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Prifung von Altélen MIN

Bestimmung des Mineralblgehaltes im Alt6l DIN
Infrarotspektrometrisches Verfahren 51 433

Testing of used oils; Determination of the mineral oil content of used oil; Ersatz fir Ausgabe 12.85
Infrared spectrometric method

Essais des huiles usagées; Détermination de la teneur en huiles

minérales dans les huiles usagées; Méthode par spectrométrie infrarouge

1 Anwendungsbereich 5.2 Abgedichtete Flussigkeitskiivette?), Schichtdicke
etwa 0,0100 cm (auf 4 Dezimalstellen gemessen) nach

Das Verfahren nach dieser Norm wird im Zusammenhang DIN 51451 (siche Anmerkung)

mit DIN 51 451 zur Bestimmung des Mineraldlgehaltes im
Altél angewendet.

Anteile von synthetischen Olen sowie einzelne Metallbe- 5.3 Laborzentrifuge mit einer Beschleunigung von 2100 g
arbeitungsoéle sind nach dieser Methode nicht in vollem

Umfang bestimmbar. 5.4 Zentrifugengldser mit Rundbogen, ungraduiert, und
einem Volumen von 12 ml

2 Zweck 55 1-ml-Vollpipette, z.B. Pipette DIN 12690 — VPA 1
Der Massenanteil in % an Mineraldl im Altdl dient der und 8-ml-Vollpipette

Berechnung des Fremdstoffanteils im Alt6l. (Anwendung

de(_Vorschriften des Abfallgesetzes auf AltGle siehe auch g g Becher, niedrige Form mit einem Nennvolumen von
Erlauterungen). 50, 100 und 250 ml nach DIN 12331

Die Analyse darf nur zusammen mit DIN 51451 durchge-

flihrt werden.
8.7 Siliconstopfen, passend zu den Zentrifugenglasern

3 Einheiten 5.8 1-ml-Glasspritzen, Konus passend zu den Kiivetten
%._(g/1l\(/)|0 9. ang{e%eb:a " dureh die Zusammensetzungs- 5.9 Injektionsnadel von ausreichender Lénge, um aus
réBe Massenanteil w . )
g ) dem Zentrifugenglas den Probeteil entnehmen zu
kénnen.

Anmerkung: Die organische Ld&semittelphase kann

4 KuereSChre'bung des Verfahrens Spuren von Wasser enthalten. Es wird daher emp-

Siehe DIN 51451 fohlen, wasserbestandiges Kiivettenmaterial zu
Die mit dem Losemittel verdiinnte Probe wird in abge- verwenden. Bewahrt hat sich fiir die AltSluntersu-
dichtete Flissigkeitskiivetten nach DIN 51451 gefiillt und chung Material aus Glas. Von den beiden Kiivet-
der fiir die Bestimmung wichtige Teil des Spektrums auf- tenfenstern muB eines mit 2 Bohrungen versehen
gezeichnet und ausgewertet. sein, damit der Probeteil eingeflillt werden kann

(siehe DIN 51451).
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Es werden Geréte nach den Abschnitten 5.1 bis 5.9 be- ) I?egnff siehe DIN 1319
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DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
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6 Chemikalien
6.1 Tetrachlorkohlenstoff zur Spektrometrie

6.2 1,1,2-Trichlortrifluorethan zur Spektrometrie

6.3 Vollentsalztes Wasser

Anmerkung: Tetrachlorkohlenstoff gehért zu den gefahrli-
chen Arbeitsstoffen. Bei der Durchfiihrung der
Analyse darf es durch das weniger giftige Losemit-
tel 1,1,2-Trichlortrifluorethan ersetzt werden.

7 Probenahme

Nach DIN 51750 Teil 1 und Teil 2.

Verwendet wird ein ProbegefaB aus Glas oder Kunststoff
mit einem Nennvolumen von 500 ml. Es darf hdchstens
bis zur Halfte gefiillt werden.

8 Vorbereitung

Zur Vorbereitung gehdren

— Gerdtejustierung

— Bestimmung des Geréatefaktors und

— Schichtdickenbestimmung der Klvette
nach DIN 51451

9 Durchfiihrung
9.1 Vorbereiten der Probe

Die Bestimmung ist zweifach auszuflihren. Von der gut
homogenisierten Probe werden — je nach vermutetem
Mineralbligehalt — 100 bis 150 mg auf 1 mg in die Zentri-
fugenglaser eingewogen. AnschlieBend werden mit einer
Vollpipette 8 ml des zur Verdlnnung eingesetzten Lise-
mittels und 1 ml Wasser zu dem Probeteil in die Zentrifu-
genglaser gegeben. Die Zentrifugenglaser werden mit
den Siliconstopfen verschlossen, kraftig geschuttelt und
etwa 15 min bei 2100 g zentrifugiert. Das Uberstehende
Wasser wird abgezogen. Zu den Probeteilen wird noch-
mals 1 ml Wasser gegeben, kréftig geschiittelt und aber-
mals zentrifugiert. Es entstehen 2 Phasen.

