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Testing of lubricants — Determination of magnesium content —
Part 1: Direct determination by atomic absorption spectrometry

Essais des lubrifiants — Dosage du magnesium —
Partie 1: Détermination directe par spectrométrie d’absorption atomique

Vorwort

Diese Norm wurde vom Arbeitsausschu NMP 611 *Atomspektrometrie” fur den Arbeitsauschu8 NMP 661 “Prifung
von Schmierélen, sonstigen Olen und Paraffinen” im FachausschuB3 Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des
Normenausschusses Materialpriifung (NMP) ausgearbeitet.

Allgemeine Angaben zur Analyse mittels Atomabsorptionsspektrometrie siehe auch DIN 51401-1.

DIN 51431

“Prifung von Schmierstoffen — Bestimmung des Gehaltes an Magnesium” besteht aus:
Teil 1: Direkte Bestimmung durch Atomabsorptionsspektrometrie (AAS)
Teil 2: Wellenlangendispersive Réntgenfluoreszenz-Analyse (RFA) (z. Z. Entwurf)

Anderungen

Gegeniiber DIN 51431 : 1986-02 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Die Festlegungen wurden sachlich und redaktionell (iberarbeitet.
b) Die Anzahl der Magnesium-Stammldsungen wurde erweitert.

Frithere Ausgaben
DIN 51431: 1975-08, 1986-02

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fir Mineraléle, synthetische Ole und ent-
sprechende Zusatze, die Magnesium in &lléslicher Form
enthalten.

Das Verfahren dient zur Bestimmung des Gehaltes an
Magnesium in g/(100 g), angegeben durch die Zusam-
mensetzungsgroBe Massenanteil in%, der genannten
Schmierstoffe mit Hilfe der Absorptionsspektrometrie.
Magnesium ist Bestandteil der den Schmierstoffen zuge-
setzten Additive. Darliber hinaus kénnen weitere Kationen
vorhanden sein. Der Magnesiumgehalt 188t Rickschllsse
auf die dem Schmierstoff zugesetzte Additivmenge zu.

2 Normative Verweisungen

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 gehGren spatere
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.
DIN 1333
Zahlenangaben
DIN 12036
Laborgerate aus Glas — Enghals-Standflaschen mit
Kegelschliff und Stopfen
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 12664-1
Laborgerate aus Glas — MeBkolben mit einer
Marke — MeBkolben mit Bérdelrand, Kegelhllse und
Kegelschliffverbindung
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DIN 12690
Laborgerate aus Glas — Vollpipetten mit einer Marke,
Klasse A und Klasse B

DIN 12691
Laborgerate aus Glas — Vollpipetten mit einer Marke,
schnellablaufend, Wartezeit 15 Sekunden, Klasse AS

DIN 12695
Laborgerate aus Glas — MeBpipetten fir teilweisen
Ablauf, Klasse A und Klasse B

DIN 12700-3
Laborgerate aus Glas — Blretten — Blretten mit seit-
lichem Hahn

DIN 51401-1
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Begriffe

DIN 51632
Testbenzine — Anforderungen

DIN 51750-1
Prifung von Mineralélen — Probenahme — Teil 1: All-
gemeines

DIN 51750-2
Prifung von Mineraldlen — Probenahme — Teil 2:
Flissige Stoffe

DIN EN ISO 4259
Bestimmung und Anwendung der Werte fiir die Prézi-
sion von Prifverfahren (ISO 4259 : 1992 + Cor 1:1993)
Deutsche Fassung EN ISO 4259 : 1995

DAB 11
Deutsches Arzneibuch, 11. Ausgabe 1996, zu bezie-
hen durch Deutscher Apotheker-Verlag, Stuttgart und
Govi-Verlag GmbH, Frankfurt/Main

3 Prinzip

Der Gehalt an Magnesium wird mit Hilfe der Atomabsorp-
tionsspektrometrie bestimmt. Die Probe wird in einem
bestimmten Verhéltnis mit Testbenzin verdlnnt. Die
Lésung wird zur Bestimmung des Magnesiums direkt in
die Flamme des Atomabsorptionsspektrometers einge-
speist. Verglichen wird mit Bezugsldosungen, die aus
Stammldsungen einer 6llslichen Magnesium-Verbin-
dung in dem Testbenzin bestehen.

4 Gerite

Alle verwendeten Glasgerate missen sorgféltig gereinigt
sein. Sie dUrfen an den Flachen, die mit Probe-, Bezugs-
und Nullwertlésung in Berlihrung kommen, nicht mit der
Hand angefaBt werden. Neue Glasgerate sind mit magne-
siumfreiem Wasser zu flllen und vor dem Gebrauch zwei
Tage stehenzulassen, damit 16sliche Bestandteile entfernt
werden.

