ä n d l i c h   k a n n   d i e   O b e r f l ä c h e   a u c h   m i t   k o m p l e x e n  

R e a g e n z i e n   ( z . B .   G e m i s c h e n )   b e d e c k t   w e r d e n ,   so  daß  a u f  

e i n e r   F l ä c h e   s u b s t a n z s p e z i f i s c h e   R e a k t i o n e n   f ü r   v e r s c h i e -  

d e n e   L ö s u n g s k o m p o n e n t e n   n e b e n e i n a n d e r   a b l a u f e n   k ö n n e n ,  

d i e   d a n n   ü b e r   e i n e   g e m e i n s a m e   S I M S - A n a l y s e   d e r   g l e i c h e n  
F l ä c h e   e r f a ß t   w e r d e n .  



Es  i s t   a u c h   m ö g l i c h ,   a u f   e i n e r   T e s t o b e r f l ä c h e   r ä u m l i c h   g e -  
t r e n n t   v e r s c h i e d e n e   R e a g e n z i e n   a u f z u b r i n g e n .   Die   S I M S -  

A n a l y s e   g e g e b e n e n f a l l s   m i t   m e c h a n i s c h e r   V e r s c h i e b u n g   d e r  

P r o b e   k a n n   d i e   v e r s c h i e d e n e n   F l ä c h e n   d a n n   g e t r e n n t   a n a -  

l y s i e r e n .   D i e s e   M ö g l i c h k e i t   w i r d   in   F i g .   2  s c h e m a t i s c h  

d a r g e s t e l l t .  

Zur  E i n l e i t u n g ,   V e r s t ä r k u n g   o d e r   g e n e r e l l   S t e u e r u n g   d e r  

k o m p o n e n t e n s p e z i f i s c h e n   O b e r f l ä c h e n r e a k t i o n   k ö n n e n   i n s b e -  

s o n d e r e   d a n n ,   wenn  d i e   g e l ö s t e n   S u b s t a n z e n   a l s   I o n e n   v o r -  

l i e g e n   o d e r   e i n   D i p o l m o m e n t   b e s i t z e n ,   e l e k t r i s c h e   G l e i c h -  

o d e r   W e c h s e l f e l d e r   e i n g e s e t z t   w e r d e n .   D e r e n   W i r k u n g   k a n n  

d u r c h   e i n e   M i k r o r a u h i g k e i t   d e r   O b e r f l ä c h e   v e r s t ä r k t   w e r d e n .  

E n t s p r e c h e n d e   W i r k u n g e n   k ö n n e n   a u c h   d u r c h   Z u g a b e   g e e i g n e -  

t e r   Z u s a t z r e a g e n z i e n   in   d i e   L ö s u n g   v o r   d e r   W e c h s e l w i r k u n g  

m i t   d e r   F e s t k ö r p e r - O b e r f l ä c h e   e r z i e l t   w e r d e n .  

D u r c h   g e e i g n e t e   c h e m i s c h e   o d e r   p h y s i k a l i s c h e   N a c h p r ä p a r a -  

t i o n   k a n n   z u s ä t z l i c h   e i n e   E r h ö h u n g   d e r   N a c h w e i s e m p f i n d -  

l i c h k e i t   bzw.  e i n e   V e r e i n f a c h u n g   des   N a c h w e i s e s   d e r   d u r c h  

d i e   N a c h w e i s r e a k t i o n   e r f o l g t e n   V e r ä n d e r u n g   d e r   O b e r f l ä c h e  

m i t t e l s   SIMS  e r r e i c h t   w e r d e n .  

In   ä h n l i c h e r   W e i s e   w i e  S I M S   k a n n   a u c h   d i e   L a s e r d e s o r p t i o n  

z u r   E r f a s s u n g   d e r  s u b s t a n z s p e z i f i s c h e n   O b e r f l ä c h e n v e r ä n -  

d e r u n g e n   v e r w e n d e t   w e r d e n .  

E i n   M o n o l a g e n v e r f a h r e n   i s t   d e s h a l b   b e s o n d e r s   g ü n s t i g ,   w e i l  

es  d i e   V e r b i n d u n g   a l s   s o l c h e   n a c h w e i s t ,   e i n e   e x t r e m e   E m p f i n d -  



l i c h k e i t   b e s i t z t   und  nu r   d i e   o b e r s t e   M o n o l a g e   e r f a ß t . N e b e n  

den   v o r b e s c h r i e b e n e n   M e t h o d e n   kommen  g r u n d s ä t z l i c h   a u c h  

a n d e r e   m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e   N a c h w e i s v e r f a h r e n   i n f r a g e ,  

wie  d i e   2 5 2 K a l i f o r n i u m - T e c h n i k   und  d i e   I o n i s i e r u n g  

d u r c h   B e s c h u ß   m i t   n e u t r a l e n   A t o m e n .   V o r z u z i e h e n   s i n d   d i e -  

j e n i g e n   M e t h o d e n ,   b e i   d e n e n   d i e   g e s u c h t e   K o m p o n e n t e   o d e r  

d e r e n   F o l g e p r o d u k t   in  u n z e r s t ö r t e r   Form  d e t e k t i e r t   w i r d .  

A n h a n d   d e s   S c h e m a s   n a c h   F i g .   3  s o l l e n   d i e   M ö g l i c h k e i t e n  

zur   R e a l i s i e r u n g   d e r   P l a n a r - T r e n n t e c h n i k   z u s a m m e n f a s s e n d  

e r l ä u t e r t   w e r d e n .   Die   zu  u n t e r s u c h e n d e   F l ü s s i g k e i t  

( M e ß f l ü s s i g k e i t )   bzw.   das   zu  u n t e r s u c h e n d e   Gas  ( M e ß g a s )  

e n t h ä l t   d i e   K o m p o n e n t e n   A1  . . .   A n .   Die   g e s u c h t e  K o m -  

p o n e n t e   s e i   Ai .   Der  e r s t e   S c h r i t t   i s t   d i e   B i n d u n g   b z w .  

A b s o r p t i o n   d e r   g e s u c h t e n   K o m p o n e n t e   Ai  an  d e r   F e s t k ö r p e r -  

o b e r f l ä c h e .   Das  E n d z i e l   i s t   d i e   m ö g l i c h s t   q u a n t i t a t i v e  

m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e   E r f a s s u n g   d e r   a u f   d e r   F e s t k ö r p e r -  

o b e r f l ä c h e   a n g e r e i c h e r t e n   K o m p o n e n t e   Ai .   P r a k t i s c h   l ä u f t  

d e r   e r s t e   S c h r i t t   in  d e r   W e i s e   ab ,   daß  d e r   F e s t k ö r p e r  

m i t   s e i n e r   T e s t o b e r f l ä c h e   in  d i e   zu  u n t e r s u c h e n d e   F l ü s s i g -  

k e i t   g e t a u c h t   w i r d   bzw.   d e r   zu  u n t e r s u c h e n d e n   G a s a t -  

m o s p h ä r e   a u s g e s e t z t   w i r d .   B e i   d i e s e r   E x p o s i t i o n   w i r d   d i e  

g e s u c h t e   K o m p o n e n t e   Ai  g e g e b e n e n f a l l s   z u s a m m e n   m i t   e i n i -  

gen  a n d e r e n   K o m p o n e n t e n   Ai  . . .   A   o d e r   a u c h   z u s a m m e n   m i t  

a l l e n   a n d e r e n   K o m p o n e n t e n   A   . . .   An  an  d e r   O b e r f l ä c h e   a u s -  

g e f ä l l t .   Zur  r e l a t i v e n   A n r e i c h e r u n g   an  d e r   O b e r f l ä c h e  

s t e h e n   nun  g r u n d s ä t z l i c h   z w e i   Wege  o f f e n :  

