
Strategy with SICCAS 

l  Produce NaI powder at 
~1ppm in K 

l  Grow a crystal gaining a 
factor 10 in K 

l  Melt and regrow gaining a 
factor 8 in K 
-  a.k.a. zone refinement 

l  Final target purity: 
~10ppb 

l  Jan 2015: we ordered 
the production of  10kg 
powder + two growth 
cycles: 
-  Testing samples foreseen 

for each step 

-  18kЄ total cost 



4 crystals produced in Aug 2015 

  

#1 and #2  
shipped to Milano  

measured together 
by HPGe @LNGS 
(Matthias) 

#3 and #4  
stay at SICCAS 

#3 melted and  
regrown 

#4 surface treated with: 
 HP SiO2 powder 
 Silicon Oil / Acetone 

#4 melted and regrown 

Cut for samples  
from different areas 
(Ioan)  

Measured by ICPMS 
(Stefano) shipped to Milano 



K in NaI powder and crystals 

Kunshan SICCAS MIB LNGS LNGS 

sample ready mass ICP-MS ICP-MS HP Ge ICP-MS HP Ge 

powder 
1st batch 

Apr 15 20g 4.1 
ppm 

4.7 
ppm 

20 
ppm 

<2 
ppm 

powder 
2nd batch  

Jun 15 200g 2.88 
ppm 

<3 
ppm 
(prelim.) 

400 
ppb 
(prelim.) 

2 crystals 
1st growth 

Aug 15 2x 
1.2kg 

<300 
ppb 

see table 
below 

250±80 
ppb 
(prelim.) 
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Sample list  
 
La lista dei campioni ed il loro trattamento è descritto nella seguente tabella. 
 

Sample ID Weight [ g ] Sample dissolution Dilution 
for analysis Total dilution 

Crystal 1 center clean 1,5 20 ml H2O 2% HNO3 1:40 533 
Crystal 1 Nose 1.4 20 ml H2O 2% HNO3 1:40 571 
Crystal 1 Tail 4.7 45 ml H2O 2% HNO3 1:40 383 

     
Crystal 2 Center dirty a 2.7 25 ml H2O 2% HNO3 1:40 370 
Crystal 2 Center dirty b 2.1 25 ml H2O 2% HNO3 1:40 476 

Crystal 2 Tail 1.75 20 ml H2O 2% HNO3 1:40 457 
Tabella n1: lista campioni e trattamento 

 
I campioni sono stati sciolti in acqua ultrapura per avere una concentrazione di circa il 10% quindi 
sono stati acidificati con acido nitrico ultrapuro al 2% e diluiti 40 volte prima della misura ICP-MS. 
Tutte le provette impiegate sia per il prelievo che per le diluizioni erano state lavate e condizionate. 
La soluzione di acido nitrico al 2% impiegata per le diluizioni finali è stata misurata gia nelle 
provette, quindi è stato aggiunto solo il campione. 
Tutti i campioni sono stati diluiti in doppio e misurati separatamente. 
 
Risultati 
 
La misura del K è stata eseguita in alta risoluzione in condizioni di plasma standard (1200 W). Lo 
strumento è stato calibrato con uno spike di 5 ppb aggiunti al campione C1 Center Clean per tener 
conto di eventuali effetti matrice. 
Il bianco della procedura è stato misurato come sopra descritto e sottratto ai campioni. 
Nella tabella N2 sono riportati i risultati ottenuti.  
 

Sample ID K conc 
 [ppb] 

Crystal 1 center clean 90 ± 10 
Crystal 1 Nose 120 ± 15 
Crystal 1 Tail 1200 ± 20 

  
Crystal 2 Center dirty a 138 ± 5 
Crystal 2 Center dirty b 170 ± 30 

Crystal 2 Tail 1050 ± 40 
    Tabella n2: risultati ottenuti come media di due misure  
    effettuate su due diluizioni indipendenti.  
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Ongoing 

�  Crystal from 2nd growth being shipped by SICCAS. 
�  Which treatment? 

�  MIB triple quadrupole (collision cell): lacks manpower 

�  MIB – German company: optical MS could go to 10-30ppb 
(Massimiliano) 

�  10kg Astro Grade ordered on Nov 20th from SA. 

�  Matthias measured a NaI powder sample from Ucrania: 
results awaited. 


