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Prifung von Mineralélen und verwandten Stoffen

Bestimmung der Dichte
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ICS 75.080; 75.040

Testing of mineral oils and related materials; Determination of density Ersatz fur Ausgabe 01.84
Essais des huiles minérales et produits connexes; Détermination de la masse volumique

Die vorliegende Norm ist im Einvernehmen mit der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt (PTB) Braunschweig und
Berlin herausgegeben worden.
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1 Zweck

Die Dichte dient in erster Linie zur Errechnung der Masse
eines gegebenen Volumens des zu prifenden Stoffes, oft
auch zur Kennzeichnung eines Erzeugnisses.

2 Allgemeine Grundlagen, Begriffe,
Einheiten

21 Dichte

Die Dichte g eines Stoffes bei der Temperatur ¢ ist der
Quotient aus seiner Masse m und seinem Volumen V bei
dieser Temperatur.

=5 1

0= (1)

Als Bezugstemperatur fur die Angabe der Dichte von

Mineraldlen und verwandten Stoffen wird vorwiegend
15°C verwendet.

2.2 Masse

Das Produkt aus der bei einer bestimmten Temperatur ¢
ermittelten Dichte ¢ und dem Volumen V des Stoffes bei
der gleichen Temperatur ergibt die Masse des Stoffes.

m=V-o 2

Die Masse m eines Stoffes ist eine von allen duBeren
Bedingungen, wie z.B. dem Auftrieb in der Luft und der
vom Ort abhangigen Fallbeschleunigung, unabhangige
GroBe. Sie kann durch Wégen und nachfolgende Berech-
nung nach Gleichung (3) bestimmt werden.

2.3 Wagewert

2.31 Im geschéftlichen Verkehr bildet vorwiegend nicht
die Masse m, sondern der Wagewert W die Grundlage
der Verrechnung.

Der Wagewert W ist das Ergebnis einer Wagung ohne
Korrektion des Luftauftriebes des Wéagegutes und der
Gewichtstlcke (siehe DIN 1305). Eine andere Benennung
hierflir war frither ,Gewicht in Luft* (kurz auch ,Gewicht”
genannt).

Fur die Umrechnung von dem Wagewert W und der
Masse m gilt Gleichung (3):

Seite
Anhang E Interpolation bei der Anwendung
gedruckter Tabellen aus den
~Petroleum Measurement Tables“ ....... 20
Anhang F Rechenverfahren 53X ................ 21
Anhang G Rechenverfahren54 X ................ 22
Anhang H Rechenverfahren54Y ................ 22
Anhang |l Anwendungsbereich .................. 25

Hierin bedeuten:
o Dichte der Probe in kg/m?

. 0g Dichte der Gewichtstiicke, die international
auf 8000 kg/m? festgelegt wurden (Standard-
bedingungen nach DIN 1305)

o;, Dichte der Luft, die in ausreichender Néhe-
rung 1,2 kg/m® betragt (Standardbedingun-
gen nach DIN 1305)

2.3.2 Fur die Errechnung des Wéagewertes W gilt Glei-
chung (4):

-
W=V-p e (4)
-
%G
naherungsweise gilt Gleichung (5):
_ Q
vevfe-afi-2]]
9c

oder weiter vereinfacht gilt Gleichung (6):

W=V][o-11kg/m3] - (6)

Fir Mineraldlerzeugnisse gilt ndmlich mit ausreichender
Naherung Gleichung (7):

£) ~ 11 kg/m® (7)

Q . 1 -
- ( (el
2.4 Einheit

Die Dichte wird angegeben in der Si-Einheit kg/m?.
Fur die friiher gebrauchiichen Einheiten gilt folgende
Umrechnung:

1kg/l=1g/ml=1 0kg/m?

