DK 665.733.5:620.1:543.422.8:543.847 DEUTSCHE NORM Oktober 1988

Prifung von Ottokraftstoffen Dl N
Bestimmung des Phosphorgehaltes 51‘—4 40
- Wellenlangendispersive Rontgenfluoreszenz-Analyse (RFA) Teil 1

Testing of gasolines; determination of phosphorus content by wavelength-dispersive X-ray spectrometry (XRS)
Essais des carburants; dosage du phosphore; analyse par fluorescence X (FRX) dispersive en longueurs d’onde

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

1 Anwendungsbereich Fiir die Bestimmung des Phosphorgehaltes eignet sich z.B.
Diese Norm gilt fiir verbleite und unverbleite Ottokraftstoffe folgende Ausstattung des Rontgenspekirometers:
nach DIN 51 600 und DIN 51 607. Rontgenrohre:
Anode: Chrom, Rhodium

2 Zweck Spannung: mindestens 50 kV
Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung des St.romstérke: m""deSte"S 50 mA
Gehaltes an Phosphor von Ottokraftstoffen mit einer Massen- Kollimator: weit
konzentration an Phosphor von 10 bis 100 mg/l. Analysator-Kristali: Germanium?)

Strahlengang: Helium
3 Kurzbeschreibung des Verfahrens Detektor: DurchfluB-Proportionszahler mit
Zehn Volumenteile der zu analysierenden Probe und ein " Impulshoher?-AnaI'ysator
Volumenteil Zirconiumoctoat-Lésung als Bezugsstoff wer- Probengefas: phosphorfrenez Folie, z.B. 5 ym
den sorgfiltig gemischt und in einem ProbengefaB der Pri- Polycarbonat?)

marstrahlung einer Rontgenrdhre ausgesetzt. Die Impulsra-
ten der dabei angeregten Phosphor-K,(0,6155 nm)- und
Zirconium - L,¢(0,6070 nm) - Rontgenfluoreszenz - Strahlun-
gen sowie die Impuisrate einer Untergrundstrahlung bei

- Waage mit einem Skalenteilungswert von 1 mg

= 2-ml- und 20-ml-Volipipetten, z.B. Pipette DIN 12 691 -
VPAS 2 und Pipette DIN 12 691 - VPAS 20

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

0,6220 nm werden gemessen. Das Nettoimpulsratenverhalt- oder
nis der Strahlungen wird berechnet. Der Phosphorgehalt der entsprechende Dispensetten
Probe 148t sich aus einer mit Phosphor-Bezugsidsungen auf-  _ 509.ml-Efenmeyerkolben mit Kegelhiilse, z. B. Kolben
gestellten Bezugskurve ermitteln. DIN 12 387 - E 50 ANS 19
Das Verfahren ist weitgehend unabhangig von der Art der
erfaBten Phosphorverbindungen, von der Zusammensetzung ikali
der Probe und der Art der Begleitelemente. 6 Chemikalien
- Petroleum DIN 51636 -A (Leucht-, Brenn- oder Lo-
4 Bezeichnung sungspetroleum)

. . - Tri-n-butylphosphat (C1oH,704P), rein?), oder eine andere
Bezeichnung des Verfahrens nach dieser Norm (01) zur Slisliche Phosphorverbindung mit genau bekanntem
Bestimmung einer Massenkonzentration an Phosphor von 10 Phosphorgehalt
bis 100 mg/l durch wellenldangendispersive Rontgenfluores- i . 2 . IR ’ .

. - Zirconiumoctoat?) oder eine andere dllgsliche Zirconium-
zenz-Analyse (RFA): :
N verbindung
Prifung DIN 51 440 -01 - RFA - 2-Ethylhexanséure (CgHi505), rein2)

5 . Geréte 1) Bei Anwendung eines Germanium-Kristalles wird die oft
- Ubliches Laboratoriumsgerit storende Ca-Kg-Strahlung II. Ordnung véliig unterdrickt.
- Wellenldngendispersives Rontgenspektrometer (sieche 2) Uber Bezugsquelien gibt Auskunft:

auch DIN 51 418), das gestattet, die Impulsraten der in DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im

Abschnitt 3 genannten Rontgenfluoreszenz-Strahlungen DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V. Burggrafen-

zZu messen. straBe 6, 1000 Berlin 30.

Fortsetzung Seite 2 und 3

NormenausschuB Materialprifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e. V.
Fachausschu Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP
I~
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Seite 2 DIN 51 440 Teil 1

- Phosphor-Stammiosung mit einer Massenkonzentration
an Phosphor (P) von 100 mg/l, hergestellt durch Ldsen
der erforderlichen Menge Tri-n-butylphosphat oder einer
anderen 6lloslichen Phosphorverbindung in Petroleum.

~ Zirconiumoctoat-Lésung mit einer Massenkonzentration
an Zirconium £(Zr) von 10 g/l, hergestellt durch Losen der
erforderlichen Menge Zirconiumoctoat in Petroleum.

