EIN WHITEPAPER VON
SPECTRO ANALYTICAL INSTRUMENTS

Funf Grunde, um auf ein
ED-RFA-Analysegerat der
nachsten Generation umzusteigen

Einfuhrung

Manchmal macht bereits eine kleine Verdnderung
einen groRen Unterschied aus. Ein gutes Beispiel
hierfiir ist die Technologie der energiedispersiven
Rontgenfluoreszenzanalyse (ED-RFA). Die fiihrenden
Modelle der neuesten ED-RFA-Spektrometer-
Generation — zu denen auch das SPECTRO XEPOS
zahlt — wurden durch stetige Weiterentwicklung in
vielerlei Hinsicht erheblich verbessert und setzen
damit neue Mal3stébe in ihrer Klasse.

Diese neuen, optimierten Gerdte bieten einen

noch groBeren Umfang an  quantitativen
Analysemdglichkeiten, einen groReren Analyse-
bereich mit mehr erfassharen Elementen und
niedrigeren  Konzentrationen, einen  héheren
Probendurchsatz, geringere Betriebskosten sowie

einen verbesserten Bedienkomfort.
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Dieser Quantensprung hat bei vielen Anwendern zu
einem Umdenken beziiglich der Einsatzmdéglichkeiten
eines modernen ED-RFA-Gerétes gefiihrt. In vielen
Fallen liefern diese Geréte gleich gute oder sogar
bessere Ergebnisse im Vergleich zu teureren
wellenldngendispersiven
trometern (WD-RFA).

Rontgenfluoreszenzspek-

Dieses White Paper richtet sich inshesondere an
Laborleiter und Leiter der Qualitdtskontrolle. Es
beschreibt fiinf wesentliche Griinde, weshalb ein
Umstieg auf die neueste Generation von ED-RFA-
Analysegeréten die richtige Wahl zur Optimierung
von Leistung, Effizienz und Bezahlbarkeit sein kann.
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1. Wegweisendes Verfahren in
der quantitativen Analyse

Traditionsgemall werden ED-RFA-Gera-
te als Werkzeuge fir die gualitative Analyse
eingesetzt. Typischerweise legt der An-
wender die Proben zur Analyse ins Ge-
rat, druckt anschlieRend die gemessenen
Spektren aus und vergleicht diese dann mit
Referenzspektren der interessierenden Ele-
mente, um sicherzustellen, dass eine Uber-
einstimmung vorliegt. Diese Vorgehens-
weise wird oft als Methode zum schnellen
Screening eingehender Proben genutzt, um
mit geringem Zeitaufwand Uberprifen zu
kénnen, ob die Materialien in der richtigen
chemischen Zusammensetzung angeliefert
wurden. Die meisten ED-RFA-Analysegera-
te sind durchaus in der Lage, bei dieser Art
der Anwendung effizient, zeitgerecht und
vergleichsweise kostenglinstig zu arbei-
ten. Auch kommen sie zum Einsatz, wenn
nur wenige Elemente in einer bestimmten
Probenmatrix analysiert werden miussen.
Beispiele hierflir sind Anwendungen in der
Prozessiiberwachung.

Allerdings ist eine solche Vorgehensweise

nicht unbedingt zu empfehlen, wenn fir
jede Probe eine groRe Anzahl von Elemen-
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ten betrachtet werden muss. AuRRerdem
setzt diese Verwendung einen Bediener
voraus, der es gewohnt ist, vergleichbare
Spektren ,mit bloRem Auge” beurteilen
zu kénnen. Es bedarf einiger Erfahrung,
um mittels visueller Anhaltspunkte gering-
fligigste Unterschiede wahrnehmen zu
kénnen, die aber tatsachlich auf das Vor-
handensein eines ungewollten Elementes
hinweisen und es deshalb erforderlich ma-
chen koénnten, eine Lieferung vollstandig
zurlickzuweisen.

Eine rein qualitative Analyse st6f3t auch
dann an ihre Grenzen, wenn die erhaltenen
Spektren Interferenzlinien aufweisen. In der
Herstellung von Kosmetika z. B. erhalt man
die weil3e Farbe eines Puders beispielswei-
se oft durch Zugabe von Titanoxid. Titan-
spektren kénnen jedoch durch Signale ho-
her Anteile an Barium gestort werden, das
ebenfalls eine weil3e Farbe erzeugt, wenn
es als Bariumsulfat vorliegt. Eine qualitati-
ve Analyse lasst keine Riickschliisse auf die
Konzentration eines bestimmten Elements
in einer Probe zu. Je nach Probenmatrix
und stofflicher Zusammensetzung kénnen
scheinbar vergleichbare Spektren aus Pro-
ben mit unterschiedlichen Konzentrationen
aufgenommen worden sein.



