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DEUTSCHE NORM

September 1987

Priifung von Mineraldlen

Bestimmung des Phosphorgehaltes von DIN
Schmierdlen und Schmierol-Wirkstoffen 51 363

Rontgenfluoreszenz-Analyse Teil 2

Testing of mineral oils; determination of phosphorus content of lubrication oils and

additives; analysis by X-ray spectrometry

Essais des huiles minerales; dosage du phosphore dans les huiles lubrifiantes et

les additifs; analyse par fluorescence X

Aligemeine Angaben zur Rontgenfluoreszenz-Analyse siehe auch DIN 51 418.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fiir homogene fliissige Mineralblerzeugnisse
mit einem Siedebeginn Uber 150 °C, synthetische Ole und
entsprechende Zusétze, die Phosphor in 6ildslicher Form ent-
halten.

2 Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung des
Gehaltes an Phosphor der in Abschnitt 1 genannten Stoffe.
Der Phosphorgehalt wird, gegebenenfalls im Zusammenhang
mit anderen Eigenschaften, zur Kennzeichnung dieser Mine-
raldlerzeugnisse bendtigt.

3 Einheit

g/(100 g), angegeben durch die ZusammensetzungsgroBe
Massenanteil in %

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Neun Massenteile der zu analysierenden Probe und ein
Massenteil Zirconium-Lésung als Bezugstoff werden sorg-
féltig gemischt und in einem ProbengefaB der Primarstrah-
lung einer Rontgenréhre ausgesetzt. Die Impulsraten der
dabei angeregten Phosphor-K,-(0,6155nm) und Zircon-L;-
(0,6070 nm)-Rontgenfluoreszenz-Strahlungen werden ge-
messen; das Verhaltnis dieser Impulsraten wird berechnet.

Ersatz fiir Ausgabe 11.80

Fiir die Bestimmung des Phosphorgehaltes eignet sich
z.B. folgende Ausstattung des Rontgenspektrometers:

Rontgenrohre:

Anode: Chrom, Rhodium

Spannung: mindestens 50kV

Stromstérke: mindestens 20 mA

Kollimator: weit

Analysator-Kristall: Germanium 1)

Strahlengang: Helium

Detektor: DurchfluB-Proportionszahler mit

Impulshéhen-Analysator
Waage mit einem Skalenteilungswert von 1mg
Riihrvorrichtung, beheizbar

Chemikalien und Hilfsstoffe

Paraffinum perliquidum (diinnfliissiges Paraffin) nach
DAB 9

Tri-n-butylphosphat, rein 2) oder eine andere 6liosliche
Phosphorverbindung, mit genau bekanntem Phosphor-
gehalt

Zirconium-Lésung, bestehend aus Zirconiumoctoat 2)
oder einer anderen 6lioslichen Zirconiumverbindung mit
einem Massenanteil an Zirconium w(Zr) von 12 bis 18 %
Phosphor-Stammlésung mit einem Massenanteil w(P)
von 1,00%, hergestellt durch Lésen der erforderlichen
Menge Tri-n-butylphosphat oder einer anderen ollos-

Der Phosphorgehalt der Probe 146t sich dann als Massen- lichen Phosphorverbindung in Paraffinum pertiquidum

anteil aus einer mit Phosphor-Bezugslosungen aufgestellten
Bezugskurve ermitteln. 8 Probenahme

Das Verfahren ist weitgehend unabhangig von der Art der Nach DIN 51750 Teil 1 und Teil 2
erfaBten Phosphorverbindungen, von der Zusammensetzung

der Probe und der Art der Begleitelemente. 9 Aufstellen der Phosphor-Bezugskurve

9.1 Bezugsldosungen

5 Bezeichnung Die Phosphorgehalte in Mineraldlerzeugnissen kénnen in
Bezeichnung des Verfahrens nach dieser Norm (02) zur weiten Gehaltsbereichen variieren.
Bestimmung des Gehaltes an Phosphor (P) von Schmier6len  pje phosphor-Stammlasung wird mit Paraffinum perliquidum
und Schmierél-Wirkstoffen durch Rdntgenfluoreszenz-  ynter Riihren und Erwérmen auf maximal 80 °C so verdiinnt,
Analyse (RF'?‘): daB Phosphor-Bezugslésungen mit Massenanteilen z/(P) von
Priifung DIN 51 363-02-P - RFA 0,005 %; 0,01%; 0,03 %; 0,06 %; 0,1%; 0,4 %; 0,8% und 1,0%
erhalten werden.

Jede Art der Vervielfiltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fir Normung e.V., Berlin, gestattet.

6 ._Gerate 1) Bei Anwendung eines Germanium-Kristalles wird die oft
— Ubliches Laboratoriumsgerét storende Ca-Kg-Strahlung Il. Ordnung vollig unterdriickt.