Anmerkung: Es ist darauf zu achten, daB die Fehlergren-
zen der Pipette nach DIN 12690 eingehalten
werden.

9.2 Infrarotspektrometrische Messung

Aus der unteren Phase (Lésemittel) entnimmt man mittels
der Glasspritze mit Injektionsnadel etwa 0,5 ml, Gberfiihrt
diese in die vor der Bestimmung optisch vermessene
Kuvette und mit die Absorptlon zwischen den Wellen-
zahlen 3200 und 2700 cm™". Die Messung erfolgt gegen
Luft.

Als MeBergebnls wird die prozentuale Durchlassigkeit bei
2959 cm™ " bestimmt.

Anmerkung: Bei der infrarotspektrometrischen Minerai6l-
analyse von Altélen hat sich gezeigt, daB die
asymmetrische CHg-Valenzschwingung bei der
Wellenzahl von 2959 cm™ gut zur Inhaltsbestim-
mung herangezogen werden kann. Der Grund
hierfiir ist die nicht meBbare, bzw. sehr geringe
Schwankung des bei dieser Wellenzahl ermittelten
Extinktionskoeffizienten.

9.3 Mineraldlfaktor

" Fiir die Verwendung von Tetrachlorkohlenstoff als Lése-

mittel muB mit einem Mineralélfaktor von 1,495 gerechnet

werden. Wenn die Untersuchung mit 1,1,2-Trichlortrifluor-

ethan als Losemittel durchgeflhrt wird, dndert sich der

Mineraldlfaktor in einen Wert von 1,426.

Anmerkung: Der Mineralélfaktor wird standig Gberprift
und die sich mdéglicherweise andernde mittlere
Zusammensetzung aller Mineral6lprovenienzen in
Altél wird den vorliegenden Gegebenheiten ange-
paBt (siehe Erlauterungen).

9.4 Bestimmung der Extinktion nach dem
Basislinienverfahren

An den beiden Durchldssigkeitsmaxima, die die Absorp-
tionsbande flankieren, wird eine Tangente gelegt (Basisli-
nie). Die beiden Durchlassigkeitsmaxima liegen ublicher-
weise bei Altélen bei den Wellenzahlen 3110 bis 3090
~1 (Punkt B;) und 2760 bis 2750 c¢m™' (Punkt B,),
siehe Bild.
Es wird das Lot durch dle Absorptionsbandenspitze bei
der Wellenzahl 2959 ¢cm™ und der Basislinie gefalilt.
Aus den beiden Durchlassigkeiten in % in den sich erge-
benden Schnittpunkten Py mit der Basislinie B; B, und
der Absorptionsbandenspitze P, errechnet sich die
Extinktion E bei der Wellenzahl 2959 ¢cm™' nach folgen-
der Gleichung:

Py
Eogsg =19 P, (1)

10 Auswertung

Der nach dem Basislinienverfahren ermittelte Extinktions-
wert der asymmetrlschen CHj3-Valenzschwingung bei
2959 cm™' dient zur Berechnung des Mineral6lgehaltes
als Massenanteil (M) in % nach folgender Zahlenwert-
gleichung:

™M E-V-100 5
wM) = ———

) d « MF - mE ( )
Hierin bedeuten:

E Extinktion bei der Wellenzah! 2959 cm™’

\% Volumen des organischen Lésemittels in ml

d Schichtdicke der Klvette in cm

MF  Mineraléffaktor flr die mittlere Zusammensetzung
aller Mineraldlprovenienzen in Altél bei Verwen-
dung von

a) Tetrachlorkohlenstoff: MF=1,495
b) 1,1,2-Trichlortrifluorethan: MF= 1,426
mg  Einwaage des Probeteils in mg.

11 Angabe des Ergebnisses
Der Gehalt an Mineralé! wird als Massenanteil in % auf
0,5 % gerundet angegeben.

Beim Runden auf die letzte anzugebende Stelle ist
DIN 1333 zu berlicksichtigen.
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