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Priifung von Mineraldlen

Bestimmung der Sulfatasche

DIN
51 575

Testing of mineral oils; determination of sulphates ash

Ersatz fiir Ausgabe 12.77

Essais des huiles minérales; détermination des cendres sulfatées

1 Anwendungsbereich

Mineraldle aller Art

Sind Phosphorverbindungen im Ol enthalten, muB, beson-
ders wenn der Massenanteil an Phosphor 0,1% iibersteigt,
mit streuenden Ergebnissen gerechnet werden.

2 Zweck

Bei Neudlen ohne Zusitze dient die Bestimmung der
Sulfatasche der Beurteilung des Reinheitsgrades.

Bei Neudlen mit metallorganischen Zusatzen gibt die
Sulfatasche einen Hinweis auf den Gesamtanteil der
Zusatze.

Bei gebrauchten Olen ist die Bestimmung der Sulfatasche
kritisch zu bewerten. Eine Vermehrung der Asche im
Vergleich mit dem Frischd! kann z. B. auf Entstehung
von Abrieb, chemischen Reaktionen von Alterungs-
stoffen mit Metallen oder Zutritt von Fremdstoffen
beruhen. Eine Interpretation dieser Werte ist nur nach
analytischer Untersuchung der Aschebestandteile mog-
lich. Hierfiir kann das Verfahren dieser Norm als Auf-
schiuflverfahren dienen.

3 Begriff

Unter Sulfatasche im Sinne dieser Norm versteht man
den mineralischen Riickstand, der beim Veraschen von
Mineraldlen und Behandlung mit Schwefelsdure als
Sulfat verbleibt. Sie kann aus anorganischen Fremdstoffen
oder aus Zusitzen mit anorganischen Bestandteilen stam-
men. Aschebildende Bestandteile kdnnen vor allem auch
kolloidal im Ol verteilt sein.

4 Einheit

g/100 g, angegeben durch die ZusammensetzungsgroRe
Massenanteil in %.

5 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Je nach Wahl des zur Bestimmung anzuwendenden Ver-
fahrens werden die organischen Anteile des Mineraldls
auf trockenem oder nassem Wege verbrannt. Der Ver-
brennungsriickstand wird nach Zugabe von Schwefel-
saure durch Glithen in einem Muffelofen bis zum Erhal-
ten eines rein anorganischen Riickstandes verascht.

6 Bezeichnung
Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung der Sulfat-
asche in Mineraldlen (A):

Priifung DIN 51 575 — A

7 Geréte

Muffelofen, regelbar

Bunsenbrenner

Veraschungstiegel aus Porzellan oder gesintertem Alu-
miniumoxid (fir Mineraldle, die Phosphorverbindungen
t_e_nthalten) fiir 40 bis 100 g Oleinwaage und fiir 20 g
Oleinwaage

Veraschungsschale aus Porzellan, Durchmesser 50 mm
Vakuum-Exsikkator, z. B. nach DIN 12 491
Kjeldahlkolben DIN 12 360 — 250, Geriteglas oder
250-ml-Becher mit durchbohrtem Uhrglas und Siedestab

Trichter, z. B. nach DIN 12 445

8 Chemikalien
Alle Chemikalien miissen dem Reinheitsgrad ,,zur
Analyse* entsprechen.
Schwefelsiure, Massenanteil w (H,S0,) =~ 96%, konzen-
triert (Dichte 0 = 1,84 g/ml)
Schwefelsdure, Massenanteil w (H,SO,) = 60%
{Dichte ¢ = 1,50 g/ml)
Salpetersaure, Massenanteil w (HN03) =65%
(Dichte ¢ = 1,40 g/mt)
Wasserstoffperoxidldsung, Massenanteil w (H,0,) = 10
WeilR61, Massenanteil an Asche unter 0,003%
Ethanol, absolut