1.  Die   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   i s t   so  p r ä p a r i e r t ,   daß  v o n  

v o r n h e r e i n   n u r   d i e   g e s u c h t e   K o m p o n e n t e   Ai  a u s g e f ä l l t  

w i r d ,   w ä h r e n d   d i e   a n d e r e n   K o m p o n e n t e n   n i c h t   a b s o r b i e r t  

w e r d e n .   Die   A n r e i c h e r u n g   e r f o l g t   a l s o   d a d u r c h ,   daß  d i e  

g e s u c h t e   K o m p o n e n t e  A i   im  G r e n z f a l l   s e l e k t i v   a b s o r b i e r t  

w i r d .   Der  F e s t k ö r p e r   m i t   d e r   a n g e r e i c h e r t e n   K o m p o n e n t e  A i  



w i r d   d a n n   a l s   T a r g e t   in   das   M a s s e n s p e k t r o m e t e r   e i n g e -  

s c h l e u s t   und  Ai   i d e n t i f i z i e r t .   D i e s e r   Weg  i s t   in  F i g . 3  

m i t   I  b e z e i c h n e t .  

2.  Im  a n d e r e n   G r e n z f a l l   w e r d e n   z u n ä c h s t   s ä m t l i c h e   v o r -  

h a n d e n e n   K o m p o n e n t e n   A   . . .  A n   an  d e r   g e g e b e n e n f a l l s  

p r ä p a r i e r t e n   O b e r f l ä c h e   a b g e s c h i e d e n .   D ie   r e l a t i v e  

A n r e i c h e r u n g   d e r   g e s u c h t e n   K o m p o n e n t e   A i   e r f o l g t   d a n n  

in  e i n e m   n a c h g e s c h a l t e t e n   S c h r i t t   d a d u r c h ,   daß  d u r c h  

B e h a n d l u n g   des   F e s t k ö r p e r s   m i t   e i n e m   L ö s u n g s m i t t e l  

o d e r   S p ü l m i t t e l   a l l e   K o m p o n e n t e n   a u ß e r   d e r   g e s u c h t e n  

A i  w i e d e r   e n t f e r n t   w e r d e n .   D i e s e r   V o r g a n g   w i r d   i m  

f o l g e n d e n   a l s   E x t r a k t i o n   b e z e i c h n e t .   A n s c h l i e ß e n d   e r -  

f o l g t   d e r   m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e   N a c h w e i s   d e r   a u f  

d e r   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   v e r b l i e b e n e n   K o m p o n e n t e   A i  

wie   u n t e r   P k t .   1.  b e s c h r i e b e n .  

D i e s e r   Weg,  d e r   in   F i g .   3  m i t   I I I   b e z e i c h n e t   i s t ,  

b e r u h t   a l s o   a u f   d e r   k o l l e k t i v e n   A u s f ä l l u n g   a l l e r  

v o r h a n d e n e n   K o m p o n e n t e n   an  d e r   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e  

und   d e r   n a c h f o l g e n d e n   K o n s e r v i e r u n g   d e r   g e s u c h t e n  

K o m p o n e n t e   Ai  d u r c h   B e h a n d l u n g   d e r   g e g e b e n e n f a l l s -  

v o r p r ä p a r i e r t e n   O b e r f l ä c h e   m i t   e i n e m   L ö s u n g s m i t t e l ,  

d a s   d i e   a n d e r e n   g e b u n d e n e n   K o m p o n e n t e n   w i e d e r   h e r a u s -  

l ö s t   ( E x t r a k t i o n ) .  

N e b e n   den  G r e n z f ä l l e n   d e r   s e l e k t i v e n   A b s o r p t i o n   von  A i  

an  d e r   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   und   d e r   k o l l e k t i v e n   A b -  

s o r p t i o n   von  A1  . . .   A   und  a n s c h l i e ß e n d e r   s e l e k t i v e r  

K o n s e r v i e r u n g   von  A i ,   b e s t e h t   a u c h   d i e   M ö g l i c h k e i t ,   d a ß  ·  

n u r   e i n   T e i l   d e r   v o r h a n d e n e n   K o m p o n e n t e n   e i n s c h l i e ß l i c h  

d e r   g e s u c h t e n   Ai  an  d e r   O b e r f l ä c h e   a b s o r b i e r t   w i r d .  

D i e s e r   Weg  l i e g t   b i l d l i c h   g e s p r o c h e n   z w i s c h e n   d e n  

b e i d e n   G r e n z f ä l l e n   I  und  I I I   und  i s t   in  dem  S c h e m a  



F i g .   3  m i t   I I   b e z e i c h n e t .   Der  m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e  

N a c h w e i s   von  Ai  e r f o l g t   e n t w e d e r   d i r e k t  o d e r   n a c h   E i n -  

s c h a l t u n g   e i n e s   Z w i s c h e n s c h r i t t e s , b e i   dem  a l l e   K o m p o n e n -  

t e n   a u ß e r   A i  i n   d e r   b e s c h r i e b e n e n   W e i s e   e x t r a h i e r t  

w e r d e n .   Wie  u n t e r   I I I   a n g e d e u t e t ,   i s t   es  a u c h   d e n k b a r ,  

daß  d u r c h  d a s   L ö s u n g s m i t t e l   n u r   e i n   T e i l   d e r   a n d e r e n ,  

n i c h t   g e s u c h t e n   K o m p o n e n t e n   a u s g e w a s c h e n   w i r d   und  d i e  

g e s u c h t e   K o m p o n e n t e   Ai  z u s a m m e n   m i t   w e n i g e n   a n d e r e n   K o m -  

p o n e n t e n   au f   d e r   O b e r f l ä c h e   v e r b l e i b t .   In  s o l c h e n   F ä l l e n  

muß  s i c h e r g e s t e l l t   s e i n ,   daß  d e r   a n s c h l i e ß e n d e   m a s s e n -  

s p e k t r o m e t r i s c h e   N a c h w e i s   von  Ai  n i c h t   d u r c h   d i e   a n d e r e n  

K o m p o n e n t e n   g e s t ö r t   w i r d .  

B e i   SIMS  i s t   es  b e k a n n t ,   daß  man  d i e   I o n i s i e r u n g s w a h r -  

s c h e i n l i c h k e i t   an  d e r   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   d u r c h   e i n e  

D o t i e r u n g   m i t   b e s t i m m t e n   S u b s t a n z e n ,   z . B .   A l k a l i - V e r -  

b i n d u n g e n ,   e r h ö h e n   k a n n .   Die   s o l c h e r m a ß e n   a k t i v i e r t e  

K o m p o n e n t e   k a n n   d a n n   m i t  e r h ö h t e r   E m p f i n d l i c h k e i t   n a c h -  

g e w i e s e n   w e r d e n .   Gemäß  F i g .   3  w i r d   d i e s e r   u n m i t t e l b a r  

v o r   dem  m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h e n   N a c h w e i s   e i n g e s c h o b e n e  

S c h r i t t   a l s " A k t i v i e r u n g "   b e z e i c h n e t .  

