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Testing of lubricants; Determination of the content of additive elements;
Analysis by wavelengthdispersive X-ray spectrometry (XRS)

Ersatz flr Ausgabe 09.78

Essais des lubrifiants; Détermination de la teneur en éléments
d'additifs; Analyse par fluorescence X (FRX) dispersive en longueurs d’onde

1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm gilt fiir Mineraléle, synthetische Ole und ent-
sprechende Zusétze, die z.B. Barium (Ba), Calcium (Ca),
Zink (Zn) und/oder Kupfer (Cu) in lidslicher Form enthal-
ten.

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
des Gehaltes an Barium, Calcium, Zink und/oder Kupfer
mit Hilfe der Rontgenfluoreszenz-Analyse (RFA).

Die genannten Elemente sind Bestandteile der Additive.
Der Barium-, Calcium-, Zink- und/oder Kupfergehalt 148t
Ruckschlisse auf die dem Ol zugesetzte Additivmenge zu.

2 Einheit

9/(100) g, angegeben durch die Zusammensetzungs-
gréBe Massenanteil in %.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Zehn Massenteile der zu analysierenden Probe und ein
Massenteil eines Bezugsstoffes werden gemischt und in
einem ProbegefdB der Primarstrahlung einer Réntgen-
réhre ausgesetzt. Tabelle 1 gibt eine Ubersicht der zur
Bestimmung der einzelnen Metalle benutzten Bezugs-
stoffe sowie der benutzten Strahlungen und Wellen-
langen.

Die Impulsraten der dabei angeregten Metall- und
Bezugsstoff-Réntgenfluoreszenz-Strahlungen werden
gemessen; das Verhaltnis dieser impulsraten wird be-
rechnet. Der Metallgehalt der Probe 138t sich dann als
Massenanteil in % aus einer mit den betreffenden Metall-
Lésungen aufgestellten Bezugskurve ermittein.

Das Verfahren ist weitgehend unabhangig von der Art der
erfaBten Metallverbindungen, von der Zusammensetzung
der Probe und der Art der Begleitelemente.

4 Gerate

— Ubliches Laboratoriumsgerat

— Wellenlangendispersives  Roéntgenspekirometer
(siehe auch DIN 51 418), das gestattet, die Impuisra-
ten der in Tabelle 1 genannten Rdntgenfluoreszenz-
Strahlungen zu messen.

Fir die Bestimmung des Barium-, Calcium-, Zink- und
Kupfergehaltes eignet sich z.B. die in Tabelle 2 aufge-
flhrte Ausstattung des Réntgenspektrometers.

— Waage mit einem Skalenteilungswert von min-
destens 0,1 mg

— Ruhrvorrichtung, beheizbar

— 50-ml-Erlenmeyerkolben, z.B.

Kolben DIN 12380 — EE50

— Becher, z.B. nach DIN 12 331

Tabelle 1: MeBparameter

Metalle Bezugsstoffe
Wellenlange Wellenlange
Art Strahlung nm Art Strahlung am
Barium Ba-Lj, 0,2567 Mangan-Octoat’) Mn-Ka 0,2103
Calcium Ca-Ka 0,3360 Zinn-Octoat Sn-La, 0,3600
Zink Zn-Ka 0,1436 Cobalt-Octoat Co-Ka 0,1789
(Kupfer-Octoat)?) Cu-Ka 0,1542
Kupfer Cu-Ka 0,1542 Cobalt-Octoat Co-Ka 0,1789
%) Eine dlidsliche Titanverbindung (Ti-K a; 0,2749 nm) darf alternativ als Bezugsstoff verwendet werden.
%) Kupfer-Octoat darf alternativ als Bezugsstoff fir Zink benutzt werden, wenn sichergestelit ist, daB die Probe
selbst kein Kupfer enthélt. Mit Cobalt-Octoat kénnen ohne Vorprifung Zink und Kupfer nebeneinander
bestimmt werden. Bei der Zinkbestimmung ist noch ein geringflgiger EinfluB des Schwefelgehaltes erkennbar.
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Seite 2 DIN 51 391 Teil 2

Tabelle 2: Ausstattung des Rontgenspektrometers

Ausstattung Barium Calcium Zink/Kupfer
Réntgenréhre:
Anode Rhodium, Chrom?), Rhodium, Chrom, Rhodium, Chrom,
Scandium, Molybdén Scandium, Molybdén Scandium, Molybdén
Spannung 50 kV 50 kV 50 kv
Stromstarke 20 mA 10 mA 20 mA
Kollimator: eng eng eng

Analysator-Kristall: | Lithiumfluorid (2d=0,4028 nm)

Lithiumfluorid (2d=0,4028 nm)

Lithiumfluorid (2d=0,4028 nm)

Detektor: DurchfluB-Proportionalzahlirohr | DurchfluB-Proportionalzéahlirohr | Scintillationszéhler mit
mit Impulshéhen-Analysator mit Impulshéhen-Analysator Impulshéhen-Analysator
Strahlengang: Helium Helium Helium

%) Bei Verwendung einer Chromréhre ist als Bezugsstoff Titan zu verwenden, da sich die Cr-K S-Réhrenlinie stérend

auf die Manganbestimmung auswirkt.

