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Motivation

» Verbrennung von fossilen Brennstoffen ist Hauptquelle fiir Emission von Schwefel in Atmosphare
» freigesetzte Schwefeloxide »»» i.d. Atmosphire Umsetzung zu Schwefelséure & Sulfate
» Schwefelhaltige Partikel »»» Einfluss auf Strahlungshaushalt der Erde »»» ,visibility degradation“
» SO, »»» menschliche Gesundheit & Umwelt (z.B. saurer Regen)
» natiirlicher Schwefelgehalt fossiler Brennstoffe »»» Qualitit & Preis !!! »»» Erdélindustrie & Raffinerien: S-Bestimmungen
» S-Analytik der Industrie i.d. Regel: RFA oder Hochtemperaturveraschung mit anschl. IR-Detektion bzw. iodometrische Titration von SO,
» S-Analytik fiir ZRMs: Isotopenverdiinnungs-Thermionen-Massenspektrometrie (ID-TIMS) oder Ringversuch (RFA, Veraschung, Aufschluss etc.)
» Neue Grenzwerte: z.B. 10 ug/g S (Diesel; Deutschland)

» Bisher ZRMs mit S-Gehalt > 200 ug/g »»» Neuere ZRMs mit kleineren Gehalten
»»» Da ID-TIMS Blindwert von 0,2-0,5 pg/g (Aufschlussverfahren, Umgebungseinfluss etc.)

weitere ,,neue” riickfiihrbare analytische Methoden (m. Unsicherheit < 1 pg/g) fiir kleine S-Gehalte notwendig,
insbesondere Methode ohne Aufschlussverfahren (im Gegensatz zu ICP-MS / ID-TIMS) wiinschenswert
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Synchrotron-induzierte Rontgenfluoreszenzanalyse (SYRFA) ‘
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Erste SYRPrA-Testmessungen an zukiinftigen Referenzmaterialien (Diesel)
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Ergebnisse der Testmessungen
» Nachweis von Schwefel in Ol im Bereich um 1 pg/g maglich
» Aktuelle Nachweisgrenze: 0,1 ug/g (1800 s)
Ausblick (Juli 2003)

» Einsatz eines X-Flash-Detektors

» Wellenlingendispersive Messung

» Wiederholungsmessungen
»»» Verbesserung der Nachweisgrenze auf 30 ng/g moglich

»»» Verbesserung der Unsicherheit auf 1 % (@10 pg/g) bzw. 5 % (@1 pg/g) moglich

» Messung gegen Schwefel bzw. stéchiometrische Verbindung
»»» Riickfiihrbarkeit (auf SI) méglich
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Messbedingungen
Rontgen-Anregungsenergie: 7 keV
Monochromator: DMM
StrahlfleckgroBe: 2 x 2 mm? (in Helium)
Detektor: Si(Li)
Messzeit: 600 s
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Zertifizierung von ZRMs mit niedrigen S-Gehalten maglich

der Proben und die anregende Diskussion.
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