2.5 Probenahme
Nach DIN 51750 Teil 1 bis Teil 3

3 Bezeichnung
Die Dichte nach dieser Norm wird unter Hinweis auf das

0L angewendete Bestimmungsverfahren und die zur Um-
1 Q_ rechnung auf die Bezugs- oder Angabetemperatur
m=w — e (3) benutzten Rechenverfahren bezeichnet.
1- QL Es werden Kurzzeichen nach den Abschnitten 3.1 und 3.2
) verwendet.
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31 Bestimmung der Dichte:

— mit dem Ardometer: 1
— durch hydrostatische Wégung: 2
— mit dem Pyknometer: 3
— mit einem SchwingungsmeBgerat: 4
— mit einem Flissiggas-Ardometer: 5
3.2 Umrechnung (siehe Anhang A)

— nach 53 A und 54 A (Rohdle, generalisiert): A
— nach 53 Bund 54 B

(Mineral6lprodukte, generalisiert): B
— nach 54 C (individuelles Verfahren): C
— nach 53 D und 54 D (Schmieréle, generalisiert): D
— nach 53 Xund 54 X

(leichte Produkte, generalisiert): X
— nach 53 X und 54 X

(schwere Produkte, generalisiert): X
— nach 54 Y (individuelles Verfahren): Y

Wird die Dichte genau bei Bezugs- oder Angabetempera-
tur gemessen, so entfallen diese Kurzzeichen.

3.3 Angabetemperatur

Die Dichte ist grundsatzlich bei 15°C anzugeben. Bezieht
sich die Dichte ausnahmsweise auf eine andere Tempe-
ratur als 15°C, so ist diese Temperatur auf 0,05°C gerun-
det anzugeben.

3.4 Beispiel

Bezeichnung des Verfahrens zur Dichtebestimmung
durch hydrostatische Wéagung (2) und Umrechnung nach
Tabelle 54 D (D) mit dem Ergebnis: 875,0 kg/m®

Dichtebestimmung DIN 51757 — 2 — D — 875,0 kg/m®

4 Bestimmungsverfahren

41 Bestimmung der Dichte mit dem Ardometer
(Verfahren 1)

411 Anwendungsbereich

Dieses Bestimmungsverfahren wird auf Rohdle, Mineral-
Olerzeugnisse und verwandte Flissigkeiten angewendet.
Dieses Verfahren ist besonders gut flr durchsichtige
Fldssigkeiten mit niedriger Viskositat geeignet.

Fir undurchsichtige Flissigkeiten sind spezielle Ardome-
ter einzusetzen, und bei hdherer Viskositét ist dem Arédo-
meter ausreichend Zeit zur Einstellung zu geben.

41.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Ein Standzylinder wird mit der Probe so weit gefiillt, daB
ein anschlieBend eingesetztes Ardometer in der Fliissig-
keit frei schwimmt. Nach Temperaturausgleich werden der
MeBwert am Ardometer und die Bestimmungstemperatur
am Thermometer abgelesen.

413 Gerate')
—  Ardometer

Ardometer sind geschlossene zylindrische Schwimm-
kdrper aus Glas, die am unteren Ende beschwert sind
und in dem stabférmig verjingten Oberteil (Stengel)
eine Dichte-Skale enthalten. Fiir den Bereich dieser
Norm sind Ardometer der Serie L20 und L50 und
Thermoardometer der Serie L20Th und L50Th nach

) Uber Bezugsquellen gibt Auskuntft: DIN-Bezugsquellen
flr normgerechte Erzeugnisse im DIN Deutsches Insti-
tut fir Normung e.V, 10772 Berlin.

DIN 51757 Seite 3

DIN 12791 Teil 1 und Teil 2 zu verwenden. Fir Mine-
ralél sind sie fur die Oberflaichenspannungsklasse L
(niedrig) — in gewissen Fallen auch fir die Oberfla-
chenspannungsklasse M (mittel) — justiert. Die
Bezugstemperatur der Ardometer flir Mineraldle ist
grundsétzlich 15°C. Es sind auch andere Bezugstem-
peraturen zuléssig. Die Ardometer tragen die Auf-
schrift: ,Dichte-Ardometer fir Mineralle 15°C* oder
JKlasse L, 15°C“ oder ,Klasse M, 15°C*. Araometer fir
durchsichtige Fliissigkeiten sind fur Ablesungen in der
Ebene des Fllssigkeitsspiegels und soiche fir
undurchsichtige Fliissigkeiten fir Ablesungen am
oberen Rand des Meniskus justiert. Diese tragen den
Hinweis ,Ablesung oben®.

— Standzylinder

Der Innendurchmesser des Standzylinders muB min-
destens 50 mm betragen, damit das Ardometer frei
schwimmt und gegebenenfalls auch fir das Thermo-
meter genlgend Platz ist.

