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Testing of lubricants —
Determination of the content of additive elements —
Part 1: Direct determination by atomic absorption spectrometry

Essais des lubrifiants —
Détermination de la teneur en élements d’additifs —
Partie 1: Détermination directe par spectrometrie d’absorption atomique

Vorwort

Diese Norm wurde vom Arbeitsausschul NMP 611 “Atomspektrometrie” in Zusammenarbeit mit dem Arbeitsausschuf
NMP 661 “Priifung von Schmierdlen, sonstigen Olen und Paraffinen” im FachausschuB Mineraldl- und Brennstoff-
normung (FAM) des Normenausschusses Materialprifung (NMP) ausgearbeitet.

Der ArbeitsausschuB NMP 611 war bemuht, anstelle der zeitaufwendigeren Veraschung mit nachgeschalteter
Elementbestimmung aus der waBrigen Phase ein direktes Verfahren auszuarbeiten. Vergleichsmessungen nach vor-
heriger Veraschung der Probe sowie Elementbestimmungen mittels Rontgenfluoreszenz-Analyse haben zu vergleich-
baren Ergebnissen geflhrt.

Begriffe (iber Atomabsorptionsspektrometrie siehe auch DIN 51401-1

Anderungen
Gegeniber der Ausgabe Dezember 1985 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Der Titel wurde zwecks Angleichung an DIN 51391-2 und DIN 51391-3 geandert.
b) Der Text wurde redaktionell Gberarbeitet. Die normativen Verweisungen wurden aktualisiert.

Frithere Ausgaben
DIN 51391: 1974-09
DIN 51391-1: 1981-10, 1985-12

1 Anwendungsbereich 2 Normative Verweisungen

Das Verfahren ist anwendbar flr MineralGle, synthetische
Ole und entsprechende Zusatze, die z.B. Barium (Ba),
Calcium (Ca) und/oder Zink (Zn) in 6ll@slicher Form ent-
halten.

Das Verfahren kann nicht angewendet werden bei Olen,
die aluminiumhaltige Zusétze enthalten.

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
des Gehaltes, angegeben als Massenanteil, z.B. an
Barium, Calcium und/oder Zink mit Hilfe der Atomabsorp-
tionsspektrometrie (AAS).

Barium, Calcium und Zink sind Bestandteile der dem
Mineraldl zugesetzten Additive. Darliber hinaus kénnen
weitere Kationen vorhanden sein. Der Barium-, Calcium-
und Zinkgehalt 143t Rickschllisse auf die dem Mineraldl
zugesetzte Additivmenge zu.

Diese Norm enthélt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen
im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend
aufgefiihrt. Bei datierten Verweisungen gehdren spétere
Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen
nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uberar-
beitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen
gilt die letzte Ausgabe der in Bezug genommenen Publi-
kation.
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Kegelschliff und Stopfen

Fortsetzung Seite 2 bis 5

Normenausschuf3 Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut flir Normung e.V.
Fachausschu3 Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP im DIN

mor NG ROTTCEb 5

Preetiifent BHaringtdub

© DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V. - Jede Art der Vervielfiltigung, auch auszugsweise,
nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V., Berlin, gestattet.

Alleinverkauf der Normen durch Beuth Verlag GmbH, 10772 Berlin

Full document details: DIN 51391-1:1997-08


http://www.avadocuments.com/doc/din-51391-1-1997-08
http://www.avadocuments.com/doc/din-51391-1-1997-08

Seite 2
DIN 51391-1 : 1997-08

DIN 12254
Laborgerate aus Kunststoffen — Stopfen fiir Kegel-
schliffhllsen

DIN 12331
Laborgerate aus Glas — Becher

DIN 12387
Laborgerate aus Glas — Erlenmeyerkolben mit Kegel-
hiilse, Kegel 1:10

DIN 12700-2
Laborgerate aus Glas — Blretten — Blretten mit
geradem Hahn

DIN 51401-1
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Begriffe

DIN 51401-2
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Aufbau von
Atomabsorptionsspektrometern

DIN 51750-1
Prifung von Mineralélen — Probenahme — Allgemei-
nes

DIN 51750-2
Prifung von Mineralélen — Probenahme — Flissige
Stoffe

DIN EN ISO 4259
Mineral6lerzeugnisse — Bestimmung und Anwen-
dung der Werte fiir die Prazision von Prifverfahren
(1ISO 4259 :1992 + Cor 1:1993);
Deutsche Fassung EN 1SO 4259 :1995

DAB 1996
Deutsches Arzneibuch, Ausgabe 1996; zu beziehen
durch: Deutscher Apotheker-Verlag Stuttgart oder
Govi-Verlag GmbH Frankfurt (Main)

3 Einheit

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

4 Prinzip

Der Gehalt an Barium, Calcium oder Zink wird als Massen-
anteil in % mit Hilfe der Atomabsorptionsspektrometrie
bestimmt. Die Probe wird in einem bestimmten Verhaltnis
mit dem L&semittel, bestehend aus einer Mischung mit den
Volumenanteilen von 20 % Ethanol und 80 % Xylol, verdiinnt,
dem zur Unterdrickung verstérkter lonisierung der zu
bestimmenden Elemente in der Null-Lésung geldstes Alkali-
salz zugesetzt wurde.

