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Prifung von Mineraldlen

Bestimmung der Neutralisationszahl
Farbindikator-Titration

DIN
51 558

Isolierdle Teil 2

Testing of mineral oils; Determination of neutralization number;

Color-indicator titration, insulating oils

Essais des huiles minerales; Détermination de l'indice neutralisation;

Titration en présence d'indicateurs colorés, huiles isolantes

Zusammenhang mit der von der International Electrotechnical Commission (IEC) herausgegebenen Internationalen

Norm IEC 296 : 1982 siehe Erlauterungen.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fiir ungebrauchte und gebrauchte Isolier-
6le, auch solche mit Zusatz mineraldlfremder Alterungs-
schutzstoffe (Inhibitoren). Das Verfahren eignet sich auch
fir die Priifung von schwer entflammbaren Reglerfilissig-
keiten.

2 Zweck

Die Neutralisationszahl dient der Bestimmung des Gehal-
tes an sauren Bestandteilen in isolierélen. Mit diesem
Verfahren kdnnen relative Verdnderungen ermittelt
werden, die in einem Isolierdl wahrend des Betriebes un-
ter oxidierenden Bedingungen eintreten. Obwohl die Titra-
tion unter bestimmten Gleichgewichtsverhaltnissen aus-
gefiihrt wird, miBt sie keine absolute saure Eigenschaft.
Die nach diesem Verfahren ermittelten Werte fiir die sau-
ren Bestandteile eines Isolieréles sind deshalb nicht
vergleichbar mit Werten, die nach DIN 51 558 Teil 1 oder
nach potentiometrischen Verfahren ermittelt werden.

3 Begriff

Unter Neutralisationszahl (sauer) im Sinne dieser Norm
versteht man die Alkalimenge, ausgedriickt in mg Kalium-
hydroxid (KOH), die erforderlich ist, um die in 1 g der
Probe enthaltenen sauren Bestandteile zu neutralisieren.
Kurzform: NZ(s)

4 Einheit
mg KOH/g

5 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Um die Neutralisationszahl (sauer) zu bestimmen, wird
die Probe in einem Gemisch von Toluol (Toluen) und
Ethanol, das eine bestimmte Menge Alkaliblau als Indika-
tor enthélt, geldst. Die so erhaltene Einphasenlésung wird
bei Raumtemperatur 18 bis 28 °C mit ethanolischer Kali-
lauge mit einer Stoffmengenkonzentration’) ¢(KOH) von
0,1 mol/!l bis zum Umschlag von blau nach rot titriert.

6 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens nach dieser Norm (02) zur
Bestimmung der Neutralisationszahl durch Farbindikator-
Titration von Isolierélen (A):

Priufung DIN 51 558 — 02 — A

7 Geréte

— Ubliches Laborgerat

— 250-ml-Erlenmeyerkolben, enghalsig aus Glas der
hydrolytischen Klasse 1 nach DIN 12 1113

— Baader-Kolben mit einem Volumen von 300 mt (siehe
Bild) aus Glas der hydrolytischen Klasse 1 nach
DIN 12 111?)

— 25-ml-Biirette mit Schellbachstreifen und Skalenwerte
far jeweils 0,05 ml,
z.B. Biirette DIN 12 700 — SGA 25 — 005, oder
gleichwertiges Gerat
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Bild. Baader-Kolben

"} Siehe DIN 32 625

2} Uber die Bezugsquellen gibt Auskunft:
DIN Bezugsquelien fir normgerechte Erzeugnisse im
DIN Deutsches Institut fiir Normung €.V,
Burggrafenstrae 6, 1000 Berlin 30.

Fortsetzung Seite 2 und 3

NormenausschuB Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
FachausschuB Mineralél- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP
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8 Chemikalien

Wenn nicht anders angeben, sind ausschlieBlich Chemi-
kalien des Reinheitsgrades ,zur Analyse“ und als Wasser
destilliertes Wasser gleicher Reinheit zu verwenden.

— Ethanolische Kalitauge mit einer Stoffmengenkonzen-
tration ¢(KOH) = 0,1 mol/l

Herstellung:

In einem mit etwa 1| Ethanol gefiilltem 2-l-Erlen-
meyerkolben mit Rickflufiihier werden 6 g Kaliumhy-
droxid in Form von Platzchen hinzugefligt. Anschlie-
Bend 1aBt man das Gemisch 10 bis 15 min leicht sie-
den und riihrt wahrenddessen, damit die festen Teile
keinen Kuchen auf dem Boden des Erlenmeyerkol-
bens bilden. Nach Zugabe von wenigstens 2 g Bari-
umhydroxid-8-hydrat, Ba(OH), 8 H,0O, wird das
Gemisch wiederum 5 bis 10 min bis zum leichten Sie-
den erhitzt. Nun wird es auf Raumtemperatur 18 bis
28 °C abgekiihlt und mehrere Stunden stehen gelas-
sen. AnschlieBend wird die Uberstehende klare
Loésung durch eine Filternutsche aus fein gesintertem
Glas oder Porzellan abfiltriert. Hierbei vermeidet man
unnétigen Kontakt mit Kohlenstoffdioxid der Luft.