Tabelle 1:

Analyseergebnisse einschlielSlich des
statistischen Zahlfehlers (CSE) (95 %
Vertrauensgrenze) fiir das metallreiche
Sediment SdAR-M2, prépariert als
Pulverpressling unter Einsatz einer

fiir die Analyse geologischer Proben
kalibrierten Applikation; kursiv
dargestellte Werte sind nicht zertifiziert

Durch die Entwicklung neuer Technologien
wurden die Grenzen des Machbaren funda-
mental verschoben. Bedingt durch Verbes-
serungen in der Anregung, Detektion und
den Berechnungsalgorithmen kénnen mit-
hilfe der neuen ED-RFA-Analysegeréte auch
quantitative Untersuchungen durchgefiihrt
werden, um nicht nur das Vorhandensein,
sondern auch die Konzentration einer
Vielzahl von Elementen auch in véllig un-
bekannten Proben zu bestimmen. Das mit

modernsten Software-Tools ausgestattete
SPECTRO XEPQS ist beispielsweise in der

Lage, samtliche relevanten Elemente im
Elementbereich von Natrium bis Uran ohne
aufwandiges Setup — auch in unbekannten
Proben - zu identifizieren und zu quantifi-
zieren. Ist hohe Genauigkeit gefordert, kali-
briert der Anwender das ED-RFA-Gerét ein-
fach mittels matrixangepasster Proben und
kann dann die Elementzusammensetzung
genau bestimmen.

Im oben genannten Beispiel aus der Kos-
metikverarbeitung wirden die Anwen-
der eine direkte quantitative Analyse der
Somit

erhalten.

Titanoxidkonzentration

Somet oo | e | omonn [l Eon, | Broviete | omoion
Konz. + Fehler Konz. + Fehler
Naz0 % 2,68 = 0,04 2,58 = 0,03 Zr na/g 232 = 0,6 259 =7
MgO0 % 0,752 = 0,01 0,49 + 0,02 Nb 1g/g 25+ 0,4 26,2 0,7
Al;03 % 13,56 = 0,02 12,47 = 0,06 Mo g/g 14,9 =+ 0,6 13,3 = 0,4
Si0; % 74,30 + 0,02 73,45 + 0,17 Ag 1g/g 13,1+ 0,2 15 +2
K20 % 5,31 = 0,01 5,00 = 0,03 Cd na/g 5+0,2 51+0,2
Ca0 % 0,93 = 0,002 0,84 = 0,01 In 1g/g 24 +0,2 2102
Fe203 % 2,65 = 0,002 2,63 = 0,02 Sn na/g 3,7x04 24 x02
P,05 ug/g 897 = 12 790 = 20 Sh ug/g 102 = 0,8 107 =5
S03 ng/g | 2783 12 2422 + 202 Te ug/g 2+04 21+04
Sc ng/g <3 4,1 = 0,02 Cs 1a/g 4,1 =06 1,82 + 0,1
Ti pg/g | 1680 = 4 1798 = 18 Ba pg/g | 1012+4 990 = 12
v ug/g 26+ 1 25,2 + 0,7 La ng/g 46 + 2 46,6 + 1
Cr ng/g 48,4 + 0,6 49,6 1,7 Ce ug/g 95 + 3 98,8 + 1,7
Mn ug/g | 1211 =2 1038 = 15 Pr ug/g 6+2 11+0,2
Co ug/g 10 + 4 12,4 + 0,4 Nd ng/g 45 + 2 39,408
Ni ug/g 50 = 1 48,8 = 1 Yb ug/g <2 3,6 +0,1
Cu 1g/g 237 +2 236 = 4 Hf ug/g 6+2 7,29 + 0,23
Zn ug/g 787 =2 760 = 13 Ta 1g/g <5 1,8 +0,1
Ga ng/g 18,5+ 0,8 17,6 = 0,4 w ug/g 3+1 35+04
Ge ug/g 0,7 +0,2 1,5 +02 Hg 1g/g 1,7 =04 1,44 = 0,1
As ng/g 89 + 2 76+5 Tl g/g 3,9+06 28+02
Se ug/g 1,8+02 27+05 Pb 1g/g 807 = 2 808 = 14
Br ng/g 1,2+02 Bi ug/g 16+06 1,05 + 0,1
Rb ng/g 147 + 0,6 149 + 2 Th 1g/g 15,3 = 0,6 14,2 0,4
Sr ua/g 142 £ 0,4 144 + 3 u ug/g 25+04 2,53 +0,1
Y ug/g 335+04 32,7 +0,7
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wussten sie, was in der Probe in welchem
Verhéltnis enthalten ist. Die Proben mss-
ten dann nicht zur Analyse an ein externes
Labor Ubersendet werden, und die damit
verbundenen Zusatzkosten und Verzdge-
rungen lieBen sich vermeiden.

