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Testing of lubricants; Determination of molybdenum content of lubricat-

Ersatz fur Ausgabe 01.82

ing oils; Analysis by wavelength dispersive X-ray spectrometry (XRS)

Essais des lubrifiants; Determination de la teneur en molybdéne des
huiles lubrifiantes; Analyse par fluorescence X (FRX) dispersive en

longueurs d’onde

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fir homogene flissige Mineralélerzeug-
nisse, die Molybdan in 6lléslicher Form oder Molybdan-
disulfid in suspendierter Form mit Massenanteilen an
Molybdan von 0,002 % bis 0,1 % enthalten.

2 Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung
des Gehaltes an Molybdan, ermittelt als Massenanteil in
%, der im Abschnitt 1 genannten Stoffe.

Der Molybdangehalt wird, gegebenenfalls im Zusammen-
hang mit anderen Eigenschaften, zur Kennzeichnung die-
ser Mineralblerzeugnisse benétigt.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die zu analysierende Probe und eine Zirconiumlésung als
Bezugsstoff (innerer Standard) werden in einem vorgege-
benen Massenverhaltnis sorgféltig gemischt und in einem
ProbegefaB der Primarstrahlung einer Réntgenrdhre aus-
gesetzt. Die Impulsraten der angeregten Mo-K - und der
dabei miterfaBten Zr-K g-Réntgenfluoreszenz-Strahlung
und der Zr-K -Réntgenfluoreszenz-Strahlung sowie die
Impulsrate einer Untergrundstrahliung werden gemessen;
das Verhdltnis dieser Impulsraten wird berechnet. Der
Molybdangehalt der Probe 146t sich dann aus einer mit
Molybdan-Bezugsiésungen aufgestellten Bezugskurve
ermitteln.

Das Verfahren ist weitgehend unabhdngig von der
Zusammensetzung der Probe und der Art der Begleitele-
mente.

4 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung des Verfahrens nach dieser Norm (02) zur
Bestimmung des Molybdangehaltes von Schmierélen
nach der wellenlangendispersiven Rontgenfluoreszenz-
Analyse (RFA):

. Priifung DIN 51379 - 02 — RFA

5 Geréate und Prifmittel

Ubliches Laboratoriumsgerat und zusétzlich die Geréte
und Priifmittel nach Abschnitt 51 bis Abschnitt 5.5.

51 Wellenlangendispersives Roéntgenspekirometer
(siehe auch DIN 51418), das gestattet, die Impuisraten
von Mo-K - und Zr-K -Réntgenfluoreszenz-Strahlungen
Zu messen.

Fir die Bestimmung des Molybdangehaltes eignet sich
2.B. folgende Ausstattung des Réntgenspektrometers:

Réntgenréhre:
Anode: Chrom, Rhodium
Spannung: mindestens 50 kV
Stromstérke: mindestens 20 mA
Kollimator: eng (160 pm)

Analysator-Kristall: Lithiumfluorid-Kristall

Detektor: Szintillationszéhler mit Impulshéhen-
Analysator

Strahlengang: Luft oder Helium

5.2 Waage mit einem Skalenteilungswert von 0,1 mg

5.3 Rihrvorrichtung, beheizbar

5.4 Becher, z.B. nach DIN 12331

5.5 Erlenmeyerkolben mit Schliffstopfen, z.B. nach

DIN 12 387

6 Chemikalien
61 Paraffinum subliquidum (DAB 9)")

6.2 Organische Molybdéanverbindung mit
bekanntem Molybdéngehalt?).

genau

6.3 Zirconium-Octoat mit einem Massenanteil an Zir-
conium von 12 bis 18 % oder eine andere &lldsliche orga-
nische Zirconium-Verbindung?).

6.4 2-Ethylhexansiure, rein?).

'y DAB 9: Deutsches Arzneibuch, 9. Ausgabe 1987

2) Uber Bezugsquellen gibt Auskuntft:
DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
DIN Deutsches Institut fir Normung e.V, Burggrafen-
straBe 6, 1000 Berlin 30.
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NormenausschuB Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
FachausschuB Mineralél- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP
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6.5 Molybdén-Stammldsung mit einem Massenanteil
an Molybdan von 0,10 %, die entsprechend den nachfol-
genden Angaben herzustellen ist:
Die erforderliche Menge der organischen Molybdanver-
bindung wird unter Riihren und Erwdrmen auf etwa 60°C
in Paraffinum subliquidum geldst.

6.6 Zirconium-Losung mit einem Massenanteil an Zir-
conium von 0,1 %, die entsprechend den nachfolgenden
Angaben herzustellen ist:

Die entsprechende Menge Zirconium-Octoat oder einer
anderen ©6lldslichen organischen Zirconium-Verbindung
wird unter Rihren und Erwarmen auf etwa 60°C in Paraf-
finum subliquidum gel6st. Als Lésevermittler und zur
Erhéhung der Stabilitdt der Lésung empfiehlt sich ein
Zusatz von etwa 5 % 2-Ethylhexanséure.

Die Losung wird in gut verschlossenen braunen Flaschen
bei 18 bis 28 °C Raumtemperatur aufbewahrt.

