
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 Eine Kantenverschiebung um 3 eV konnte aufgrund der unterschied-
lichen Oxidationsstufen nachgewiesen werden (Abb. 6). 

 Die Analyse einer unbekannten Rhenium-Probe zeigte, dass diese 
die gleiche Oxidationsstufe wie das NaReO4 (ReVII) hat. 

S. Böttger, D. Rosenberg, Z. Gotlib, M. Menzel, W. Jansen, M. Busker, M. Radtke,  
A. Guilherme, H. Riesemeier, P. Wobrauschek, C. Streli, U. Fittschen 

Danksagungen: Die Autoren danken dem Helmholtz Zentrum Berlin (HZB) für die 
Möglichkeit der Strahlenzeit am BESSY II. 
Literatur:  
[1] C. Streli et al. (2006), Spectrochim. Acta B, Vol. 61, 1129 
[2] C. Streli et al. (2005), X-Ray Spectrom., Vol. 34, No. 5, 451 
[3] H. Riesemeier et al. (2005), X-Ray Spectrom., Vol. 34, 160 
[4] R. Klockenkämper & von Bohlen (2014), Spectrochim. Acta B, Vol. 9, 133 
[5] D. A. Skoog et al.(2013): Instrumentelle Analytik. Grundlagen, Geräte, Anwendungen, 6. Aufl., 308 

 

Problemstellung  

Prof. Dr. Ursula E. A. Fittschen 
Corresponding Author 
 
 

Fulmer 145 
Pullman, WA 99164-4630 
 

ursula.fittschen@wsu.edu 

Theoretischer Hintergrund 

Aufbau der SR-TRFA 

Institut für mathematische, naturwissenschaftliche  
und technische Bildung 
Abteilung für Chemie und ihre Didaktik 

Die Totalreflektionsröntgenfluoreszenz Analyse (TRFA) ist eine mikro-
analytische Methode zur Spurenelementbestimmung.  Ein großer Vorteil 
besteht darin, dass diese im Vergleich zur AAS einen weiten Element-
bereich abdeckt und bereits kleinste Probenmengen (< 1 µg) zur Ele-
mentbestimmung ausreichen. Somit lassen sich vor allem besonders 
wertvolle Proben oder solche, die nur in geringer Menge vorhanden sind, 
zerstörungsfrei untersuchen. 
 
Synchrotron TRFA (SR-TRFA) 
Im Vergleich zur konventionellen TRFA mit Röntgenröhren erlaubt die SR-
TRFA absolute Nachweisgrenzen im Femtogrammbereich (fg) und die 
Untersuchung der Oxidationsstufe eines Elements mit Hilfe der Nah-
kantenröntgenabsorptionsspektroskopie (XANES).  
Ein spezieller SR-TRFA-Aufbau wurde bereits am Hamburger Synchrotron-
strahlungslabor (HASYLAB) entwickelt und bis zum Shut-Down von Doris 
III erfolgreich betrieben [1,2]. In dieser Arbeit berichten wir über die 
Neuinstallation dieses SR-TRFA-Aufbaus an der BAMline [3] am Berliner 
Elektronenspeicherring BESSY II. Schätzungsweise sind zur Zeit 55 Beam- 
lines im Prinzip TRFA-fähig [4]. Dieser an der BAMline ist auf SR-TRFA und 
XANES spezialisiert, der Messungen im Vakuum erlaubt. 

 

Synchrotron-TRFA-Aufbau neu an der BAMline (BESSY/Berlin)  

Durch Röntgenstrahlen, die auf die zu 
untersuchende Probe gerichtet sind, 
werden die Atome eines Elementes 
angeregt und kernnahe Elektronen 
ionisiert. Diese Leerstelle wird durch 
ein gebundenes Elektron einer höhe-
ren Schale gefüllt (Abb. 1). Die dabei 
freiwerdende Energie kann in Form 
von elementspezifischer Röntgen-
fluoreszenz abgegeben [5] und mittels 
eines energiedispersiven Detektors 
dem jeweiligen Element zugeordnet 
werden. Um eine möglichst empfind-
liche Analyse gewährleisten zu kön-
nen, wird in Geometrie der Total-
reflektion angeregt. Der Winkel des 
Röntgenstrahls sollte etwa 0,7 des 
kritischen Winkels betragen (Abb. 2), 
um möglichst wenig Streuung vom 
Probenträger zu detektieren. 
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Abb. 1: Photoelektrischer Effekt 

Abb. 2: Das Prinzip der Totalreflektion 

Abb. 3: Schematischer Aufbau (oben) und realer Aufbau (unten)  
 

Abb. 4: Blick in die Probenkammer 

Abb. 5: Ergebnisse der NIST-1640-Probe 

Nachweisgrenzen bekannter Nickelproben / NIST-Probe Speziation von Re (XANES) 

 Die Nachweisgrenze 
für eine 10 pg Nickel-
Probe bei einer 
Messzeit von  1000 s 
lag bei 60 fg. 

 Somit ist die Grenze 
deutlich unter den 
Labor-TRFA Nachweis-
grenzen.  

 Analyse verschiede-
ner Rhenium-Proben: 

 Für diese Bestim-
mung ist XANES ein 
geeignetes Mittel, 
welches die Spektren 
am Rand der L3- und 
deren Lα-Linie nutzt. 

 Die Analyse erfolgte 
an NaReO4 (ReVII) und 
ReI3 (ReIII). 

Abb. 6: XANES Spektrum von NaReO4, ReI3 und der unbekannten Probe 

 Zwei Fenster erlauben es, den Synchrotronstrahl in die Kammer ein- und wieder austreten zu lassen 
(Abb. 3). 

 

 Ein Silicon Drift Detector (SDD) ist am dritten Fenster der Kammer angeschlossen (Abb. 4), in 
welcher sich auch die zu untersuchenden Proben befinden; dabei ist auf einen sehr geringen 
Abstand zwischen dem Detektor und der Probe zu achten. 

 

 Ein Motor ermöglicht die Bedienung des Probenwechslers innerhalb der Kammer, welche bei Bedarf 
evakuiert werden kann. 

 

 
 

 Der ankommende Strahl trifft in einem Winkel von unter 
0,1° auf die Probe. 

 

 Zur Ausrichtung der Totalreflektion sind unterhalb der 
Kammer drei motorisierte Schlitten für Drehung, Höhen-
verstellung und die Position zum Strahl angebracht. 

 

 Eine Kamera am Ende des Aufbaus dient als Hilfsmittel 
zur Kontrolle der Einstellung der Totalreflektion. 

 Eine definierte, wässrige Probe (NIST 1640) wurde zur Bestimmung 
der Genauigkeit analysiert (Abb. 5). 

 Elemente oberhalb der Nachweisgrenze wichen lediglich <10% von   
zertifizierter Konzentrationen ab (Ni, Cr und Ba zwischen 20-30%). 