9 Probenahme
Nach DIN 51 574 und DIN 51 750 Teil 1 und Teil 2

10 Vorbereitung

Die Probe wird ohne ortliches Uberhitzen und noch im
verschiossenen Probebehalter auf (60 £ 10) °C erwdrmt
und geschiittelt, bis die Probe in sich gleichméRig gewor-
den ist, insbesondere der gesamte etwaige Bodensatz sich
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gleichmaRig im Ol verteilt. Vor jeder Entnahme ist das
Ol erneut anzuwirmen und gut durchzumischen. Bei
Proben, die Wasser enthalten, werden vor dem in Ab-
schnitt 11 beschriebenen Erhitzen noch 1 bis 2 ml abso-
luten Ethanols zu der fertigen Einwaage hinzugegeben,
damit Schiaumen und Verluste vermieden werden}.

11 Durchfiihrung

11.1 Direktes Veraschen

Die zu untersuchende Masse der Probe hangt vom Asche-
gehait ab. Man wigt in einem zwischen 700 und 800 oc
ausgegliihten und gewogenen Tiegel eine solche Probe-
masse ein, hochstens jedoch 100 g, daR sich eine Aus-
waage von etwa 20 mg Sulfatasche ergibt. Bei Proben,
die mehr als eine Tiegelfiillung erfordern, erhélt man die
Einwaage aus den Massendifferenzen. Der Tiegel wird
vorsichtig erhitzt, bis die entweichenden Dampfe sich
entziinden lassen. Die weitere Erwdrmung wird so
geregelt, daR der Tiegelinhalt ruhig abbrennt, bis nur
Asche und Kohlenstoff im Tiegel verbleiben.

Tabelle 1. Probeeinwaage

Zulassige
Sulfatasche . .
als Massenanteil F"roben- Unsicherheit
. einwaage der
in -
Probeneinwaage
% g9 g
von 0,02 bis 0,1 20 0,1
iiber 0,1 bis0,5 10 0,05
iiber 0,5 bis 2 5 0,02
iber 2 1 0,005

Bei schwer verbrennlichen kohleartigen Riickstanden
wird durch Zugabe von einigen Tropfen Wasserstoff-
peroxidlésung die Verbrennung unterstiitzt. Nach Be-
feuchten mit einigen Tropfen konzentrierter Schwefel-
saure und deren Abrauchen wird der Riickstand auf der
Flamme gegliiht. Diese Behandlung muf wiederholt wer-
den, bis der Riickstand nahezu kohlefrei ist. Dann setzt
man den Tiegel unter nochmaligem Befeuchten des Riick-
standes mit konzentrierter Schwefelsdure in den Muffel-
ofen, erwiarmt vorsichtig und gliiht bei {550 * 25) °C.
Man 13Bt den Tiegel erkalten, dann feuchtet man den
Riickstand mit etwas Wasser an und fiigt 5 bis 10 Tropfen
Schwefelsaure, w (H,SO,) = 60%, hinzu. Nach erneutem
vorsichtigem Abrauchen der Schwefelsdure wird der
Tiegel mit Inhalt in dem Muffelofen bei (775 * 25) °C
gegliiht. Der Zusatz der Schwefelsaure und das Abrauchen
werden nochmals in der gleichen Weise wiederholt. Ab-
schlieBend gliht man den Tiegel mit Inhalt bei
(775 % 25) ©C bis zur Massenkonstanz, was in der Regel
nach 90 min der Fall ist. Nach dem Erkalten wird die
Asche gewogen und als Sulfatasche angegeben.

Bei zinn- oder zinkhaltigen Olen liegen diese Metalle in
der Sulfatasche als Oxide vor. Das vollige Umwandein
des noch vorliegenden Zinksulfats in Oxid erfordert
einen lingeren Gliihvorgang (nach DIN EN 7)2).