Die ethanolische Kalilauge wird in einer chemisch
widerstandsfahigen (alkalibesténdigen) mit einem
Glasstopfen verschlossenen Flasche, ohne daB sie
mit Kork, Gummi oder verseifbarem Hahnfett in
Berlihrung kommt, aufbewahrt. AuBerdem wird ihre
Haltbarkeit durch ein Rohr mit Natronkalk geschutzt.
Der Titer der ethanolischen Kalilauge ist mehrfach zu
kontrollieren, um Verdnderungen ihrer Stoffmengen-
konzentration in der GréBenordnung von 0,0005 mol/l
festzustellen. Hierfir verwendet man vorzugsweise
Kaliumhydrogenphthalat, geldst in etwa 100 ml koh-
lenstoffdioxidfreiem Wasser, und Phenolphthalein als
Indikator.
Zur Herstellung der ethanolischen Kalilauge, ¢(KOH) =
0,1 mol/l, kann auch ein Konzentrat in einer Ampulle
verwendet werden. Zu diesem Zweck wird der Inhalt
der Ampulle mit Ethanol in einen 1-l-MeBkolben
gespiilt. AnschlieBend wird der 1-1-MeBkolben mit
Ethanol bis fast zur MeBmarke gefiillt, geschuttelt und
schlieBlich genau bis zur MeBmarke aufgefiilit. Durch
erneutes Schiitteln wird die Lésung homogenisiert.
Auch fertig hergestelite ethanolische Kalilaugen,
¢(KOH) = 0,1 mol/|, sind auf dem Markt erhéltlich.

— Titrierlésemittel
Herstellung:
In 1000 ml Ethanol werden 0,9 g Alkaliblau 6 B geldst.
Nach Zugabe von 1250 ml Toluol (Toluen) wird die
Lésung geschittelt. Die Losung wird in einem
geschlossenen GefaR aufbewahrt. Nach 12 h wird die
blanke Lésung von einem eventuell vorhandenen
Bodensatz, z. B. Spuren von ungeldstem Farbstoff,
abfiltriert.

— Salzséaure, ¢(HCL) = 0,1 mol/l

9 Probenahme
Nach DIN IEC 475.

10 Vorbereitung der Bestimmung bei
gebrauchten Olen

10.1 Falls die Probe Bodensatz enthélt, muB die Ent-
nahme des Probeteils aus der Probe streng nach den
Festlegungen nach Abschnitt 10.2 durchgefiihrt werden.

Da der Bodensatz selbst sauer ist oder saure Stoffe aus
der Probe aufgenommen haben kann, kénnen hierbei
Unachtsamkeiten leicht zu Fehlern fihren. Wenn die
Probe hingegen sichtbar frei von Bodensatz ist, entfailt
die in Abschnitt 10.2 festgelegte Vorbehandlung.

10.2 Die Probe des gebrauchten Oles wird im Original-
behalter auf (60 * 5) °C erwdrmt und solange geschuttelt,
bis der gesamte Bodensatz homogen in Ol suspendiert
ist. Sofern der Probenbehélter undurchsichtig oder mehr
als dreiviertel gefillt ist, wird die gesamte Probe in eine
klare Glasflasche mit einem mindestens ein Drittel gréBe-
rem Volumen als das der Probe Ubergefiihrt. Hierbei ist
zu beachten, daB auch alle Spuren des Bodensatzes
durch kraftiges Schiitteln portionsweise aus dem Proben-
behdlter in die Flasche libergefiinrt werden. Nachdem der
gesamte Bodensatz zu einer Suspension aufgewirbelt
worden ist, filtriert man die Probe oder einen aliquoten
Teil durch ein Priifsieb mit dem Drahtsiebboden DIN 4188
— 0,14 nrSt, um die groben Verunreinigungen zu ent-
fernen.

10.3 Da sich gebrauchte Ole bei der Lagerung verén-
dern kdnnen, missen sie sobald wie moglich nach der
Entnahme aus dem Gerét untersucht werden. Die Daten
der Probenahme und der Untersuchung werden festge-
halten.

11 Durchfiihrung

(10 % 0,01) g der Probe, bei stark sdurehaltigen Olen
weniger, werden in einen Erlenmeyerkolben oder Baader-
Kolben eingewogen und unter Umschwenken in 40 ml
Titrierlésemittel gelost.

Erwartet man eine niedrige Neutralisationszahl, so
werden (20 = 0,02) g der Probe eingewogen.

Unter vorsichtigem stdndigem Schwenken des Kolbens
wird die blanke Lésung méglichst rasch mit der ethanoli-
schen Kalilauge, ¢(KOH) = 0,1 mol/l, solange titriert, bis
ihre blaue Farbe nach rot umschlagt.

Zur Sensibilisierung des Indikators wird empfohlen, die
Titrierlosung vor dem Lésen der Probe mit einem Tropfen
Salzséure, c¢(HCl) = 0,1 mol/l, zu versetzen und mit der
ethanolischen Kalilauge, ¢(KOH) = 0,1 mol/l, zu neutrali-
sieren.

In gleicher Weise wird das gleiche Volumen des Titrierl-
semittels ohne Zusatz der Probe zur Ermittlung des
Blindwertes titriert.

12 Auswertung

Die Neutralisationszahl NZ (s) in mg KOH/g wird nach
folgender Gleichung berechnet:

(V, + V) » c(KOH) 56,1 g/mol

NZ(s)=
mg

Hierin bedeuten:

Vi Verbrauch an ethanolischer Kalilauge, ¢(KOH) =
0,1 mol/L, in ml bei der Titration der Probel6-
sung

Vs Verbrauch an ethanolischer Kalilauge, ¢(KOH) =

0,1 mol/l, in ml bei der Titration des Titrierlése-
mittels ohne Zusatz der Probe (Blindwert)

c(KOH) Stoffmengenkonzentration der ethanolischen
Kalilauge

mg Einwaage der Probe in g

13 Angabe des Ergebnisses
Unter Hinweis auf diese Norm ist die Neutralisationszahl
NZ (s) in mg KOH/g anzugeben.

Beziiglich des Rundens auf die letzte anzugebende Stelle
ist DIN 1333 Teil 2 zu berlicksichtigen.
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