— Atomabsorptionsspektrometer (AAS-Gerat);

Geeignet sind Gerate, die eine exakte Absorptions-
messung der Analysenlinie Magnesium bei 285,2 nm
ermdglichen.

Das AAS-Gerat muf3 geeignet sein, die Analysenlinie
fir Magnesium im Extinktionsbereich 0,1 bis 0,5 zu
messen; dies bedeutet bei einer Vielzahl von Geraten
Massenkonzentrationen an Magnesium von etwa
0,2 mg/l bis 2 mg/l MeBIdsung bei Verwendung der
Luft-Acetylen-Flamme.

Die Atomabsorptionsspektrometer haben je nach
Geratetyp, Art und Stellung des Brenners und Ein-
stelimdglichkeit unterschiedliche Empfindlichkeiten.
Deshalb muB das Verdlinnungsverhéltnis so variiert
werden, daB das Gerat immer im idealen Extink-
tionsbereich von 0,1 bis 0,5 mift.

— 250-ml-Erlenmeyerkolben, z. B. Kolben DIN 12387
— E 250 ANS 29, mit Stopfen aus Kunststoff, z. B.
Stopfen DIN 12254 — K 29/32;
— 25-ml-Blrette mit einem Skalenteilungswert von
0,05 ml, z. B. Birette DIN 12700 — SGAS 25 - 005;
— 100-ml-BUrette mit einem Skalenteilungswert von
0,1 ml;
— 250-ml-Enghals-Standflasche mit Kegelschliff und
Stopfen aus braunem Glas, z.B. Standflasche
DIN 12036 — E 250 — G, jedoch aus braunem Glas;
— 150-ml-Becher, hohe Form, z. B. Becher
DIN 12331 - H 150;
— Analysenwaage, ablesbar auf 0,1 mg mit Fehler-
grenzen G = 0,2 mg.
Alternativ dlrfen zum Verdinnen folgende Glasgerate
verwendet werden:
— 10-ml-, 25-ml-, 50-ml-, 100-ml-MeBkolben, z.B.
MeBkolben DIN 12664 — MSA 10 bis MeBkolben
DIN 12664 — MSA 100;

— Vollpipetten, z. B. Pipetten nach DIN 12690 VPA 1
bis Pipetten DIN 12690 VPA 20, oder Pipetten
DIN 12691 VPAS1 bis Pipetten DIN 12691 VPAS 2
oder Pipetten nach DIN 12695 MPAT 10 — 0,1;

— 50-ml-Becherglaser, hohe Form, z. B. Becher
DIN 12331 — H 50.

5 Chemikalien

— Testbenzin®) mit einem Volumenanteil an Aroma-
ten von etwa 18%, einem Destillationsbeginn (ber
150°C und einem Destillationsendpunkt unter 230°C,
z. B. ein Testbenzin nach DIN 51632.
Das Testbenzin darf keine Verfarbung der Flamme
des Atomabsorptionsspektrometers hervorrufen. Es
darf nicht in verzinkten Behaltern angeliefert oder
gelagert werden.
— Dioctylnatriumsulfosuccinat, C,oH3;NaO,S, wachs-
artig, frei von anderen Metallen;
— 2-Ethylhexans&ure, CgH;50,, frei von Metallen;
— WeiBdl mit einer kinematischen Viskositat bei
20°C von etwa 250 mm?/s, z. B. Paraffinum subliqui-
dum, DAB 11);
— Magnesiumcyclohexylbutyrat, C,qH34,Mg0O,, (Cyclo-
hexanbuttersdure-Magnesiumsalz);
— Luft in Druckgasflasche oder Kompressorluft,
oOlfrei;
— Acetylen in Druckgasflasche;
— Magnesium-Stammldsungen.
Erfahrungsgeman liegt bei der gréBeren Anzahl der Pro-
ben der Massenanteil an Magnesium im Bereich 0,02%
bis 0,30 %.
Vier Magnesium-Stammldésungen werden durch Ldsen
des Magnesiumcyclohexylbutyrats, entsprechend den
Angaben in Tabelle 1, in WeiBdl unter Zusatz von 2-Ethyl-
hexansaure hergestellt. Jede Magnesium-Stammldsung
muB einzeln gewogen werden.

Tabelle 1: Magnesium-Stammlésungen Nr 1 bis Nr 4

Magnesium-Stammlésung 1 2 3 4

Massenanteil an

Magnesium in% 0,04 | 0,06 | 0,08 | 0,10

Yy Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: FAM Fachaus-
schuB Mineraldl- und Brennstoffnormung, Kapstadt-
ring 2, 22297 Hamburg.
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