11.1.1 Direktes Veraschen bei legierten Mineraldlen

Bei Mineralélen mit Zusitzen, Zusatzkonzentraten und
Destillatélen, die keine Blei- und Vanadiumverbindungen
enthalten, ist mit dem Verfliichtigen von Aschebestand-
teilen beim Veraschen nicht zu rechnen. In diesem Falle
kann direkt verascht werden. Die erhaltene Asche wird
vor dem Gliihen in die Sulfatform iibergefiihrt. Dieses
Verfahren hat den Vorteil der schnelleren Durchfiihr-
barkeit. Von der Probe werden Mengen nach Tabelle 1
in einen geglihten und gewogenen Tiegel eingewogen.
Bei Zusatzkonzentrationen wird 1 g der Probe mit 9 g
WeiRd! verdiinnt. Der Tiegel wird sorgfiltig auf dem
Bunsenbrenner erhitzt, bis der Inhalt ziindet und brennt.

11.2 Nasses Veraschen

Bei Mineraldlen, die Blei-, Vanadium- oder Molybdaen-
verbindungen enthalten und bei Olen unbekannter Zu-
sammensetzung, z.B. bei gebrauchten Schmierdlen,
kénnen sich Aschebestandteile schon beim Veraschen
durch Abbrennen verfliichtigen. Daher ist es notwendig,
bei diesen Olen die Veraschung auf nassem Wege durch-
zufiihren.

Man wiagt 2 g der Probe in den Kjeldahlkolben ein, gibt
10 ml konzentrierte Schwefelsaure und 1 bis 2 ml
Salpetersaure hinzu. Bei Proben, die Wasser enthalten, ist
hier jedoch kein Ethanol zu benutzen und die Schwefel-
sdure dementsprechend nur langsam zuzugeben?). Der
Kjeldahikolben wird schrag gestellt, mit einem kieinen
Trichter bedeckt und bis zum Sieden erhitzt, bis der
Hauptteil der organischen Substanz zerstért ist. Dann
wird abgekiihlt und nach erneutem Zugeben von 1 bis
2 ml Salpetersiure wiederum bis zum Sieden erhitzt.

Dieser Vorgang wird so lange wiederholt, bis eine hell-
gefarbte Losung erhalten wird. Dann kilhlt man auf
Raumtemperatur 18 bis 28 °C ab, gibt tropfenweise bis
2 ml Wasserstoffperoxididosung unter standigem Schiit-
teln zu und erhitzt wiederum bis zum Sieden. Dieser
Vorgang wird wiederholt, bis die letzten Spuren organi-
scher Substanz beseitigt sind. Der Inhalt des Kolbens
wird dann in eine geglihte und gewogene Porzellan-
schale von etwa 50 mm Durchmesser (ibergefiihrt. Nach
dem Eindampfen und Abrauchen der Schwefelsaure wird
die Schale in den Muffelofen eingesetzt. Man bringt die
Temperatur des Muffelofens allméhlich auf (550 * 25) oc,
gliiht bei dieser Temperatur bis zur Massenkonstanz und
wagt nach dem Erkalten. Die Asche wird als Sulfatasche
angegeben.

Erhalten die nach dieser Norm untersuchten Mineraldle
auBerdem noch Metalle, deren Sulfate bei diesem Glithen
wieder in Oxide iibergehen, so wird anschlieBend an die

1) Bei hoheren Wassergehalten der Probe hat sich das
Einsetzen von mehrfach gefalteten Filtrierpapier-
streifen bewidhrt, die zur Halfte in den Tiege! einge-
taucht werden. Diese Behandlung erfolgt im Warme-
schrank bei 105 °C.

2) Da das Verfahren der nassen Veraschung umstandlich
und =zeitraubend ist, koénnen Proben, die Blei-,
Vanadium- oder Molybdaenverbindungen enthalten,
in der Regel bei einer Gliihtemperatur von (450+10) °C
auch direkt verascht werden. In vielen Fallen a8t sich
die Veraschung durch Einleiten von Sauerstoff in den
Muffelofen beschleunigen.
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