E n t s c h e i d e n d   f ü r   d i e   W i r k s a m k e i t   d e r   P l a n a r - T r e n n t e c h n i k  

m i t   den   in  F i g .   3  a u f g e z e i g t e n   Wegen  i s t   d i e   g e z i e l t e  

P r ä p a r a t i o n   d e r   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e ,   d i e   d a n n   a l s   T a r g e t  

i n s   M a s s e n s p e k t r o m e t e r   g e b r a c h t   w i r d .   So  kommt  es  b e i  

dem  A n r e i c h e r u n g s w e g   gemäß  I  d a r a u f   an ,   daß  das   O b e r f l ä c h e n -  

r e a g e n z   e i n e   m ö g l i c h s t   q u a n t i t a t i v e   A b s c h e i d u n g   d e r   g e -  
s u c h t e n   K o m p o n e n t e   Ai  b e w i r k t ,   w ä h r e n d   d i e   a n d e r e n   K o m -  

p o n e n t e n   in  L ö s u n g   v e r b l e i b e n .   D a g e g e n   l i e g t   d e r   S c h w e r -  

p u n k t   d e r   V o r b e h a n d l u n g   b e i   dem  A n r e i c h e r u n g s w e g   n a c h   I I I  

au f   d e r   E x t r a h i e r u n g   d e r   n i c h t   g e s u c h t e n   K o m p o n e n t e n   m i t  



e i n e m   g e e i g n e t e n   L ö s u n g s m i t t e l .   Zur  L ö s u n g  d i e s e s   P r o b l e m e s  

k ö n n e n   d i e   b e i   d e r   C h r o m a t o g r a p h i e   a n g e w a n d t e n   E l u a t i o n s -  

m e t h o d e n   g e g e b e n e n f a l l s   in  m o d i f i z i e r t e r   Form  h e r a n g e z o g e n  

w e r d e n .   Die  B i n d u n g   e i n e r   K o m p o n e n t e   an  d i e   F e s t k ö r p e r -  

o b e r f l ä c h e   k a n n   a u f   f o l g e n d e   W e i s e   g e s c h e h e n :  

1.  P h y s i k a l i s c h e   A d s o r p t i o n   (Van  d e r   W a a l s - K r ä f t e  

bzw.  e l e k t r o s t a t i s c h e   K r ä f t e   b e i  i o n o g e n e r   B i n d u n g ) ,  

2.  C h e m i s o r p t i o n   z . B .   B i l d u n g   von  K o m p l e x e n   z u s a m m e n   m i t  

dem  O b e r f l ä c h e n r e a g e n z ,  

3.  E n z y m a t i s c h e   B i n d u n g   b e i   b i o c h e m i s c h e n   S u b s t a n z e n ,  

4.  A n t i k ö r p e r - A n t i g e n - B i n d u n g   b e i   b i o l o g i s c h e n   S u b -  

s t a n z e n .  

B e i   a l l e n   B i n d u n g s t y p e n   a u ß e r   1.  r e a g i e r t   d i e   a u s g e f ä l l t e  

K o m p o n e n t e   m i t   dem  O b e r f l ä c h e n r e a g e n z   in   d e r   W e i s e ,   d a ß  

e i n   c h a r a k t e r i s t i s c h e s   F o l g e p r o d u k t   e n t s t e h t ,   das   d a n n  

e n t w e d e r   d i r e k t   o d e r   n a c h   w e i t e r e r   M o d i f i z i e r u n g   ( w e n n  

e i n e   E x t r a k t i o n  u n d / o d e r   A k t i v i e r u n g   v o r g e s e h e n   i s t )  

m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h   i d e n t i f i z i e r t   w i r d .   M i t   A u s n a h m e  

d e r   p h y s i k a l i s c h e n   A d s o r p t i o n   f i n d e t   in   a l l e n   F ä l l e n  

e i n e   s t r u k t u r e l l e   Ä n d e r u n g   d e s   O b e r f l ä c h e n r e a g e n z   u n d  

d e r   a b s o r b i e r t e n   K o m p o n e n t e   s t a t t  .  

N a c h f o l g e n d   w e r d e n   z w e i   A p p a r a t u r e n   zu r   D u r c h f ü h r u n g   d e s  

e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s   b e s c h r i e b e n .   Das  in   F i g . ,   4 

s c h e m a t i s c h   d a r g e s t e l l t e   S e k u n d ä r i o n e n m a s s e n s p e k t r o m e t e r  

b e s t e h t  i m   w e s e n t l i c h e n   aus   dem  M a s s e n s p e k t r o m e t e r r a u m   1 

m i t   P r i m ä r i o n e n q u e l l e   2,  I o n e n o p t i k   3  und  Q u a d r u p o l -  



m a s s e n f i l t e r   4  m i t  D e t e k t o r   5.  Die   I o n e n q u e l l e   2  s t e h t   m i t  

e i n e r   A r g o n - F l a s c h e   6  in  V e r b i n d u n g .   Die   a l s   T a r g e t   7  

v e r w e n d e t e   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   m i t  d e r   d a r a u f   b e f i n d -  

l i c h e n   a n g e r e i c h e r t e n   K o m p o n e n t e   w i r d   ü b e r   e i n e   S c h l e u s e n -  

v o r r i c h t u n g   8  in  den  M a s s e n s p e k t r o m e t e r r a u m   1  e i n g e f ü h r t .  

Die  V a k u u m v e r s o r g u n g   f ü r   das   M a s s e n s p e k t r o m e t e r   b e s t e h t  

aus   d e r   T i t a n s u b l i m a t i o n s p u m p e   9,  d e r   K r y o p u m p e   1 0 ,  

d e r   T u r b o m o l e k u l a r p u m p e   11  und  d e r   R o t a t i o n s p u m p e   1 2 .  

Zur  K o n t r o l l e   des   Vakuums   d i e n e n   I o n i s a t i o n s m a n o m e t e r   1 3 .  

Die  I o n e n q u e l l e   2  g e s t a t t e t   d i e   E r z e u g u n g   von  P r i m ä r i o n e n  

( A r g o n i o n e n )   m i t   e i n e r   E n e r g i e   von  m e h r e r e n   keV  und  e i n e r  

S t r o m d i c h t e   von  1 0 - 9   b i s   10-8   A / c m 2  .   Die   M e s s u n g e n  

f i n d e n   im  H o c h v a k u u m   b e i   c a .   1 0   T o r r   s t a t t .  

B e i   d e r   z w e i t e n   A p p a r a t u r ,   d i e   in   K o m b i n a t i o n   m i t   d e r  

P l a n a r - T r e n n t e c h n i k   b e n u t z t   w u r d e ,   h a n d e l t   es  s i c h   um 

e i n e n   l a s e r - a n g e r e g t e n   M i k r o m a s s e n a n a l y s a t o r .  