Zur Erhohung der Stabilitat der Losung empfiehlt sich ein
Zusatz von 5% Massenanteile 2-Ethylhexansdure.

7 Probenahme
Nach DIN 51 750 Teil 1 und Teil 2

8 Aufstellen der Phosphor-Bezugskurve
8.1 Bezugslosungen

Die Phosphor-Stammlosung wird mit Petroleum so verdunnt,
daB Bezugslosungen mit Massenkonzentrationen an Phos-
phor von 100 mg/l, 75 mg/l, 50 mg/(, 30 mg/L, 20 mg/l, 10 mg/|
und 5 mg/l erhalten werden.

8.2 MeBIlésungen

Zehn Volumenteile, z.B. 20 ml, jeder Bezugsiésung werden
mit einem Volumenteil, z.B. 2 ml, Zirconiumoctoat-Lésung
versetzt und sorgfiltig gemischt.

Als MischgefaBe dienen 50-ml-Erlenmeyerkolben, die zur
Vermeidung von Verdampfungsverlusten mit Schliffstopfen
verschlossen werden. Bei Verwendung von Pipetten wird die
2-ml-Zirconiumoctoat-Lésung zuerst einpipettiert. Damit ist
ein vollstdndiges Auslaufen der Pipette sichergestellt,
wodurch sich geringere Streuwerte bei der Messung erge-
ben.

8.3 Messung der Impulsraten

Die nach Abschnitt 8.2 hergestellten MeBlosungen werden in
mit phosphorfreier Folie3) versehene ProbengefidBe mit lose
aufliegendem Deckel gefiillt und nacheinander der Primér-
strahlung der Rdntgenrohre ausgesetzt. Die Impulsraten Ip
und Iz, der angeregten P-K,-Rontgenfluoreszenz-Strahlung
von 0,6165 nm, der Zr-L ,4-Rontgenfluoreszenz-Strahlung von
0,6070 nm und der Untergrundstrahlung Iy bei 0,6220 nm
werden gemessen. Die MeBtechnik ist so zu wahlen, daB fir
die Zr-Ly-Linie mindestens 40 000 Impulse wahrend der
gesamten MeBdauer gezahlt werden.

Das Impulsratenverhéltnis

Ip-1Iy
Ry =
Iz; -1y

wird fiir jede MeBldsung berechnet.

8.4 Bezugskurven

Die Impulsratenverhiltnisse R, der einzelnen MeBiosungen
werden in Abhangigkeit von der jeweiligen Massenkonzentra-
tion an Phosphor als Bezugskurve aufgetragen.

Diese Bezugskurve muB in regelmaBigen Abstdnden, min-
destens halbjahrlich, Gberpriift werden.

9 Durchfiihrung

9.1 Zehn Volumenteile, z. B. 20 ml, der zu analysierenden
Probe werden mit einem Volumenteil, z. B. 2 ml, der Zirco-
niumoctoat-Losung versetzt und, wie in Abschnitt 8.2 ange-
geben, sorgfdltig gemischt. Fiir diese Mischung wird das
Impulsratenverhaltnis Ry, wie in Abschnitt 8.3 angegeben,
bestimmt.

9.2 Die gesuchte Massenkonzentration an Phosphor B(P)
in mg/l ist fiir das ermittelte Impulsratenverhéltnis Ry aus der
Bezugskurve zu entnehmen.

10 Angabe des Ergebnisses

Der Phosphorgehalt wird unter Hinweis auf diese Norm als
Massenkonzentration in mg/l, auf 1 mg/l gerundet, angege-
ben.

Beim Runden auf die letzte anzugebende Stelle ist DIN 1333
Teil 2 zu beriicksichtigen.

11 Préazision des Verfahrens

(nach DIN 51 848 Teil 1)

Die nachstehenden Festlegungen gelten nur fiir Ottokraft-
stoffe mit Massenkonzentrationen an Phosphor von 10 bis
100 mg/L.

Wiederholbarkeit
(ein Beobachter, ein Gerat)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse als Massen-
konzentration unter Wiederholbedingungen ermittelt, so wer-
den beide Ergebnisse als annehmbar und normgerecht
betrachtet, wenn sie sich um nicht mehr als 3 mg/l unter-
scheiden.

Vergleichbarkeit
(verschiedene Beobachter, verschiedene Geriéte)

Wird in zwei verschiedenen Laboratorien je ein Ergebnis als
Massenkonzentration unter Vergleichbedingungen ermittelt,
so werden beide Ergebnisse als annehmbar und normgerecht
betrachtet, wenn sie sich um nicht mehr als 5 mg/l unter-
scheiden.

3) In den gewohnlich benutzten Polyesterfolien sind zumeist
erhebliche Anteile an Posphor enthalten. Siehe auch
Erlauterungen.
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