Die Ldsung wird zur Bestimmung der betreffenden Ele-
mente direkt in die Flamme des Atomabsorptionsspektro-
meters eingespeist. Verglichen wird mit Bezugslésungen,
die aus Stammldsungen &lléslicher Barium-, Calcium-
und Zink-Verbindungen in dem Lésemittel bestehen.

5 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des
Gehaltes als Massenanteil in % an z.B. Barium (Ba) von
Schmierdlen durch direkte Bestimmung durch Atomab-
sorptionsspektrometrie (AAS) nach dieser Norm (1):

Prifung DIN 51391 — Ba — AAS — 1

6 Geréite und Prifmittel

6.1. Atomabsorptionsspektrometer
(AAS-Gerat siehe auch DIN 514011
und DIN 51401-2)

Geeignet sind Monochromatorgerate, die eine exakte Ab-
sorptionsmessung der Analysenlinie Barium bei 553,6 nm,
Calcium bei 422,7 nm und Zink bei 213,8 nm ermdglichen.

Das AAS-Gerat muB geeignet sein, die Analysenlinie fur
Barium, Calcium und Zink im Extinktionsbereich 0,1 bis
0,5 zu messen; dies bedeutet bei einer Vielzahl von Gera-
ten, Massenkonzentrationen an Zink von etwa 0,4 bis
2,0mg/l bei Verwendung der Luft-Acetylen-Flamme und
an Barium etwa 20 bis 100 mg/l und an Calcium 1 bis
5 mg/l bei Verwendung der Distickstoffmonoxid-Acetylen-
Flamme.

Die Atomabsorptionsspektrometer haben je nach verwen-
detem Geratetyp, Art und Stellung des Brenners und Ein-
steliméglichkeit unterschiedliche Empfindlichkeiten. Des-
halb muB das Verdiinnungsverhaltnis so variiert werden,
daB das Gerat immer im idealen Arbeitsbereich bei einer
Extinktion von 0,1 bis 0,5 mifBt.

6.2 Laboratoriumsgerite

Alle verwendeten Gerate missen sorgfaltig gereinigt sein.
Sie durfen an den Flachen, die mit den Bestimmungs|é-
sungen in Berlhrung kommen, nicht mit der Hand ange-
faBt werden. Neue GefaBe aus Glas sind mit barium-, cal-
cium- bzw. zinkfreiem Wasser zu flllen und vor dem
Gebrauch zwei Tage stehen zu lassen, damit I8sliche
Bestandteile entfernt werden.

— 100-ml-Erlenmeyerkolben mit Kegelhllse, z.B.

Kolben DIN 12387 — E 100 ANS 29 mit

Stopfen DIN 12254 — K 29/32 aus Kunststoff

— 25-ml-Birette mit einem Skalenteilungswert von

0,05 ml, z. B. Birette DIN 12700 — GGAS 25—005

— 50-ml-Burette mit einem Skalenteilungswert von

0,1 ml, z. B. Burette DIN 12700 — GGAS 50—01

— Enghals-Standflaschen  mit  eingeschliffenem

Stopfen, aus braunem Glas, mit einem Nennvolumen

von 250 ml, z. B. nach DIN 12036

— 150-ml-Becher, hohe Form, z. B.

Becher DIN 12331 — H 150

7 Chemikalien

— Xylol (Isomerengemisch);

— Ethanol, vergallt, mit einer Volumenkonzentration
von etwa 95 %, einfach destilliert;

— Kaliumcyclohexanbutyrat, frei von Ubrigen Metal-
len;

— 2-Ethylhexanséure, frei von lbrigen Metallen;

— WeiB6l mit einer kinematischen Viskositat von
etwa 250 mm?/s bei 20°C, z.B. Paraffinum subliqui-
dum DAB 1996");

— Bariumcyclohexanbutyrat mit bekanntem Barium-
gehalt?);

— Calcium-2-ethylhexanoat mit bekanntem Calcium-
gehalt?);

— Zinkcyclohexanbutyrat mit bekanntem Zink-
gehalt?);

— Luft in Druckgasflasche oder Kompressorluft,
olfrei;

— Distickstoffmonoxid in Druckgasflasche, im folgen-
den Text kurz mit dem Trivialnamen Lachgas bezeich-
net;

— Acetylen in Druckgasflasche, geeignet ist z.B.
Acetylen flr medizinische Zwecke;

) DAB 1996, Ausgabe 1996

) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: FachausschuB
Mineralél- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP,
Kapstadtring 2, 22297 Hamburg
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