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: I
Bestimmung des Verdampfungsverlustes
Teil 2: Gaschromatographisches Verfahren 51581-2

O
Z

ICS 75.080
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Testing of petroleum products — Determination of evaporation loss —

Part 2: Gas chromatographic method

Essais des produits pétroliers — Détermination de la perte de I'evaporation —
Partie 2: Méthode par chromatographie en phase gazeuse

Vorwort

Die vorliegende Norm wurde vom Arbeitsausschuf3 NMP 614 “Gaschromatographische Analyse” flr den Arbeitsaus-
schuB NMP 661 “Priifung von Schmierdlen, sonstigen Olen und Paraffinen” im FachausschuB Mineraldl- und Brenn-
stoffnormung (FAM) des Normenausschusses Materialpriifung (NMP) ausgearbeitet. DIN 51581 wird Uberarbeitet und
als DIN 51581-1 herausgegeben.

1 Anwendungsbereich DIN 51435
Prifung von Mineraldlerzeugnissen — Bestimmung

Diese Norm gilt flr Mineral6lfraktionen, insbesondere von des Siedeverlaufs — Gaschromatographisches Ver-

Grundélen zur Herstellung von Motorendélen. Polymerhal-

tige oder andere unter den Priifbedingungen nicht voll- fahren

stdndig verdampfbare Mineraldle kdnnen nicht nach die- DIN 51750-1 . . .
ser Norm untersucht werden. E;L;fung von Mineralélen — Probenahme — Allgemei-
Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung DIN 51750-2

des Verdampfungsverlustes der genannten Erzeugnisse. Prifuna von Mineralélen — Probenahme — Fliissige
Diese Norm gilt fir Mineral6le mit einem Siedebeginn von Stgf'flcja gv ! ussig
mindestens 160 °C und einem Siedeende von héchstens
635 °C. Der Temperaturbereich zwischen Siedebeginn DIN E.N ISQ 4259 . .

Mineraldlerzeugnisse — Bestimmung und Anwendung

nd Siedeende muB gréBer als 55 °C sein.
! ! w9 ! der Werte flur die Prazision von Prifverfahren
(ISO 4259 : 1992 + Cor 1:1993); Deutsche Fassung
2 Normative Verweisungen EN SO 4259 :1995
Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese i ale
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen 3 Definitionen
im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend Flr die Anwendung dieser Norm gelten die folgenden
aufgeflhrt. Bei datierten Verweisungen gehéren spatere  Definitionen:
Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen
nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uberar- . ]
beitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen 3.1 Retentionszeit ¢
gilt die letzte Ausgabe der in Bezug genommenen Publi- Die Zeitspanne vom Einbringen der Probe in den Gas-

kation. chromatographen bis zur Anzeige des Peakmaximums
DIN 1333 der zu bestimmenden Komponente.
Zahlenangaben [Aus DIN 51405 : 1987-05].

DIN 51405 : 1987-05
Priifung von Mineral6l-Kohlenwasserstoffen, verwand- .
ten Flussigkeiten und Ldsemitteln fir Lacke und 3.2 Siedeverlauf
Anstrichstoffe — Gaschromatographische Analyse — Verdampfter Massenanteil einer Probe in% in Abh&ngig-
Allgemeine Arbeitsgrundlagen keit von der Temperatur.

Fortsetzung Seite 2und 3

NormenausschuB3 Materialprifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
FachausschuB Mineral6l- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP im DIN

© DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V. - Jede Art der Vervielfaltigung, auch auszugsweise, Raf, [\m

nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V,, Berlin, gestattet. - ’
tENE
Alleinverkauf der Normen durch Beuth Verlag GmbH, 10772 Berlin Beeanffent gﬁaﬁh?f@qu

Full document details: DIN 51581-2:1997-05


http://www.avadocuments.com/doc/din-51581-2-1997-05
http://www.avadocuments.com/doc/din-51581-2-1997-05

Seite 2
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Die Temperaturachse wird in Intervalle von je 10 °C unter-
teilt und der innerhalb eines jeden Intervalles verdampfte
Massenanteil der Probe in % bestimmt. Die Massenanteile
der verdampften Probe in% sind zahlenmé&Big identisch
mit den entsprechenden Flachenanteilen des Gaschro-
matogramms.