In  d i e s e m   Z u s a m m e n h a n g   w u r d e n   a p p a r a t i v e   W e i t e r e n t -  

w i c k l u n g e n   d u r c h g e f ü h r t ,   d i e   g a n z   n e u e   A n w e n d u n g s m ö g -  

l i c h k e i t e n   e r s c h l i e ß e n .   Die  in   F i g .   5  s c h e m a t i s c h  

d a r g e s t e l l t e   A p p a r a t u r   b e s t e h t   im  w e s e n t l i c h e n   a u s  

e i n e m   F l u g z e i t m a s s e n s p e k t r o m e t e r   14  m i t   D e t e k t o r   15 

und  e i n e m   g e p u l s t e n   H o c h l e i s t u n g s l a s e r   16  zu r   V e r -  

d a m p f u n g   und  I o n i s i e r u n g   d e r   P r o b e   17.  Der  L a s e r s t r a h l  

w i r d   m i t   H i l f e   e i n e s  O b j e k t i v s   18  au f   d i e   P r o b e   17 

f o k u s s i e r t .   M i t   H i l f e   e i n e s   S p i e g e l s   19  und  e i n e s   O k u l a r s  

20  k a n n   d i e   Lage   d e r   P r o b e   im  M a s s e n s p e k t r o m e t e r r a u m  

b e z ü g l i c h   des   L a s e r s t r a h l e s   v i s u e l l   k o n t r o l l i e r t   u n d  

b e i   B e d a r f   n a c h j u s t i e r t   w e r d e n .  



Der  L a s e r   16  e r z e u g t   e i n e n  s e h r   k u r z e n   L i c h t i m p u l s   ( L a s e r -  

b l i t z ) ,   d e r   d i e   au f   e i n e m  g e e i g n e t e n   O b j e k t h a l t e r  b e -  

f i n d l i c h e   P r o b e   s e h r   s c h n e l l   v e r d a m p f t   und  zum  g r ö ß t e n  

T e i l   i o n i s i e r t .   Die   g e b i l d e t e n   I o n e n   w e r d e n   von  d e m  

F l u g z e i t m a s s e n s p e k t r o m e t e r   14  e r f a ß t   und  n a c h   dem  P r i n z i p  

d e r   L a u f z e i t m e s s u n g   s e p a r i e r t .   D ie   am  M u l t i p l i e r   15  e i n -  

t r e f f e n d e n   I o n e n   e r z e u g e n   e i n   e l e k t r i s c h e s   S i g n a l ,   d a s  

n a c h   V e r s t ä r k u n g   (21)  e i n e m   T r a n s i e n t e n r e c o r d e r   22  z u g e -  
f ü h r t   w i r d   und  a n s c h l i e ß e n d   a u f   e i n e m   S c h r e i b e r   23  u n d  

e i n e m   O s z i l l o g r a p h e n   24  d a r g e s t e l l t   w i r d .   Der   T r a n s i e n t e n -  

r e c o r d e r   22  w i r d   von  dem  L a s e r   g e t r i g g e r t . Z u r   E r z e u g u n g  
d e s   n o t w e n d i g e n   Vakuums   i s t   d a s   F l u g z e i t m a s s e n s p e k t r o -  

m e t e r   14  m i t  e n t s p r e c h e n d e n   V a k u u m p u m p e n   v e r b u n d e n .  

B e i   den   k o n v e n t i o n e l l e n   A p p a r a t u r e n   d i e s e r   B a u a r t   i s t   d i e  

P r o b e   17  a u f   e i n e r   d ü n n e n   p o l y m e r e n   T r ä g e r f o l i e   a n g e o r d -  

n e t   und   b e f i n d e t   s i c h   im  H o c h v a k u u m   d e s   M a s s e n s p e k t r o m e t e r s .  

Der  L a s e r s t r a h l   w i r d   d u r c h   e i n e   am  M a s s e n s p e k t r o m e t e r   14 

a n g e b r a c h t e   G l a s s c h e i b e ,   d i e   d i e   v a k u u m d i c h t e   T r e n n u n g  

z w i s c h e n   M a s s e n s p e k t r o m e t e r   ( H o c h v a k u u m )   und  L a s e r   ( L u f t )  

h e r s t e l l t ,   a u f   d i e   P r o b e   f o k u s s i e r t .   Es  w u r d e   n u n  

g e f u n d e n ,   daß  d i e   d ü n n e   p o l y m e r e   T r ä g e r f o l i e   ( D i c k e  

c a .   0 , 1   /um)  d i r e k t   a l s   T r e n n f o l i e   z w i s c h e n   dem  L i c h t -  

m i k r o s k o p r a u m   ( L u f t )   u n d   dem  M a s s e n s p e k t r o m e t e r   ( H o c h -  

v a k u u m )   d i e n e n   k a n n   und  d i e s e   T r ä g e r f o l i e   a u c h   b e i   m e h r -  

m a l i g e m   D u r c h s c h u ß   m i t   dem  L a s e r   n i c h t   a u f r e i ß t ,   w o b e i  

a u c h   d a s   zum  B e t r i e b   d e s   M a s s e n s p e k t r o m e t e r s   e r f o r d e r -  

l i c h e   Vakuum  s e l b s t   d u r c h   m e h r e r e   s o l c h e r   L ö c h e r   ( D u r c h -  

m e s s e r   c a .   2  /um)  n i c h t   b e e i n t r ä c h t i g t   w i r d .   D i e s e   T a t -  

s a c h e   e r m ö g l i c h t   e s ,   daß  d i e   T r ä g e r f o l i e   m i t   d e r   P r o b e  

a u f   d e r   A u ß e n s e i t e   d e s  M a s s e n s p e k t r o m e t e r s   u n t e r   A t m o s p h ä -  
r e n d r u c k   o d e r   S c h u t z g a s   a n g e b r a c h t   w i r d .   Der  L a s e r b l i t z  

s o r g t   d a n n   d a f ü r ,   daß  d i e   au f   d e r   F o l i e   b e f i n d l i c h e   P r o b e  

d u r c h   e i n   g l e i c h z e i t i g   e n t s t e h e n d e s   L o c h   in  d e r   F o l i e  

in  den  M a s s e n s p e k t r o m e t e r r a u m   v e r d a m p f t .   E i n e   d e m e n t -  



s p r e c h e n d   m o d i f i z i e r t e   P r o b e n h a l t e r u n g   i s t   in  den   F i g .   6 

und  7  d a r g e s t e l l t .  

Die   P r o b e   17  l i e g t   au f   dem  P r o b e n h a l t e r   25,   d e r   ü b e r   d e n  

D i c h t u n g s r i n g   26  z e n t r a l   ü b e r   e i n e   A u s s p a r u n g   27  in  d e r  

A u ß e n w a n d   28  des   M a s s e n s p e k t r o m e t e r s   1 4 ' a n g e o r d n e t   i s t .  

Als   P r o b e n h a l t e r   25  k ö n n e n   B l e n d e n   b e n u t z t   w e r d e n ,   w i e  

s i e   b e i s p i e l s w e i s e   in  d e r   E l e k t r o n e n m i k r o s k o p i e   e i n g e s e t z t  

w e r d e n .   D a b e i   h a n d e l t   es  s i c h   um  m a s s i v e   M e t a l l b l ä t t c h e n  

z . B .   aus   P l a t i n ,   S i l b e r ,   S t a h l   u.  a.  m i t   e i n e r   D i c k e   von  c a .  