2. Zusatzliche
Analysemadglichkeiten

Die neueste Generation der ED-RFA-Gera-
te wurde zugleich mit einer breiten Palette
neuer, nutzlicher Auswertungsfunktionen
ausgestattet, zu denen u. a. die Moglichkeit
der simultanen Analyse mehrerer Elemente
sowie der Abdeckung eines gréReren Kon-
zentrationsbereichs der Proben zéhlt.

Beispielsweise = kommt beim neuen
SPECTRO XEPOS eine Kombination aus
innovativem Detektor, leistungsfahigem
Auslesesystem und neuem Réhrendesign
zum Einsatz. Es bietet eine neue, einzigarti-
ge adaptive Anregung sowie die optimierte
Kombination aus einer Rdontgenréhre mit
einer ,Thick Target” Anodenkonstruktion
aus einer bindren Palladium-Kobalt-Legie-

XEPOS Generation |11
@ Generation | ) Generation Il O Generation Il

Drei Generationen des SPECTRO XEPOS:

Die Messempfindlichkeit nimmt immer weiter zu

rung mit den Maoglichkeiten einer direk-
ten Anregung, einer Anregung Uber einen
Bandpassfilter sowie eine polarisierter An-
regung. Das Ergebnis: Eine bis zu 10-fach
héhere Empfindlichkeit sowie eine 3-fach
hoéhere Prazision im Vergleich zu den Vor-
Beide
schaften sind fir die Multielementanalyse

gangermodellen. Qualitatseigen-
von Haupt-, Neben- und Spurenbestand-
teilen unabdingbar. Auf diese Weise erhalt
der Anwender eine schnelle und genaue
Auswertung aller relevanten Elemente im
Bereich von Natrium bis Uran.

Abbildung:

Analyse organischer Proben mit
nominalen Konzentrationen von
0,5, 1,0, 2,0 und 3,0 mg/kg Cd
ausgewerteten Spektren
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Die Screening-Funktionen wurden deutlich
verbessert. Mit der Erweiterung um das
neueste, einzigartige TurboQuant-ll-Ana-
lytikpaket kdnnen die Anwender auf Basis
der ermittelten Screening-Ergebnisse mehr
als 50 Elemente in einer Probe identifizie-
ren. Durch diese Fahigkeit zur schnellen
Analyse unbekannter Proben — ob Flissig-
keiten, Feststoffe oder Pulver — erhalten die
Anwender zusatzlich zu den angestrebten
Ergebnissen flir die Elemente, die sie in der
Probe ohnehin vermuten, auch Ergebnis-
se fir Elemente, deren Vorhandensein sie
nicht erwartet haben, oder fir unerwiinsch-
te Elemente, die zusatzlich entdeckt wer-
den kénnen.

Ein weiterer entscheidender Erfolg ist das
Erzielen einer hoheren Empfindlichkeit. Mit
jeder neuen Generation von ED-RFA-Ana-
lysegeraten versuchen die Hersteller deren

5

Empfindlichkeit zu verbessern. Hohe Emp-
findlichkeit fahrt in Verbindung mit hoher
Instrumentenstabilitdt zu einer ebenso ho-
hen Analyseprazision. Besonders wichtig ist
dies bei der Analyse der Konzentration von
Haupt- und Nebenelementen.

Die besten neuen Modelle bieten eine
Kombination aus hoher Empfindlichkeit
mit niedrigem spektralem Untergrund und
erreichen dadurch au3ergewdhnlich niedri-
ge Nachweisgrenzen (NWG) fur diese Viel-
zahl von Elementen. Soll mehr als nur eine
Ubersichtsanalyse durchgefilhrt werden,
kénnen Anwender jetzt Elementzusammen-
setzungen aus Nebenbestandteilen und
Spurenelementen in einer Konzentration
quantifizieren, die in einem Bereich unter-
halb weniger Teile pro Million (ppm) liegt.
Das Gerat kann also fir die Messung ange-
strebter Spurenelemente in vergleichbaren
Proben kalibriert werden.