ANMERKUNG: Die Temperaturen werden aus den
gaschromatographischen Retentionszeiten mit
Hilfe einer Kalibrierkurve ermittelt.

3.3 Siedebeginn

Durch die Retentionszeit definierter Zeitpunkt, bei dem
0,5% der Gesamtfliche des Gaschromatogramms
erreicht sind.

3.4 Siedeende

Durch die Retentionszeit definierter Zeitpunkt, bei dem
995% der Gesamtflaiche des Gaschromatogramms
erreicht sind.

3.5 Schnittbreite

Temperaturbereich zwischen Siedebeginn und Siede-
ende.

3.6 Verdampfungsverlust

Massenanteil der Probe in%, der nach dieser Norm aus
dem Siedeverlauf der Probe (nach DIN 51435) errechnet
wird.

4 Einheiten

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

5 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird nach DIN 51435 auf einer unpolaren gas-
chromatographischen Saule analysiert, die weitestgehend
nach Siedepunkten separiert. Das bei der gaschromato-
graphischen Analyse erhaltene Gaschromatogramm wird
in aquidistante Retentionszeit-Abschnitte (Zeitscheiben)
unterteilt und das in jeder Zeitscheibe anfallende Detek-
torintegral (Gaschromatogrammflache) einzeln oder
kumuliert gespeichert beziehungsweise ausgedruckt. Mit
Hilfe einer aus n-Alkanen mit bekannten Siedepunkten
erhaltenen Kalibrierkurve wird die Retentionszeit mit der
Siedetemperatur verknlipft. Hieraus ergeben sich die
Intervalle von je 10°C (siehe 3.2).

Der in jedem Intervall anfallende Massenanteil der Probe
in % wird mit einem zum Intervall gehdrenden Verdamp-
fungsverlustfaktor multipliziert. Das Produkt ist der in
jedem Intervall anfallende Teilverdampfungsverlust. Die
Summe aller Teilverdampfungsverluste ergibt den
Gesamtverdampfungsverlust, der mit Hilfe eines Refe-
renzoéles normiert wird.

6 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung des Ver-
dampfungsverlustes von Mineraldlen mittels Gaschroma-
tographie (02):

Prifung DIN 51581-02

7 Gerate
— Gaschromatograph  siehe
DIN 51435
— Integrator siehe DIN 51435

— Einspritzvorrichtung  siehe
DIN 51435

DIN 51405 und

DIN 51405 und

8 Chemikalien
— Stationare Phase siehe DIN 51435
— Tragergas siehe DIN 51435

— Referenzéle

Verwendet werden Mineraldle mit in Ringversuchen
ermittelten Verdampfungsverlusten zur Uberprifung
des gesamten Analysensystems') (siehe Abschnitt 12)

— Kalibriermischung (siehe DIN 51435)

9 Probenahme

Nach DIN 51750-1 und DIN 51750-2
Die Probe darf nicht mit Losemittel verunreinigt werden.

10 Vorbereitung der Gerate
Siehe DIN 51435

11 Durchfiihrung
Siehe DIN 51435

12 Kalibrierung
Siehe DIN 51435

13 Berechnung des Siedeverlaufs
13.1 Basislinienkorrektur
Siehe DIN 51435

13.2 Berechnung der Gesamtfliche des Gas-
chromatogramms

Siehe DIN 51435

13.3 Berechnung des Siedebeginns
Siehe DIN 51435

13.4 Siedeende

Als Siedeende ist der Punkt definiert, bei dem 99,5% der
Gesamtflache erreicht sind.

13.5 Retentionszeit

Die Schnittemperaturen der Intervalle werden mit Hilfe der
Kalibrierkurve in die entsprechenden Retentionszeiten
umgerechnet.

Die Flachenberechnung der Intervalle beginnt bei der
ersten vollen Siedetemperaturdekade nach dem Integrati-
onsbeginn und endet bei der letzten vollen Siedetempera-
turdekade vor dem Integrationsende (siehe 13.2).

Yy Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: FAM FachausschuB
Mineralél- und Brennstoffnormung, Kapstadtring 2,
22297 Hamburg.
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