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Aufgabenstellung:

Untersuchung der Phasenzusammensetzung und der Kristallitgrée(n) der im Multi
Motorél Additiv enthaltenen festen Komponenten.

Untersuchungsverfahren:

XRD

Vorgehensweise:

Erste orientierende Messungen am noch mit Ol behafteten Pulver verdeutlichten die
Notwendigkeit einer weiteren Probenaufbereitung, um die etwaigen Beitrage
nanokristalliner Feststoffanteile zum Réntgenstreubild von denjenigen des Ols
unterscheiden zu kénnen.

Probenvorbeitung:

Nachdem neben den im Ol suspendierten Festkérpern noch ein erhebliche Anteil
Bodensatz in der Flasche festzustellen war, wurden im Folgenden zwei Proben
getrennte Proben (Uberstehende Suspension und Bodensatz) separat untersucht.
Die Uberstehende Suspension (3500U/min fur 15 min) und der Bodensatz
(4000U/min fur 15 min) wurden zentrifugiert, dreimal mit n-Heptan gewaschen und

tber Nacht im Vakuumtrockenschrank getrocknet (T=40°C).

Das talkartige weilte Pulver wurde fur die rontgendiffraktomerische Untersuchung auf
einem untergrundfreien Si-Einkristall-Probentrager aufgebracht.

Durchgefiihrte Messungen und Messbedingungen:

“ PRUFBERICHT

Réntgenpulveruntersuchungung mit SIEMENS D5000 Diffraktometer (Cu-Strahlung)
in Bragg-Brentano Geometrie. 20-60° 26; Schrittweite 0.02°; 20 Sekunden/Schritt.

Qualitative Phasenanalyse unter Verwendung der PDF Datenbank.
Lokalisierung und Verfeinerung der Peakpositionen und Reflexbreiten

(KristallitgroReneffekte) unter Verwendung des Programmpaketes TOPAS (Bruker-
AXS).

¥ Sicherheit und Zuverlassigkeit in Chemie- und Materialtechnik



Anlage 1

Abbildung 1 Réntgenpulverdiffraktogramme der festen Bestandteile der Suspension

(schwarz) und des Bodensatzes (blau) im Vergleich mit dem berechneten

Pulverdiffraktogramm von BN (rot)
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Abbildung 2 Vergleich des gemessenen (blau) Diffraktogramms mit dem anhand des oben
angegebenen Modells (rot) der Probe (einphasig, BN hexagonal, Kristallitgré3e 100nm),
Differenz (grau).
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Ergebnisse:

Die Réntgenpulverdiffraktogramme des im Ol suspendierten und aus dem
Bodensatz gewonnenen Materials weisen beide ein sehr gutes
Signal/Untergund Verhaltnis auf.

Die Lage und Breite der Peaks sind in beiden Diffraktogrammen identisch.
Beide Proben eine identische Phasenzusammensetzung und Kristallitgréle
auf.

Die auftretenden Peaks stimmen mit den fur hexagonales Bornitrid
berechneten Peaklagen uberein.

In der Probe wurden keine Anteile nanokristallinen Materials < 10 nm
nachgewiesen.

Es liegt eine monodisperse Verteilung der KristallitgréRe vor.

Das berechnete Diffraktogramm lasst sich an das gemessene Diffraktogramm
unter Verwendung des folgenden Modells anpassen: Hexagonales BN als
einzige Phase, Kristallitgré3e von 100 nm.
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Prifberichte durfen nur im vollen Wortlaut und ohne Zusétze veroffentlicht werden.
Fur veranderte Wiedergabe und Auszige ist vorher die widerrufliche schriftliche
Einwilligung der BAM einzuholen. Die Prufergebnisse beziehen sich ausschlieBlich
auf die untersuchten Prifmaterialien.