Um eine solche Prazision und derart niedri-
ge Nachweisgrenzen mit einem RFA-Gerét
erreichen zu kénnen, ware bislang der Ein-
satz eines WD-RFA-Analysegerates erfor-
derlich gewesen, dessen Anschaffungspreis
den eines modernen ED-RFA-Modells oft
um mehr als das Doppelte Ulbersteigt.

Abbildung:

Bei vielen Aufgaben ist die Anzahl der Proben, die innerhalb der
gleichen Messzeit analysiert werden kénnen, im Vergleich zu
ED-RFA-Vorgéngermodellen deutlich héher.
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3. GroRtmoglicher Proben-
durchsatz

Die Anwendungsfélle und Arbeitsablau-
fe zahlreicher Nutzer erfordern von einem
Analysegeréat, dass es sowohl auf einen
hohen Probendurchsatz als auch auf kurze
Messzeiten ausgelegt ist. Im Universum der
RFA-Spektrometer war diese Kombination
bis vor kurzem die ausschliel3liche Doma-
ne der WD-RFA-Gerate. Weiterentwick-
lungen wie das neue hochempfindliche
Detektionssystem des SPECTRO XEPOS
mit seiner deutlich erhéhten Zahlrate tra-
gen dazu bei, dass dieses Leistungsniveau
nun auch mit einem ED-RFA-Gerat madglich
ist. Tatsachlich lassen sich die Analysezei-
ten durch den Einsatz dieser Technologien
drastisch senken.

Bei vielen einfachen Aufgaben nimmt die
Messung nur noch wenige Sekunden in
Anspruch. Bezogen auf das bereits er-
wahnte Beispiel aus dem Kosmetikbereich
waren flr die Analyse einer Probe auf das

Vorhandensein verschiedener Elemente
friher etwa drei Minuten bendtigt worden.
Die besten neuen Gerate erledigen die
gleiche Analyse mittlerweile innerhalb von
nur 30 Sekunden. Sogar ein umfassendes
Screening, das mit ED-RFA-Vorgédngermo-
dellen etwa 20 Minuten dauerte, ist jetzt
innerhalb von zwei Minuten méglich. Und
wenn die Produktivitat nicht die hdchste Pri-
oritat hat, kann der Anwender die Messzeit
erhéhen, um auf diese Weise die Prazision
zu verbessern. Eine Verlangerung der Mes-
szeit auf 10 Minuten wiirde beispielsweise
in vielen Fallen eine echte quantitative Be-
stimmung von Spurenelementen bis hinab
in den Sub-ppm-Bereich ermdglichen.

GroRere Unternehmen koénnten sich diese
Flexibilitdt zunutze machen, um mit eini-
gen Messgeraten einen maoglichst grofRen
Probendurchsatz sicherzustellen, wahrend
andere Gerate ausschlie3lich zur Erzielung
héchster Prazision oder niedrigster Nach-
weisgrenzen eingesetzt wirden. Im Ge-
gensatz dazu kénnten sich kleinere Labore
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daflir entscheiden, an Tagen mit besonders
hohem Arbeitsaufwand vor allem Uber-
sichtsanalysen durchzufiihren und diesel-
ben Proben dann erneut zu messen, um in
Pausenzeiten oder nachts eine Spurenele-
ment-Analyse zu starten.

4. Niedrigere Betriebskosten

Die Kosten fliir Anschaffung und Langzeit-
betrieb/Instandhaltung eines modernen
ED-RFA-Analysegerates, wie beispielswei-
se eines neuen SPECTRO XEPOS Modells,
liegen immer noch deutlich unter dem fi-
nanziellen Aufwand fir ein WD-RFA-Spek-
trometer. Doch mit der Zunahme an ana-
lytischem Leistungsvermégen in dieser
Gerateklasse in den vergangenen Jahren
sind damit in vielen Anwendungsbereichen
vergleichbare Leistungen erzielbar.

Ebenso ist der Energiebedarf (nur 200 W)
geringer als bei den meisten WD-RFA-Ana-
lysegeraten. Die Bauteile sind extrem

langlebig. Bei einem spateren Ersatz der
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Komponenten fallen dann auch meist deut-
lich geringere Kosten an: Eine neue Réh-
re fir das SPECTRO XEPOS ist beispiels-
weise zu einem Drittel des Preises einer
WD-RFA-Hochleistungsréhre erhaltlich.
Zusatzliches Einsparpotenzial ergibt sich
schlieBlich auch durch die Flexibilitdt im
Einsatz von Verbrauchsmaterial. Anstelle
einer konstanten Spulung mit Litern teuren
Gases, ist eine (sparsame) Heliumspilung
nur fir die Analyse von leichten Elementen
in Flussigkeiten und Pulvern erforderlich,
wahrend zur Untersuchung von Feststoff-
proben ein Vakuumsystem verwendet wird.