1  mm,  d i e   e i n e   o d e r   m e h r e r e   B o h r u n g e n   29  m i t   D u r c h m e s s e r n  

z w i s c h e n   10  und  100  /um  b e s i t z e n .   Es  s i n d   a u c h   M e t a l l -  

b l ä t t c h e n   b e k a n n t ,   d i e   z e n t r i s c h   e i n e   g r ö ß e r e   B o h r u n g   b e -  

s i t z e n ,   d i e   i h r e r s e i t s   m i t   e i n e m   M e t a l l n e t z   m i t   M a s c h e n -  

w e i t e n   z w i s c h e n   20  und  100  /um  a b g e s c h l o s s e n   i s t .  

Auf  d i e s e   M e t a l l b l e n d e n   w e r d e n   d ü n n e   P o l y m e r f o l i e n   g e s p a n n t ,  
d i e   e i n e r s e i t s   a l s   V a k u u m a b s c h l u ß   d i e n e n   und  a n d e r e r s e i t s  

n i c h t p o r ö s e   T r ä g e r   f ü r   d i e   zu  u n t e r s u c h e n d e n   S u b s t a n z e n  

d a r s t e l l e n .   Zur  A n r e i c h e r u n g   d e r   zu  u n t e r s u c h e n d e n   S u b -  

s t a n z   w e r d e n   d i e   T r ä g e r f o l i e n   m i t   c h e m i s c h   o d e r   b i o c h e -  

m i s c h   s e l e k t i v   w i r k e n d e n   R e a g e n z i e n   b e l e g t , w i e   au f   S e i t e n  

1 4  -   17  b e s c h r i e b e n .   Es  i s t   a u c h   d e n k b a r ,   daß  d i e s e   R e a -  

g e n z i e n   in  d e r   F o l i e   s e l b s t   e n t h a l t e n   s i n d .  

Das  M a t e r i a l   d e r   T r ä g e r f o l i e   k a n n   z . B .   aus   K o l l o d i u m l a c k  

o d e r   aus   Z a p o n l a c k   o d e r   aus   F o r m v a r   o.  ä.  b e s t e h e n ;   d i e s e  

M a t e r i a l i e n   w e r d e n   a u c h   in  d e r   E l e k t r o n e n m i k r o s k o p i e   a l s  

T r ä g e r f o l i e n   b e n u t z t .   Die   A u f b r i n g u n g   d e r   T r ä g e r f o l i e   a u f  

den  P r o b e n h a l t e r   25  e r f o l g t   d u r c h   A b s e n k e n   e i n e r   d u r c h  

S p r e i t e n   von  K o l l o d i u m l a c k   o d e r   Z a p o n l a c k   o d e r   F o r m v a r   o . ä .  

' a u f   e i n e r   W a s s e r o b e r f l ä c h e   e r z e u g t e n ,   s e h r   d ü n n e n   F o l i e ,  



z . B .   in  e i n e m   S c h e i d e t r i c h t e r   o d e r   d u r c h   H e r s t e l l u n g   d e r  

T r ä g e r f o l i e   d u r c h   S p r e i t e n   d e s   L a c k e s   au f   e i n e m   g l a t t e n  

T r ä g e r ,   z . B .   e i n e r   G l a s p l a t t e ,   A b l ö s e n   d e r   F o l i e ,   z . B .  

d u r c h   l a n g s a m e s   E i n t a u c h e n   in   W a s s e r   und   Ü b e r f ü h r u n g   d e r  

T r ä g e r f o l i e   a u f   den   P r o b e n h a l t e r   2 5 .  

Der   B e w e i s   f ü r   d i e   ü b e r r a s c h e n d   h o h e   V a k u u m f e s t i g k e i t  

d e r   T r ä g e r f o l i e n ,   s e l b s t   n a c h   D u r c h s c h u ß   m e h r e r e r   L ö c h e r  

m i t   dem  L a s e r s t r a h l ,   k o n n t e   m i t   H i l f e   e l e k t r o n e n m i k r o s -  

k o p i s c h e r   A u f n a h m e   e r b r a c h t   w e r d e n .   D a b e i   z e i g t   es  s i c h ,  

daß  d e r   L a s e r s t r a h l   n a h e z u   k r e i s r u n d e   L ö c h e r   m i t   e i n e m  

D u r c h m e s s e r   von  1  b i s   2  /um  in  d i e   0 ,1   /um  s t a r k e   T r ä g e r -  

f o l i e   s c h m i l z t . D u r c h   R e i h e n m e s s u n g e n   k o n n t e   s i c h e r   g e -  
s t e l l t   w e r d e n ,   daß  d i e   B e t r i e b s b e r e i t s c h a f t   d e r   A p p a r a t u r  

a u c h   n a c h   m e h r e r e n   D u r c h s c h ü s s e n   e r h a l t e n   b l e i b t .   D i e  

a u f g r u n d   d e r   D u r c h s c h ü s s e   e n t s t e h e n d e n   L e c k s   s i n d   o f f e n -  

s i c h t l i c h   so  k l e i n ,   daß  d a s   Vakuum  in  d e r   A p p a r a t u r   n i c h t  

b e e i n t r ä c h t i g t   w i r d .   Im  ü b r i g e n   b e s t e h t   n a t ü r l i c h   a u c h   d i e  

M ö g l i c h k e i t ,   daß  n a c h   e i n e m   D u r c h s c h u ß   d a s   in   d e r   T r ä g e r -  

f o l i e   e n t s t a n d e n e   L o c h   d u r c h   B e t u p f e n   m i t   e i n e m   L a c k  

( z . B .   K o l l o d i u m l a c k )   s o f o r t   w i e d e r   v e r s c h l o s s e n   w i r d .  

S c h w i e r i g k e i t e n   b e r e i t e t   e s ,  s o w o h l   d i e   R e a g e n z s u b s t a n z   a l s  

a u c h   d i e   n a c h z u w e i s e n d e   S u b s t a n z   a u f   k l e i n e   v o r b e z e i c h n e t e  

F l ä c h e n ,   z . B .   k r e i s f ö r m i g e   F l ä c h e n   von  1 0  -   50  /um  a u f  

d e r   T r ä g e r f o l i e ,   a b z u s c h e i d e n .   D i e s e s   P r o b l e m   k a n n   a b e r  

d a d u r c h   g e l ö s t   w e r d e n ,   daß  d i e   an  s i c h   h y d r o p h o b e   T r ä g e r -  
f o l i e   d u r c h   B e s t r a h l u n g   m i t   E l e k t r o n e n   m i t   e i n e m   e n t -  

s p r e c h e n d   g e b ü n d e l t e n   E l e k t r o n e n s t r a h l   o d e r   d u r c h   B e h a n d -  

l u n g   in   e i n e r   m i t   G l e i c h -   o d e r   W e c h s e l s t r o m   b e t r i e b e n e n  

G a s e n t l a d u n g   u n t e r   Z w i s c h e n s c h a l t u n g   e n t s p r e c h e n d e r   B l e n -  

den  m i t   k r e i s f ö r m i g e n   A u s s c h n i t t e n   g e e i g n e t e r   G r ö ß e   ö r t l i c h  



h y d r o p h i l i e r t   w i r d .   D a m i t  w i r d   e r r e i c h t ,   daß  s o w o h l   b e i  

d e r   A u f b r i n g u n g   d e r   R e a g e n z i e n   aus   e i n e r   L ö s u n g   bzw.  e i -  

n e r   S u s p e n s i o n   a l s   a u c h   b e i   d e r   A b s c h e i d u n g   d e r   n a c h z u -  

w e i s e n d e n   S u b s t a n z e n   aus   d e r   L ö s u n g   o d e r   S u s p e n s i o n  

s i c h   d i e s e   nu r   in  dem  d u r c h   H y d r o p h i l i e r u n g   v o r b e r e i t e -  

t e n ,   eng  u m g r e n z t e n ,   v o r g e w ä h l t e n   B e r e i c h   n i e d e r s c h l a g e n .  