— Thermometer

Falls nicht Thermoardometer verwendet werden, sind
zur Ermittlung der Temperatur Feinthermometer nach
DIN 12775 oder DIN 12778 mit Skalenteilungswerten
nach Tabelle 1 zu verwenden.

Tabelle 1: Skalenteilungswert von Ardometer
und Thermometer

Skalen- Skalen-
Arédometer teilungswert teilungswert
des des
Serie Ardometers Thermometers
kg/m?® °C
L 20 0,2 <0,1
L 50 0,5 <0,2
M 50 1,0 <05

41.4 Vorbereitung

Flussigkeiten mit flichtigen Anteilen, z.B. Rohéle oder
Kohlenwasserstoffe mit einem Siedebeginn unter 100°C,
sind, sofern durchflhrbar, zur Vermeidung von Verdamp-
fungsverlusten auf mindestens 10°C abzukihlen.

41.5 Durchfiihrung
(siehe auch DIN 12791 Teil 3)

41.51 Der Standzylinder wird mit der Probe unter még-
lichster Vermeidung von Verdampfungsverlusten gefalit.
Dann wird das Ardometer vorsichtig in der Fliissigkeit so
zum Schwimmen gebracht, daB der Stengel nicht weiter
als 5 mm uber der Anzeigestelle benetzt wird. Es muB frei
schwimmen. Etwa am Ardometer haftende Luftblasen
werden entfernt. Bei FlUssigkeiten mit einem Siedebeginn
unter 100°C hat die Priftemperatur im Bereich von 10 bis
30°C zu liegen; bei schweren Heizélen und &hnlichen
Erzeugnissen sind héhere Bestimmungsiemperaturen
zuléssig. Sobald sich das Araometer eingestelit hat, wird
zunachst die Temperatur, dann die Dichte und danach
erneut die Temperatur, jeweils auf einen halben Skalentei-
lungswert, abgelesen. Die beiden Temperaturablesungen
durfen sich nicht um mehr als einen Skalenteilungswert
unterscheiden. Vor jeder Temperaturablesung muB die
Probe vorsichtig durchgerihrt werden. Der Mittelwert bei-
der Temperaturablesungen gilt als Bestimmungstempera-
tur. Die abgelesenen Werte sind auf 01 kg/m® bzw.
0,05°C zu runden.
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41.5.2 Das Ardometer wird bei durchsichtigen Flissig-
keiten in der Ebene des Flissigkeitsspiegels, bei
undurchsichtigen am oberen Wulstrand abgelesen. Wird
ausnahmsweise ein Ardometer, das fiir durchsichtige
Fliissigkeiten bestimmt ist, bei undurchsichtigen Olen
gebraucht, so muB eine Wulsthéhenkorrektion (Meniskus-
korrektion) nach DIN 12791 Teil 3 berlGcksichtigt werden.

41.5.3 Wird ausnahmsweise abweichend von Ab-
schnitt 4.1.3 ein Ardometer mit einer anderen Bezugstem-
peratur ty als 15°C verwendet, so ist dessen Anzeige

©’(tg) nach Gleichung (8) auf die Anzeige eines Ardo-
meters mit der Bezugstemperatur tg = 15°C umzurech-
nen.

0 (tg = 15°C)
- 0'(t5)
1-23-108(tg-tg) -2
Hierin bedeuten:

0'(tg = 15°C) Anzeige eines Ardometers mit der
Bezugstemperatur tg = 15°C

0" (tg) Anzeige eines Ardometers, das
auf eine von 15°C abweichende
Bezugstemperatur ¢y justiert ist

tp 15°C (genormie Bezugstempera-
tur far Mineraldl-Ardometer und
Angabetemperatur fir die Dichte
von Mineralélen, auf die umzu-
rechnen ist)

ty Bezugstemperatur in °C des ver-
wendeten Ardometers

1078 (t; - tg)? ®)