Um moaglichst hohe Einsparungen zu erzie-
len, sollten Anwender ihren Bedarf genau
auf ihre jeweiligen Anforderungen anpas-
sen. Jeder Kauf eines neuen Gerates sollte
sorgfaltig am tatsachlichen Leistungsbe-
darf ausgerichtet werden.

Anspruchsvolle Anwendungen oder hoch-
komplexe Spezifikationen kénnen den ge-

N



samten Leistungsumfang des Spitzenmo-
dells SPECTRO XEPOS erfordern. Labore
mit leichter zu erfullenden Anforderungen
kénnten jedoch von einer Lésung wie
dem tragbaren und zugleich leistungsstar-
ken SPECTROSCOUT Analysegerat oder
auch dem verbesserten SPECTRO xSORT
Handspektrometer profitieren. Aufgrund
der technologischen Verbesserungen der
bereits erwahnten Gerdte der ED-RFA-
Klasse kann ein erschwingliches, moder-
nes Handspektrometer wie das zuletzt ge-
nannte durchaus die Leistung vieler alterer
RFA-Tischmodelle erreichen oder diese so-
gar noch Ubertreffen.

5. Garantiert einfache
Handhabung

Laborleiter aus aller Welt berichten daruber,
dass ihre Techniker routineméafig mit bis zu
funf verschiedenen Geraten arbeiten mus-
sen. Mit jedem Gerat ist ein eigener Lern-
prozess verbunden. Um die Bedienung der
einzelnen Geréate sicher zu beherrschen,
mussen sich die Techniker mit vielfachen
Aspekten der Aufstellung, des Betriebs und
der Wartung vertraut machen.

Die fihrenden Hersteller unternehmen
standig neue Anstrengungen, um die Ein-
griffe durch den Bediener in den jeweils
nachfolgenden ED-RFA-Modellen immer
weiter zu vereinfachen. Die neue Genera-
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tion bietet somit den bislang héchsten Be-
dienkomfort.

Beim SPECTRO XEPOS sind beispielsweise
individuelle, anwendungsspezifische Konfi-
gurationen moglich, und es kann aus einer
Vielzahl optionaler, vorkalibrierter Pakete,
die bereits flir die gadngigsten Anwendungs-
szenarien vorkalibriert sind, ausgewahlt
werden. Arbeitsablaufe und Probenhand-
ling gestalten sich damit &ulRerst flexibel
und bequem. Zu den Weiterentwicklungen
zahlt beispielsweise eine neu gestaltete,
vielseitige Probenkammer, in der auch groé-
Bere oder unregelmalig geformte Proben
sowie ein optionaler Probenteller mit 25 Po-
sitionen zur Automatisierung des Messab-
laufs Platz finden. Darlber hinaus wurde
die Schnittstelle der Betriebssoftware voll-
stédndig neu gestaltet und optimiert, um mit
einem erweiterten Funktionsumfang, der
nun auch Eingaben und Prafmaéglichkeiten
durch externe Anwender vorsieht, ein leis-
tungsstarkes, intuitiv bedienbares und be-
sonders einfach zu erlernendes Werkzeug
bereitzustellen.

Fazit

Auf dem Gebiet der ED-RFA-Technologie
wurden in den letzten Jahren enorme Fort-
schritte erzielt. Analysegerate unterschei-
den sich heute mehr denn je durch ihre
spezifischen Eigenschaften und Merkmale.



Laborleiter sollten beim Vergleich ihrer be-
reits vorhandenen Messgerate vor allem auf
die erweiterte Funktionsvielfalt achten, den
die Topmodelle der neuen ED-RFA-Analy-
segerate bieten kdnnen, wie zum Beispiel
die Mdoglichkeit zur Durchfihrung quanti-
tativer Untersuchungen, zusatzliche Ana-
lysefunktionen, erhéhter Probendurchsatz,
niedrigere Betriebskosten und verbesserter
Bedienkomfort.
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Fur Unternehmen, die vor dem Kauf eines
Analysegerates stehen, kdnnten diese Vor-
teile dazu fuhren, dass ein ,Upgrade” auf
ein modernes ED-RFA-Gerat geradezu un-
vermeidlich wird.
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