BEISPIELE FÜR DIE SELEKTIVE ABSCHEIDUNG UND ANSCHLIESSENDE 

SIMS-ERFASSUNG GELÖSTER CHEMISCHER VERBINDUNGEN AN PLANAREN 

FESTKÖRPEROBERFLACHEN 

Die   in  den   B e i s p i e l e n   v e r w e n d e t e n   S u b s t a n z e n   s i n d   in  d e r  

b e i g e f ü g t e n   T a b e l l e   z u s a m m e n g e s t e l l t .   Von  den  in  dem  S c h e m a  

n a c h   F i g .   3  a n g e f ü h r t e n   s e l e k t i v e n   A b s c h e i d u n g s w e g e n   w u r d e   d e r  

m i t   e i n e r   A b s c h e i d u n g   a l l e r   in  d e r   L ö s u n g   v o r h a n d e n e n   K o m p o -  

n e n t e n   b e g i n n e n d e   Weg  ( I I I )   e i n g e s c h l a g e n :  

D u r c h   E i n t a u c h e n   e i n e s   g e e i g n e t e n   e b e n e n   T a r g e t s   in   d i e   e n t -  

s p r e c h e n d e   L ö s u n g   w e r d e n   a l l e   g e l ö s t e n   S u b s t a n z e n   ( A 1 . . . . A n )  
a u f   d e r   O b e r f l ä c h e   a b g e s c h i e d e n .   B e i   dem  a n s c h l i e s s e n d e n  

S p ü l e n   i n   d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   ( S e l e c t i v e   E x t r a c t i o n ) w e r d e n  

b i s   a u f   e i n e   (Ai)  a l l e   a u f g e b r a c h t e n   V e r b i n d u n g e n   von  d e r   O b e r -  

f l ä c h e   e n t f e r n t .   Nach   d i e s e m   E x t r a k t i o n s -   o d e r   S p ü l v o r g a n g  

w i r d   d i e   e i n z i g e   a u f   d e r   O b e r f l ä c h e   v e r b l e i b e n d e   K o m p o n e n t e  

(Ai)   aus   d e r   M i s c h u n g   ( A 1 . . . . A n )   ü b e r   e i n   c h a r a k t e r i s t i s c h e s  

S e k u n d ä r i o n   (Mi+Ag)+  o d e r   (Mi-H)-  n a c h g e w i e s e n .  

1.  P r o b e n z u s a m m e n s e t z u n g  

Die   p l a n a r e   T r e n n t e c h n i k   w i r d   an  z w e i   v e r s c h i e d e n e n   L ö s u n g e n  

o r g a n i s c h e r   V e r b i n d u n g e n   in   H20  e r l ä u t e r t :  

P r o b e   A:  2 - K o m p o n e n t e n - L ö s u n g  

Die   A u s g a n g s l ö s u n g   e n t h ä l t   j e   1 , 5 · 1 0 - 3  m o l / 1   d e r   f o l g e n d e n  

K o m p o n e n t e n   in   H2O:  
M e p h o b a r b i t a l  

S u l f a n i l a m i d  

P r o b e   B:  4 - K o m p o n e n t e n - L ö s u n g  

Die  A u s g a n g s l ö s u n g   e n t h ä l t   j e   0 , 7 5 . 1 0 - 3  m o l / l   d e r   f o l g e n d e n  

K o m p o n e n t e n   in   H2O:  

A l a n i n  

P h e n y l a l a n i n  



A d e n i n  

S u l f a n i l a m i d  

2.  T r e n n -   und  N a c h w e i s f l ä c h e   ( T a r g e t )  

Als   T r e n n -   und  N a c h w e i s f l ä c h e   d i e n t   e i n   0 ,1   mm  d i c k e s   S i l b e r -  

b l e c h   d e r   A b m e s s u n g   10  x  20  mm.  Das  B l e c h   w u r d e   v o r   dem  E i n -  

t a u c h e n   in  d i e   zu  a n a l y s i e r e n d e   L ö s u n g   z u r   R e i n i g u n g   u n d  A u f -  

r a u h u n g   f ü r   3  M i n u t e n   in   HNO3  (20  % )  g e t a u c h t ,   a n s c h l i e s s e n d  

3  x  m i t   d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   im  U l t r a s c h a l l b a d   g e s p ü l t .  

3.  A u f b r i n g e n   d e r   in   d e r   P r o b e   g e l ö s t e n   V e r b i n d u n g e n  A 1 . . . A n .  

Das  A u f b r i n g e n   a l l e r   in   d e r   P r o b e   g e l ö s t e n   K o m p o n e n t e n   A 1 . . . A n  
e r f o l g t e   d u r c h   E i n t a u c h e n   f ü r   e t w a   2  -   3  M i n u t e n   des   v o r b e h a n d e l -  

t e n   S i l b e r b l e c h s   in   d i e   L ö s u n g . . D a b e i   w u r d e   d i e   F l ü s s i g k e i t  

r e l a t i v   zu  d e r   A g - O b e r f l ä c h e   s t ä n d i g   in   B e w e g u n g   g e h a l t e n .   D a s  

T a r g e t   w u r d e   dann   aus   d e r   L ö s u n g   g e h o l t ,   ü b e r s c h ü s s i g e s   L ö s u n g s -  

m i t t e l   d u r c h   A b s c h ü t t e l n   von  d e r   O b e r f l ä c h e   e n t f e r n t   und  d a s  

T a r g e t   dann   an  L u f t   g e t r o c k n e t .   In  d i e s e m   Z u s t a n d   e r f o l g t e   d i e  

S I M S - A n a l y s e   des   s o g e n a n n t e n   " e x p o n i e r t e n   a b e r   n i c h t   g e s p ü l t e n "  

T a r g e t s .  

