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RFA-Analyse von Fliissigkeiten mit Hilfe von Kiivetten und Folien

Einfiihrung

Die Probenvorbereitung von Fliissigkeiten fur die Rontgenfluoreszenzanalyse erfolgt durch das
EingieRen einer Probe in eine mit Folie praparierte Kiivette.

Doch Messen von Proben in Kiivetten stellt ein Risiko fiir das RFA-Gerat dar. Besonders Flissigkeiten
kénnen durch undichte Folien, beschadigte oder falsch praparierte Kiivetten auf die Rontgenrdhre
tropfen. Dies kann zur Zerstérung der Rohre fihren. Deshalb sollte nur geschultes Personal diese
Messungen ausfiihren. Kiivetten diirfen nur nach einer bestimmten Wartezeit, die zur Uberpriifung
von Leckagen dient, gemessen werden. Die Folien diirfen nicht wiederverwendet werden.

Die Messung von Kiivetten mit Fliissigkeiten oder Pulverschittungen unter Vakuum ist nicht erlaubt,
da eine Kontamination des Gerdtes nicht auszuschlielen ist. Zum Schutz der RFA werden solche
Messungen in aller Regel in einer Heliumatmosphare durchgefiihrt. Vor allem EDRFA Geréate erlauben
auch die Messung in Luft oder Stickstoff.
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Verfiigbare Kiivetten und Folien

Es sind viele verschiedene Kiivetten auf dem Markt erhaltlich, die abhangig von der Halterung des
RFA-Instruments genutzt werden kdnnen. Eine Liste verfligbarer Kiivetten finden Sie hier:

https://www.fluxana.com/de/liquid-analysis-sample-cups/kuvetten

Der Boden der Kiivette wird mit einer flir Rontgenstrahlen durchldssigen Folie bespannt. Die
chemische Bestandigkeit ist abhdangig vom Material und der Dicke der Folie:

Folie Dicke / pm Geeignet fiir Ungeeignet fiir
1,5 S&uren,
Mylar 2,5 Benzin, Diesel, Lésungsmittel Basen
3.5
b
4 Benzin,
Polypropylen B Verdiinnte Sauren Diesel
12
Polycarbonat 5 Benzin, Diesel
Kapton 7.5 Aromaten

Diese Tabelle gibt eine Ubersicht {iber die kommerziell erhiltlichen Folien. Im Prinzip kommen zwei
Materialien zum Einsatz: Polyester (Mylar) und Polypropylen (Bei Folien mit Handelsnamen, die
Fragmente des Namens Propylen enthalten wie z.B. auf ,len’ enden, handelt es sich im Original meist
um die deutlich preiswertere Polypropylenfolie). Die Folienmaterialien unterscheiden sich in der
Bestdndigkeit gegenliber Chemikalien. Wahrend Polyester gegenliber Losungsmitteln, Aliphaten und
Kraftstoffen stabil ist, zeigt Polypropylen mehr Stabilitdt gegenliber sauerstoffreichen Fliissigkeiten
(z.B. Wasser, Polyglykole, hochsiedende Ole).

Eine Liste verfligbarer Folien finden Sie hier:

https://www.fluxana.com/de/liquid-analysis-film/folien

Entscheidend fiir den Einsatz einer Folie ist deren Durchlassigkeit fiir die Fluoreszenzstrahlung der
leichten Elemente Natrium bis Schwefel. Die diinnste Mylarfolie mit 1,5um absorbiert bereits 50%
der Natriumstrahlung, 6pm Mylar nahezu 100%. Eine Analyse des noch leichteren Elements Fluor in
einer Probe, die mit Folie gemessen wird, ist daher unméglich. Diese Abbildung gibt einen Uberblick.
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Polypropylen eignet sich besonders fiir die Spurenanalyse von Feststoffen, da keine wesentlichen
Verunreinigungen enthalten sind. Dagegen enthalt Mylar Phosphor und Calcium als Verunreinigung
(3,5um Mylar entspricht 50 ppm Ca und 250 ppm P in einem Blankdl, z.B. sauberes WeiRol).

Folien wie Hostaphan (Polyester mit Siliziumverunreinigung) oder Polycarbonat (ohne
Verunreinigungen bevorzugt fiir Kraftstoffanalyse) sind nur noch eingeschrankt oder gar nicht mehr
verfligbar.

Kapton ist flr die Fluoreszenzstrahlung leichter Elemente nur schwer durchlassig und kommt deshalb
nur fiir die Analyse von Elementen groRerer Ordnungszahl in Frage.

Korrekte Vorbereitung der Kiivette

Bei Kiivetten ist der Analysenfehler abhangig von der Praparation der Probenbecher. Exakter Sitz der
Folie, des duReren Rings und eine definierte Hohe ist entscheidend. Der Abstand der Réntgenréhre
zur Folie der Kiivette muss immer konstant sein. Deshalb ist darauf zu achten, dass der dufRere Ring
der Kivette, der die Folie halt, soweit aufgezogen wird, dass die Folie den Kassettenboden beriihrt
oder auf gleicher Hohe ist.
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Flussigkeit Kivette

4g

- -

Falls vorhanden, ist die Nutzung eines Deckels sinnvoll, da so die Handhabung erleichtert und das
Verschittungsrisiko minimiert wird. Zudem verdunsten einige flissige Proben wahrend der Messung
und ein Deckel kann verhindern, dass Flissigkeit ins Messgerat gelangt.

Wenn Sie lhre Kiivette nicht selbst stecken wollen und sich die Zeit sparen mochten, gibt es alternativ
die Moglichkeit fertig vorbereitete Kiivetten zu bestellen.

Weitere Informationen dazu finden Sie hier:

https://www.fluxana.com/de/liquid-analysis-prepared-cups/vorbereitete-kuvetten

WDRFA Rontgenstrahlen mit hoher Leistung zeigen eine Wechselwirkung mit der Folie:

e Polypropylen hangt leicht durch
e Polyester zeigt keine Veranderung

Die Strahlenbelastung der Folie und damit das Durchhangen kann durch Einsatz eines diinnen
Primarfilters (z.B. Al) stark reduziert werden.

—

EDRFA- und WDRFA-Gerate mit kleiner Leistung (<50 Watt) zeigen diesen Effekt nicht.
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Wie viel Probe muss in die Kiivette?

In Abhangigkeit der eingesetzten RFA ergeben sich unterschiedliche Geometrien, die das analysierte
Volumen und die Eindringtiefe bestimmen. Zudem ist die Menge abhangig von dem Durchmesser der
Kivette. Wichtig ist, dass die Fillhohe konstant ist und auf eine ausreichende Probenmenge geachtet
wird.

Sonderfille bei fliissigen Proben

Flissigkeiten mit Partikeln sowie Fliissigkeiten mit mehreren Phasen z. B. fliissige Abfallproben
(Recyclingbereich):

Hier ist eine Absorption durch ein Bindemittel (Celleox), das mit der Probe gemischt wird,
empfehlenswert. Es ergibt sich eine feste Paste, die mit einem Stempel in die Kiivette reingedriickt
und dann gemessen wird.

Feste Fettproben (Schmierfette):

Hier wird eine Verwendung von sog. Boreox-Nadpfchen (kleine Presslinge mit einer Aussparung)
empfohlen, in die eine definierte Menge des Fettes mit z. B. einem Spatel aufgebracht wird. Das
Napfchen wird anschlieBend in die Kiivette gelegt und kann gemessen werden.

Zusammenfassung
Um erfolgreich Flussigkeiten messen zu kdnnen, muss die richtige

- Kivette
- Folie
- Vorgehensweise

gewdhlt werden.
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