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Messverfahren zur Bestimmung von Metallen

bzw. Metallionen in Kithlschmierstoffen

Belastungen durch Metalle in der Luft am Arbeitsplatz konnen u. a. durch Anreicherung der entspre-
chenden Metalle im Kuhlschmierstoff (KSS) hervorgerufen werden. Diese Anreicherung kann durch
Kontakt mit allergisierenden Metallionen im KSS zu Hauterkrankungen fiihren. Die Praxis hat ge-
zeigt, dass grol3e Anteile an Metallen in elementarer Form vorliegen kdnnen (z. B. Blei aus Legie-
rungen).

1 Messprinzip

Mit der Totalreflexions-Rontgenfluoreszenzanalyse (TRFA) [1 bis 3] steht eine Methode zur Verfi-
gung, die bei kurzen Probenvorbereitungszeiten umfassende Informationen tber die Schwermetall-
kontaminierung des KSS erlaubt. Die Nachweisempfindlichkeit der TRFA ist gegeniber der konven-
tionellen Rontgenfluoreszenzanalyse um GréRenordnungen besser. Es ist ferner méglich, bei der
TRFA interne Standards einzusetzen. Gegentber der Atomabsorptionsspektrometrie bietet die
TRFA den Vorteil der simultanen (qualitativen und quantitativen) Bestimmung der Metalle oberhalb
Ordnungszahl 19.

2 Geréte

Totalreflexions-Rontgenfluoreszenzspektrometer mit zwei Strahlgeometrien
Rontgenréhre mit Mo-Anregung

Rontgenréhre mit W-Anregung

Quarzglasprobentrager

Reagenzglaser

Reagenzglasschuttler

Petrischalen

Prazisions-Mikroliterpipetten

Trocknungsapparatur

w

Chemikalien

e Standardlésungen zur Herstellung der internen Standards von Scandium, Gallium und Rubidium
auf organischer und anorganischer (Séure) Basis

¢ Silikon-Losung zur Silikonisierung der gereinigten Quarzplatten

e Polyvinylalkohol und Polymerldsung

4 Probenvorbereitung und Messung

Der Kihlschmierstoff wird in einem Reagenzglas mit den Standardlésungen versetzt und homogeni-
siert. Definierte Volumina dieser Mischung werden auf silikonisierte Quarzglasprobentrager pipettiert
und getrocknet. Danach kann die Messung im Spektrometer sofort durchgefihrt werden. Grundséatz-
lich muss die Probenvorbereitung den unterschiedlichen KSS (klare Lésungen, Emulsionen, Sus-
pensionen) angepasst werden.
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Probenvorbereitungen fur die verschiedenen Ausgangsmaterialien sind in [1] ausfihrlich beschrie-
ben. Dort werden auch Hinweise zur Auswertung der Spektren gegeben.

Eine Bestimmung der Metallgehalte ist daneben mit atomabsorptionspektrometrischen Methoden [3]
maglich, diese erfordert jedoch einen erheblich gréReren Zeitaufwand.

5 Bestimmungsgrenzen
Tabelle 1: Bestimmungsgrenzen fur Metalle

Kalium Calcium Eisen Chrom Zink Kupfer Nickel Cobalt | Wolfram
30 mg/kg | 30 mg/kg | 4 mag/kg | 4mg/kg | 7mg/kg | 4mg/kg | 3mg/kg | 3mg/kg | 4 mg/kg

6 Literatur
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