7 Probenahme
Nach DIN 51750 Teil 1 und Teil 2

8 Aufstellen der Bezugskurve
81 Molybdén-Bezugslésungen

Die Molybdan-Stammiésung wird mit Paraffinum subliqui-
dum unter Ruhren und leichtem Erwarmen so verdunnt,
daB Molybdan-Bezugslosungen mit Massenanteilen von
0,002; 0,006; 0,01; 0,02; 0,04; 0,06; 0,08 und 0,10 % erhal-
ten werden.

Diese Molybdan-Bezugslésungen mussen vor der Verwen-
dung Raumtemperatur von 18 bis 28 °C angenommen haben.
Sie missen in dunkien Flaschen aufbewahrt werden.

8.2 MeBl6ésungen

8.21 MeBlésungen mit Massenanteilen an Molybdén
von 0,002 bis 0,01 %

Funf Massenteile, z.B. 25,00 g, jeder Molybdén-Bezugs-

l6sung werden mit einem Massenteil Zirconium-Lésung,

z.B. 5,00g, versetzt. Unter Ruhren und Erwérmen auf

etwa 60 °C wird eine homogene Lsung hergestelit.

8.2.2 MeBlosungen mit Massenanteilen an Molybdén
tiber 0,01 bis 01 %

Ein Massenteil, z.B. 10,00 g, jeder Molybdan-Bezugsl6-

sung wird mit einem Massenteil Zirconium-L&sung ver-

setzt. Unter Rihren und Erwarmen auf etwa 60°C wird

eine homogene Ldsung hergestellt.

8.3 Messung der Impulsraten

8.31 Diese auf Raumtemperatur von 18 bis 28°C ge-
brachten MeBIésungen werden in das Probegefal gefiillt
und nacheinander der Strahlung der Réntgenrdhre aus-
gesetzt. Die Impulsraten Iy, zrkg Und Izrg, der
angeregten Mo-K - und Zr-Kg-Rontgenfluoreszenz-
Strahlungen von 0,071 nm und der Zr-K ,-Rontgenfluor-
eszenz-Strahlung von 0,079 nm sowie die Impulsrate Iy
der Untergrundmessung bei 0,074 nm werden gemessen.
Die MeBtechnik ist so zu wahlen, daB fur die Zr-K ,-Linie
mindestens 50000 Impulse wahrend der gesamten MeB-
dauer gezéhlt werden.

Das Netto-Impulsratenverhaltnis R,

8.3.2 Die Netto-Impulsratenverhélitnisse R, der einzel-
nen MeBIosungen werden in Abhangigkeit vom Molyb-
déngehalt der jeweiligen Molybdan-Bezugsiésungen als
Bezugskurve aufgetragen. Diese Bezugskurve muB in
regelmaBigen Abstdnden, mindestens halbjahrlich, tber-
prift werden.

9 Durchfithrung

91 Die zu analysierende Probe wird sorgféltig homoge-
nisiert. Wie in Abschnitt 8.21 bzw. 8.2.2 beschrieben, wer-
den finf Massenteile bzw. ein Massenteil dieser Probe in
einem Erlenmeyerkolben mit einem Massenteil Zirco-
nium-Lésung versetzt. Unter Erwdrmen auf etwa 60°C
und kraftigem Rihren wird die Mischung homogenisiert.

9.2 Diese auf Raumtemperatur von 18 bis 28°C abge-
kiihite Mischung wird vor dem Einfiillen in das Probege-
faB nochmals ein bis zwei Minuten kréftig geschuttelt und
dann sofort der Strahlung der Réntgenréhre ausgesetzt.
Das Netto-Impuisratenverhaltnis R, wird, wie in Abschnitt
8.31 angegeben, bestimmt.

9.3 Der gesuchte Massenanteil an Molybdan der Probe
in% ist fir das ermittelte Netto-Impulsratenverhéltnis R,
aus der Bezugskurve zu entnehmen.

Ist der Massenanteil der Probe gréBer als der Bezugskur-
ven-Bereich, muB die Probe entsprechend verdinnt und
die Messung wiederholt werden.

10 Angabe des Ergebnisses

Der Molybdangehalt wird unter Hinweis auf diese Norm
als Massenanteil in % angegeben.

Die Stellenzahl nach dem Komma, mit der das Ergebnis
angegeben wird, muB mit der Stellenzahl lbereinstim-
men, mit der die Prazision (siehe Tabelle) angegeben ist.
Beim Runden auf die letzte anzugebende Stelle ist
DIN 1333 Teil 2 zu bertcksichtigen.

11 Prazision

Nach DIN 51848 Teil 1, Teil 2 und Teil 3.

Die nachstehenden Festlegungen gelten nur fir die im An-
wendungsbereich dieser Norm aufgefihrten Erzeugnisse
mit Massenanteilen an Molybdan von 0,002 bis 0,10 %.

Wiederholbarkeit
(ein Beobachter, ein Gerat)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter
Wiederholbedingungen 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 Geréte)

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 fol-
gender Tabelle unterscheiden.

Tabelle. Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit

Molybdangehalt | Wiederholbarkeit | Vergleichbarkeit

Massenanteil in %

0,002 bis 0,006 0,0005 0,001
| T
= oK, 2rKp U > 0,006 bis 0,02 0,001 0,003
fzrke~ lu >002 bis 0 0,005 0,01
wird fur jede MeBldsung berechnet. i s> i !
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