41.6 Temperaturkorrektion

Soll der Ablesewert des Ardometers bei Bestimmungs-
temperatur @'(£) nach Abschnitt5 auf @(15°C) umge-
wandelt werden, so entfallt die nachfolgende Temperatur-
korrektion, da sie bereits in diese Verfahren eingearbeitet
ist. Weicht die Bestimmungstemperatur ¢ von der Bezugs-
temperatur fg des Ardometers ab (im allgemeinen
tg = 15°C), so wird die Dichte Q(t) bei der Bestimmungs-
temperatur aus der Anzeige @'(t) des Ardometers nach
folgender Zahlenwertgleichung berechnet:

ety =[1-Hy] - ¢'(¥) ©)
Hierin bedeuten:
Hy 23-10°%(t-tg)+2 1078t~ tg)?
0'(t) Ablesewert des Ardometers bei Bestim-
mungstemperatur
t Bestimmungstemperatur in °C
g Bezugstemperatur in °C des Ardometers

417 Angabe des Ergebnisses

Der Ablesewert des Ardometers (nicht temperaturkorrl-
giert) in kg/m% gerundet auf 01 kg/m® wird in
Abschnitt 5 zur Umrechnung auf 15°C eingesetzt. Die
Dichte bei Priftemperatur wird unter Hinweis auf diese
Norm und das Verfahren in kg/m3, gerundet auf
01 kg/m3, angegeben. Bezlglich des Rundens auf die
letzte anzugebende Stelle ist DIN 1333 zu berlicksichti-
gen.

4.1.8 Préazision des Verfahrens
Nach DIN 51848 Teil 1 bis Teil 3

41.8.1 Wiederholbarkeit (ein Beobachter, ein Gerat)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter
Wiederholbedingungen ermittelt, so werden beide Ergeb-
nisse als normgerecht betrachtet, wenn sie sich bei Ver-
wendung der Ardometer L 50, L 20 Th, L 50 Th, M 50 um
nicht mehr als 1 kg/m?3 und bei Verwendung des Arédo-
meters L 20 um nicht mehr als 0,2 kg/m?® unterscheiden.

41.8.2 Vergleichbarkeit (verschiedene Beobachter,
verschiedene Gerate)

Wird in zwei verschiedenen Laboratorien je ein Ergebnis
unter Vergleichbedingungen ermittelt, so werden beide
Ergebnisse als normgerecht betrachtet, wenn sie sich bei
der Verwendung der Ardometer L 50, L 20 Th, L 50 Th,
M 50 um nicht mehr als 2 kg/m? und bei der Verwendung
des Ardometers L 20 um nicht mehr als 0,4 kg/m® unter-
scheiden.

4.2 Bestimmung der Dichte durch
hydrostatische Wagung (Verfahren 2)

4.21 Anwendungsbereich

Dieses Bestimmungsverfahren ist anwendbar auf Rohdle,
Mineraldlerzeugnisse und verwandte Flissigkeiten mit
Ausnahme leicht fllichtiger und hochviskoser Stoffe.

4.2.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Mit Hilfe einer Waage wird der Auftrieb eines Senkkor-
pers bestimmt. Daraus erhalt man die Dichte bei der
Bestimmungstemperatur.

4.2.3 Gerite')
4.2.31 Hydrostatische Waage

Es sind hydrostatische Waagen zu verwenden, die der
Eichordnung entsprechen.

4.2.3.2 Standzylinder und Thermometer
(siehe Abschnitt 4.1.3)

4.2.4 Prifung und Kalibrierung des Geréates

Es wird der Auftrieb in reinem Wasser bei 20°C gemes-
sen und d|e Waage so justiert, daB eine Dichte von
998,2 kg/m? erhalten wird.

4.2.5 Durchfiihrung

Das Fillen des Standzylinders und das Angleichen
der Temperaturen von Probe und Senkkérper sowie die
Temperaturmessung werden sinngemaB, wie in
Abschnitt 4.1.5.1 angegeben, durchgefiihrt. Die Bestim-
mungstemperatur soll zwischen 10°C und 30°C, d.h. bei
Raumtemperatur liegen. Die Temperatur der Probe darf
sich wahrend der Messung um nicht mehr als 0,1°C
andern. Es muB darauf geachtet werden, daB keine Luft-
blasen am Senkkdrper haften. Die Dichte wird nach der
dem Gerét beigegebenen Anleitung ermittelt. Die Tempe-
ratur der Probe wird auf 0,05°C abgelesen, wobei die im
Eichschein des Thermometers angegebene Korrektion zu
bericksichtigen ist.