5 Chemikalien

— Paraffinum perliquidum (dinnfliissiges Paraffin)
nach DAB 10%)

— Xylol, zur Analyse

— Barium-, Calcium-, Zink- und Kupfer-Octoat®) oder
andere 0llésliche Verbindungen dieser Metalle mit
genau bekanntem Metallgehalt zur Erstellung der ent-
sprechenden Bezugskurven.

— Mangan-, Zinn-, Cobalt- und Kupfer-Octoat®) oder
andere 6llésliche Verbindungen dieser Metalle zur
Verwendung als Bezugsstoffe. Diese Verbindungen
mussen stabil sein, bewahrt haben sich Naphthenate.

Enthalten diese von der Herstellung her noch Fest-
stoffe, wie z.B. die entsprechenden Oxide, so miissen
sie durch Lésen in Petrolether, Filtrieren und Abdamp-
fen des Lésemittels gereinigt werden.

— Stammlésungen von Barium, Calcium, Zink oder
Kupfer

1,00 g Ba, Ca, Zn oder fir Cu 0,1 g in jeweils 100,0 g
der Lésung, hergestellt durch Lésen der erforderli-
chen Menge Ba-, Ca-, Zn- oder Cu-Octoat in Paraffi-
num perliquidum

— Bezugsstoff-Ldsungen von Mangan, Zinn, Cobalt
oder Kupfer, die durch Ldésen der erforderlichen
Menge Mn-, Sn-, Co- oder Cu-Octoat in Xylol (bzw.
alternativ in Paraffinum perliquidum oder einem
Gemisch der beiden, vorausgesetzt, die Stabilitat ist
gesichert) herzustellen sind, und zwar wie folgt:
Mangan-Lésung: 0,6 g Mnin 100 g Lésung
Zinn-Ldsung: 11,7 g Snin 100 g Ldsung
Cobalt-Lésung: 1,0 g Coin 100 g Lésung
Kupfer-Lésung: 1,09 Cuin 100 g Lésung

Sie werden in den Abschnitten 7 und 8 als Mangan-,
Zinn-, Cobalt- und Kupfer-Lésung bezeichnet.

6 Probenahme

Nach DIN 51 750 Teil 1 und Teil 2

7 Aufstellen der Barium-, Calcium-,
Zink- und Kupfer-Bezugskurven

7.1 Bezugslésungen

Die entsprechende Stammldsung wird mit Paraffinum
perliqguidum unter Rihren und Erwarmen so verdinnt,
daB eine

Barium-, Calcium- oder Zink-Bezugsldsung mit Massen-
anteilen von

etwa 0,05; 0,10; 0,25; 0,50; 0,75 und 1,00% Barium,
Calcium oder Zink
und eine
Kupfer-Bezugslésung mit Massenanteilen von

etwa 0,005; 0,01; 0,02 und 0,05 % Kupfer
erhalten werden.
Die jeweiligen Einwaagen sind bei Barium, Calcium und
Zink auf drei Dezimalen, bei Kupfer auf vier Dezimalen
abzulesen.
Die Bezugslésungen miissen vor der Verwendung die
Raumtemperatur von 18 bis 28 °C angenommen haben.

7.2 MeBlésungen

7.2.1 Zehn Massenteile, z.B. 20,00 g, jeder Barium-
Bezugsiosung werden mit einem Massenteil Mangan-
Lésung versetzt. Unter Riihren und Erwarmen auf maxi-
mal 80°C wird eine homogene Lsung hergestellt.

722 Zehn Massenteile jeder Calcium-Bezugslésung
werden mit einem Massenteil Zinn-Losung versetzt. Unter
Riihren und Erwdrmen auf maximal 80°C wird eine
homogene Lésung hergestelit.

7.23 Zehn Massenteile jeder Zink-Bezugslésung wer-
den mit einem Massenteil Cobali-Lésung (bzw. alternativ
mit einem Massenteil Kupfer-Losung) versetzt. Unter Riih-
ren und Erwérmen auf maximal 80°C wird eine homo-
gene Lésung hergestellt.

724 Zehn Massenteile jeder Kupfer-Bezugsiésung
werden mit einem Massenteil Cobalt-Losung versetzt.
Unter Rahren und Erwdrmen auf maximal 80°C wird eine
homogene Ldsung hergestelit.

%) DAB 10: Deutsches Arzneibuch, 10. Ausgabe 1991

%) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft:
DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
DIN Deutsches Institut flir Normung e.V,
BurggrafenstraBe 6, 10787 Berlin.
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