4.  S e l e k t i v e   E x t r a k t i o n  

Die  s e l e k t i v e   E x t r a k t i o n   e r f o l g t e   b e i   den  h i e r   b e s c h r i e b e n e n  

B e i s p i e l e n   m i t   W a s s e r   a l s   L ö s u n g s m i t t e l .   Das  m i t   den  K o m p o n e n t e n  

d e r   L ö s u n g   b e l a d e n e   T a r g e t   w u r d e   zu  d i e s e m   Zweck  3  x  h i n t e r -  

a n d e r   in  d e s t i l l i e r t e s   W a s s e r   im  U l t r a s c h a l l b a d   f ü r   e t w a   1  M i n u t e  

e i n g e t a u c h t .   A n s c h l i e s s e n d   w u r d e   das   T a r g e t   an  L u f t  g e t r o c k n e t ,  

und  s t e l l t e   in  d i e s e r   Form  d i e   P r o b e   im  Z u s t a n d   " e x p o n i e r t  

und  a n s c h l i e s s e n d   g e s p ü l t "   d a r .  
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5.  S I M S - A n a l y s e  

Die  S I M S - S p e k t r e n   d e r   e i n g e s e t z t e n   E i n z e l v e r b i n d u n g e n   s i n d   a u f g r u n d  

e n t s p r e c h e n d e r   V o r v e r s u c h e   b e k a n n t .   Zum  N a c h w e i s   d e r   an  d e n  j e -  

w e i l i g e n   O b e r f l ä c h e n   v o r h a n d e n e n   V e r b i n d u n g e n   w u r d e n   d i e   " P a r e n t -  

I o n e n "   (M+Ag)+  o d e r   (M-H) -   ( v g l .   T a b e l l e )   v e r w e n d e t .  

Nach  E i n s c h l e u s e n   d e r   g e t r o c k n e t e n   T a r g e t s   ü b e r   e i n   S c h n e l l -  

s c h l e u s e n s y s t e m   i n n e r h a l b   1  M i n u t e   w u r d e n  d i e   in  den  A b b i l d u n g e n  

w i e d e r g e g e b e n e n   S p e k t r e n a u s s c h n i t t e   in   M e s s z e i t e n   von  e t w a  

2  M i n u t e n   e r h a l t e n .   Das  e i n g e s c h l e u s t e   T a r g e t   w u r d e   d a z u  

m i t   A r  - I o n e n   e i n e r   E n e r g i e   von  3  k e V   und  e i n e r   S t r o m s t ä r k e   v o n .  
2 · 1 0 - 1 0   A  a u f   0 ,1   cm2  b e s c h o s s e n .   Die  M a s s e n a n a l y s e   d e r   p o s i -  

t i v e n   bzw.  n e g a t i v e n   S e k u n d ä r i o n e n   e r f o l g t e  m i t   e i n e m   Q u a d r u p o l -  

m a s s e n s p e k t r o m e t e r   und   a n s c h l i e s s e n d e m   E i n z e l i o n e n n a c h w e i s .   D e r  

b e k a n n t e   G e s a m t w i r k u n g s q u e r s c h n i t t   f ü r   d i e   S c h ä d i g u n g   d u r c h  

I o n e n b e s c h u s s   b e t r ä g t   b e i   a l l e n   v o r l i e g e n d e n   V e r b i n d u n g e n   d i e s e r  

B e i s p i e l r e i h e   e i n i g e   1 0 - 1 4   cm2.  Be i   e i n e r   S c a n - G e s c h w i n d i g k e i t  

von  e t w a   1  a m u / s   i s t   d a h e r   s i c h e r g e s t e l l t ,   d a s s   in   d e r   A n a l y s e n -  

z e i t   k e i n e   s t ö r e n d e   Ä n d e r u n g   d e r   O b e r f l ä c h e n k o n z e n t r a t i o n   d e r  

u n t e r s u c h t e n   V e r b i n d u n g e n   e i n t r a t .   Die  Z e i t k o n s t a n t e   des   S c h r e i -  

b e r s   b e t r u g   1 /4   s .  

6.  E r g e b n i s s e  

6.1  2 - K o m p o n e n t e n - P r o b e   ( F i g .   8) 

Der   N a c h w e i s   d e r   an  d e r   O b e r f l ä c h e   v o r h a n d e n e n   o r g a n i s c h e n   V e r -  

b i n d u n g e n   aus   d e r  u r s p r ü n g l i c h e n   L ö s u n g   e r f o l g t e   b e i   d i e s e r   P r o b e  

ü b e r   d i e   S e k u n d ä r i o n e n   (M  - H )   im  n e g a t i v e n   S e k u n d ä r i o n e n s p e k t r u m .  

Das  S p e k t r u m   d e r   e x p o n i e r t e n ,   n i c h t   g e s p ü l t e n   P r o b e   z e i g t  

S u l f a n i l a m i d   und  M e p h o b a r b i t a l   ü b e r   d i e   S e k u n d ä r i o n e n   (M  - H )  .  

Die  t r o t z   g l e i c h e r   A n f a n g s k o n z e n t r a t i o n e n   d i e s e r  V e r b i n d u n g e n  

in  d e r   L ö s u n g   im  S I M S - S p e k t r u m   b e o b a c h t e t e n   u n t e r s c h i e d l i c h e n  

S e k u n d ä r i o n e n i n t e n s i t ä t e n   s i n d   im  w e s e n t l i c h e n   a u f   u n t e r s c h i e d -  

l i c h e   I o n e n a u s b e u t e   d i e s e r   b e i d e n   V e r b i n d u n g e n   z u r ü c k z u f ü h r e n .  
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Im  S p e k t r u m   w e r d e n   a u s s e r d e m   S e k u n d ä r i o n e n   b e o b a c h t e t ,   d i e  

a u f g r u n d   d e r   W e c h s e l w i r k u n g   von  L ö s u n g s m i t t e l v e r u n r e i n i g u n g e n  

m i t   d e r   S i l b e r o b e r f l ä c h e   e n t s t a n d e n   s i n d .   S i e   b e e i n t r ä c h t i g e n  

d i e   A n a l y s e   d e r   e i g e n t l i c h e n   P r o b e n s u b s t a n z e n   j e d o c h   n i c h t .  

Nach  dem  S p ü l e n   i s t   das   S u l f a n i l a m i d - S i g n a l  p r a k t i s c h   v o l l -  

s t ä n d i g   v e r s c h w u n d e n   ( v g l .   P f e i l   in   Abb.  b ) ,   d i e   S e k u n d ä r i o n e n -  

i n t e n s i t ä t   f ü r   M e p h o b a r b i t a l   i s t   d e m g e g e n ü b e r   k o n s t a n t   g e b l i e b e n .  

Das  b e d e u t e t ,   d a s s   d u r c h   e i n e n   s e l e k t i v e n  E x t r a k t i o n s v o r g a n g  

d i e   O b e r f l ä c h e n v e r b i n d u n g ,   d i e   das   S u l f a n i l a m i d   m i t   dem  S i l b e r  

b i l d e t e ,   a u f g e l ö s t   w u r d e ,   w ä h r e n d   d i e   M e p h o b a r b i t a l b i n d u n g   a n  

d i e   S i l b e r o b e r f l ä c h e   v o n  W a s s e r   n i c h t   g e l ö s t   w e r d e n   k a n n .  

6 .2   4 - K o m p o n e n t e n - P r o b e   ( F i g .   9) 

Bei   d i e s e r   P r o b e   e r f o l g t e   d e r   N a c h w e i s   d e r   an  d e r   O b e r f l ä c h e  

aus   d e r   L ö s u n g   a b g e s c h i e d e n e n   V e r b i n d u n g e n   im  p o s i t i v e n   S e k u n d ä r -  

i o n e n s p e k t r u m   ü b e r   d i e   A g - k a t i o n i s i e r t e n   M o l e k ü l i o n e n   (M  + A g )  .  