— Wellenlidngendispersives Réntgenspektrometer (siche 2) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft:
auch DIN 51 418), das gestattet, die impulsraten der in DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
Abschnitt 4 genannten Rontgenfluoreszenz-Strahlungen DIN Deutsches Institut fir Normung e.V., Burggrafen-
Zu messen. straBe 6, 1000 Berlin 30.

Fortsetzung Seite 2 und 3

Normenausschu3 Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V.
FachausschuB Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP
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Seite 2 DIN 51 363 Teil 2

9.2 MeBIésungen

Neun Massenteile, z. B. 18,00 g jeder Phosphor-Bezugslosung,
werden mit einem Massenteil Zirconium-Losung versetzt.
Unter Riihren und Erwdrmen auf maximal 80 °C wird eine
homogene LOsung hergestellt.

9.3 Messung der Impulsraten

Die nach Abschnitt 9.2 hergesteliten und wieder auf Raum-
temperatur gebrachten MeBlosungen werden in Proben-
gefaBe gefiillt und nacheinander der Primérstrahlung der
Réntgenréhre ausgesetzt. Die Impulsraten Ip und Iz, der
angeregten P-K,-Rontgenfluoreszenz-Strahlung von
0,6155 nm bzw. der Zr-L4-Rontgenfiuoreszenz-Strahlung von
0,6070 nm werden gemessen.

Die MeBtechnik ist so zu wéhien, daB fiir die Zr-L4-Linie min-
destens 40000 Impulse wahrend der gesamten MeBdauer
gezahlt werden.

Das Impulsratenverhiltnis R

wird fiir jede MeBldsung berechnet.

9.4 Bezugskurven

Die Impulsratenverhéltnisse R der einzelnen MeBidsungen
werden in Abhéngigkeit von dem jeweiligen Phosphorgehalt
als Bezugskurve in ein Diagramm aufgetragen. L&Bt sich der
gesamte Bereich nicht mit der erforderlichen Genauigkeit in
einem Diagramm darstellen, muB die Bezugskurve in zwei
Bereiche unterteilt werden. Diese Bezugskurve muB in regel-
maBigen Abstdnden, mindestens halbjhrlich, Uberpriift
werden.

10 Durchfiihrung

10.1 Neun Massenteile, z.B. 18g, der zu analysierenden
Probe werden mit einem Massenteil Zirconium-Ldsung ver-
setzt. Unter Rihren und Erwdrmen auf maximal 80 °C wird
eine homogene Lodsung hergestellt. Nach Abkiihlung auf
Raumtemperatur wird fir die so praparierte Probe das
Impulsratenverhaltnis R, wie in Abschnitt 9.3 angegeben,

Ist der Massenanteil an Phosphor der Probe groBer als der
Bezugskurvenbereich, muB die Probe mit Paraffinum perliqui-
dum entsprechend verdiinnt und die Messung wiederholt
werden.

11 Angabe des Ergebnisses

Der Phosphorgehalt wird unter Hinweis auf diese Norm als
Massenanteil in % angegeben. Die Stellenzahl, mit der das
Ergebnis angegeben wird, soll mit der Stellenzahl liberein-
stimmen, mit der die Prézision (siehe Tabelle) angegeben ist.
Beim Runden auf die letzte anzugebende Stelle ist DIN 1333
Teil 2 zu beriicksichtigen.

12 Préazision des Verfahrens
(nach DIN 51848 Teil 1 bis Teil 3 (z.Z. Entwurf))

Die nachstehenden Festlegungen gelten nur fir die im
Anwendungsbereich dieser Norm aufgefiihrten Erzeugnisse
mit einem Massenanteil an Phosphor von 0,005 bis 1%.

Wiederholbarkeit

(ein Beobachter, ein Gerat)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter
Wiederhoibedingungen ermittelt, so werden beide Ergeb-
nisse als annehmbar und normgerecht betrachtet, wenn sie
sich um nicht mehr als den Zahlenwert in folgender Tabelle
unterscheiden.

Vergleichbarkeit

(verschiedene Beobachter, verschiedene Gerate)

Wird in zwei verschiedenen Laboratorien je ein Ergebnis
unter Vergleichbedingungen ermittelt, so werden beide
Ergebnisse als annehmbar und normgerecht betrachtet,
wenn sie sich um nicht mehr als den Zahlenwert in folgender
Tabelle unterscheiden.

Tabelle. Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Phosphorgehalt | Wiederholbarkeit | Vergleichbarkeit

Massenanteil in %

bestimmt. bis 0,05 0,001 0,002

10.2 Der gesuchte Massenanteil an Phosphor der Probe in iiber 0,05 bis 0,5 0.005 001

% ist fir das ermittelte Impulsratenverhiltnis R aus der ’ ' ’

Bezugskuve zu entnehmen oder mit Hilfe eines Rechners zu iiber 05 bis 1.0 0.01 0.02

ermitteln. i i i i
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