Bei   d e r   n i c h t   g e s p ü l t e n   e x p o n i e r t e n   P r o b e   w e r d e n   a l l e   v i e r   V e r -  

b i n d u n g e n   A l a n i n ,   A d e n i n ,   P h e n y l a l a n i n   und  S u l f a n i l a m i d   d i r e k t  

n a c h g e w i e s e n .   Auch  h i e r   s i n d   d i e   u n t e r s c h i e d l i c h e n   I n t e n s i t ä t e n  

a u f   u n t e r s c h i e d l i c h e   I o n i s i e r u n g s w a h r s c h e i n l i c h k e i t e n   d e r   e n t -  

s p r e c h e n d e n   O b e r f l ä c h e n k o m p l e x e   z u r ü c k z u f ü h r e n .   Nach  dem  S p ü l e n  

d i e s e r   P r o b e   a  in  d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   k a n n   von  den   u r s p r ü n g -  

l i c h   4  d e p o n i e r t e n   V e r b i n d u n g e n   n u r   n o c h   e i n e ,   n ä m l i c h   d i e   d e s  

A d e n i n ,   n a c h g e w i e s e n   w e r d e n .   Die  V e r b i n d u n g e n   des   A l a n i n s ,   d e s  

P h e n y l a l a n i n s   und  des   S u l f a n i l a m i d s   m i t   d e r   S i l b e r o b e r f l ä c h e  

s i n d   b e i m   S p ü l e n   in   H20  a u f g e b r o c h e n   und  d i e   e n t s p r e c h e n d e n  

S u b s t a n z e n   von  d e r   O b e r f l ä c h e   e n t f e r n t   w o r d e n .  

Beim  S p ü l v o r g a n g   h a b e n   s i c h   g e r i n g e   C h l o r m e n g e n   aus   dem  d e s t i l -  

l i e r t e m   W a s s e r   a u f   dem  S i l b e r   a b g e s c h i e d e n   ( A g 2 C l + ) .  

Le  A  21  1 5 1 - A u s l a n d  





V e r f a h r e n   zu r   a n a l y t i s c h e n   B e s t i m m u n g   e i n e r   in  e i n e m   G a s  

o d e r   e i n e r   F l ü s s i g k e i t   e n t h a l t e n e n   K o m p o n e n t e ,   i n s b e s o n -  

d e r e   e i n e r   o r g a n i s c h e n   V e r b i n d u n g ,   b e i   d e m  d i e   g e s u c h t e  

K o m p o n e n t e   d u r c h   e i n e   V o r t r e n n u n g   a n g e r e i c h e r t   und  a n -  

s c h l i e ß e n d   m a s s e n s p e k t r o m e t r i s c h   i d e n t i f i z i e r t   w i r d ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  e i n e   im  w e s e n t l i c h e n   e b e n e ,  

n i c h t   p o r ö s e   F e s t k ö p e r o b e r f l ä c h e   m i t   dem  Gas  o d e r   d e r  

F l ü s s i g k e i t   in  K o n t a k t   g e b r a c h t   w i r d   und  d i e   g e s u c h t e  

K o m p o n e n t e   aus   d e r   g a s f ö r m i g e n  o d e r   f l ü s s i g e n   P h a s e   d i -  

r e k t   o d e r   a l s   F o l g e p r o d u k t   im  B e r e i c h   e i n e r   M o n o l a g e ,  

v o r z u g s w e i s e   in  d e r   o b e r s t e n   M o n o l a g e ,   an  d e r   F e s t k ö r -  

p e r o b e r f l ä c h e   n i e d e r g e s c h l a g e n   w i r d .  

2.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d i e   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   m i t   e i n e m   R e a g e n z   p r ä p a r i e r t  

w i r d ,   d a s   d i e   g e s u c h t e   K o m p o n e n t e   d i r e k t   o d e r   a l s  

F o l g e p r o d u k t   s e l e k t i v   b i n d e t .  

3.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  und  2,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ;  
daß  d i e   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   l a t e r a l   in   F e l d e r   u n t e r -  

t e i l t   w i r d ,   d i e   z u r   B i n d u n g   v e r s c h i e d e n e r   K o m p o n e n t e n  
m i t   v e r s c h i e d e n e n   R e a g e n z i e n   p r ä p a r i e r t   w e r d e n .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d i e   g e s u c h t e   K o m p o n e n t e   z u s a m m e n   m i t   a n d e r e n   K o m p o n e n t e n  

an  d e r   F e s t k ö r p e r o b e r f l ä c h e   a u s g e f ä l l t   w i r d   und  a n -  
s c h l i e ß e n d   d i e   a n d e r e n   K o m p o n e n t e n   d u r c h   e i n   L ö s u n g s -  
m i t t e l   e x t r a h i e r t   w e r d e n .  

5.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a 3  

zur   I d e n t i f i z i e r u n g   d e r   a n g e r e i c h e r t e n   K o m p o n e n t e   e i n  

S e k u n d ä r i o n e n m a s s e n s p e k t r o m e t e r   v e r w e n d e t   w i r d .  



6  .   V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  b i s   5,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,  d a ß   zu r   I d e n t i f i z i e r u n g   d e r   a n g e r e i c h e r t e n  

' K o m p o n e n t e   e i n   l a s e r a n g e r e g t e r   M i k r o m a s s e n a n a l y s a t o r  

m i t   F l u g z e i t s p e k t r o m e t e r   v e r w e n d e t   w i r d .  

7  .   V e r f a h r e n - n a c h   A n s p r u c h   3  und   6,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  a l s   F e s t k ö r p e r   e i n e   o r g a n i s c h e   T r ä g e r -  

f o l i e   v e r w e n d e t   w i r d   und   daß  z u r   ö r t l i c h - g e z i e l t e n  

A b s c h e i d u n g - d e r   R e a g e n z s u b s t a n z   u n d / o d e r  d e r  n a c h -  

z u w e i s e n d e n   K o m p o n e n t e n   aus   e i n e r   L ö s u n g   o d e r   S u s -  

p e n s i o n   d i e   o r g a n i s c h e   T r ä g e r f o l i e   ö r t l i c h  i n   e i n e m  

F l ä c h e n b e r e i c h   d e r   G r ö ß e n o r d n u n g   d e s   L a s e r s t r a h l s  

d u r c h   E l e k t r o n e n s t r a h l e n   o d e r   d u r c h   e i n e   G a s e n t -  

l a d u n g   h y d r o p h i l i e r t   w i r d .  

8  .  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   6  und  7,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  d i e   T r ä g e r f o l i e   a u f   d e r   A u ß e n s e i t e  

d e s   M a s s e n s p e k t r o m e t e r s   u n t e r   A t m o s p h ä r e n d r u c k  

o d e r   S c h u t z g a s   a n g e b r a c h t   w i r d   und  daß  m i t   e i n e m  

L a s e r b l i t z   d i e   a u f   d e r   F o l i e   a b g e s c h i e d e n e   K o m p o n e n t e  

d u r c h   e i n   g l e i c h z e i t i g   e n t s t e h e n d e s   L o c h   in  d e r   F o l i e  

in   den   M a s s e n s p e k t r o m e t e r r a u m   v e r d a m p f t   w i r d .  

9  .   V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1  b i s   8 ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  a l s   F e s t k ö r p e r   e i n   T e s t s t r e i f e n   z u r   U n t e r s u c h u n g  

von  K ö r p e r f l ü s s i g k e i t e n   v e r w e n d e t   w i r d .  
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