4.2.6 Auswertung

Die Dichte bei Bestimmungstemperatur wird auf
01 kg/m® abgelesen. Bei Abweichungen der Bestim-
mungstemperatur von der Bezugstemperatur 20°C des
Senkkoérpers ist folgende Temperaturkorrektion K; nach
Gleichung (10) anzubringen:

K.=-0'[23 - 1078 (¢t~ t5) +2 - 1078 (¢ - t5)?] (10)

Hierin bedeuten:

o Ablesewert der Dichte bei Bestimmungs-
temperatur

t Bestimmungstemperatur in °C
tg Bezugstemperatur in °C des Senkkorpers

Hierdurch ergibt sich die Dichte bei Bestimmungstempe-
ratur:

0=0 +K (1)

) Siehe Seite 3
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4.2.7 Angabe des Ergebnisses

Die Dichte bei Bestimmungstemperatur wird unter Hin-
weis auf diese Norm und dieses Bestimmungsverfahren
auf 0,1 kg/m3 gerundet angegeben. Bezliglich des Run-
dens der letzten Stelle ist DIN 1333 zu berticksichtigen.
Ist die Angabe der Dichte bei 15°C oder bei einer ande-
ren als der Bestimmungstemperatur erforderlich, ist nach
Abschnitt 5 umzurechnen.

4.2.8 Prézision des Verfahrens
Nach DIN 51848 Teil 1 bis Teil 3
Wiederholbarkeit: 0,2 kg/m?
Vergleichbarkeit: 0,5 kg/m®

4.3 Bestimmung der Dichte mit dem
Pyknometer (Verfahren 3)
4.31 Anwendungsbereich

Pyknometrische Dichtebestimmungen sind anwendbar
auf Rohdle, Mineralélerzeugnisse und verwandte Fliissig-
keiten. Die Bestimmung der Dichte von Bitumen, Zuberei-
tungen aus Bitumen und Zubereitungen aus Steinkohlen-
teerpech werden nach DIN 52 004 durchgefiihrt.

4.3.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Das Volumen des Pyknometers wird vorab durch Wégen
mit Wasserflllung bestimmt. Das Pyknometer wird mit der
Probe geflllt und gewogen. Aus den Wagewerten wird die
Dichte berechnet.

4.3.3 Gerite')
4.3.31 Pyknometer

Die hier verwendeten Pyknometer sind WagegefaBe aus
Glas.

Es werden z.B. folgende Pyknometer verwendet:

a) Pyknometer mit Bohrung im Stopfen:
— nach Gay-Lussac (GL) nach DIN 12 797 und
— nach Hubbard (H) nach DIN 12 806

b) Pyknometer mit einer Ringmarke:
— nach Sprengel (S) nach DIN 12 800 und
— nach Bingham (B) nach DIN 12 807.

¢) Pyknometer mit Skale:

— nach Reischauer mit Schliffstopfen (RS) nach
DIN 12801 und

— nach Lipkin (L) nach DIN 12 798

Es soliten Pyknometer mit einem Volumen von 10 ml,
25 ml oder 50 ml verwendet werden.

Fur hochviskose Fliissigkeiten ist das Pyknometer nach
Hubbard am besten geeignet. Fir leichtfilichtige Fliissig-
keiten sind Pyknometer mit VerschluB zu wéhlen, namlich
die Pyknometer nach Bingham und Reischauer. Zweck-
méBigerweise sind Pyknometer zu verwenden, die bei
15°C oder 20°C justiert sind.

4.3.3.2 Waage
Eine Feinwaage mit einer Eichfehlergrenze <1 mg

4.3.3.3 Thermometer

— Thermometer mit dem Skalenteilungswert 01°C
zur Messung der Badtemperatur

— Thermometer mit dem Skalenteilungswert 0,5°C
zur Messung der Lufttemperatur

') Siehe Seite 3
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4.3.3.4 Badthermostat

Badthermostat, der eine Temperaturkonstanz von
10,05 °C ermdglicht

4.3.3.5 DruckmeBgerat
Druckmefigerat zur Ablesung des Luftdrucks auf 1 mbar

4.3.4 Vorbereitung

Das Pyknometer ist mit Ldsemitteln, z. B. Siedegrenzen-
benzin nach DIN 51631, Ether, Aceton, zu spilen. Erfor-
derlichenfalls muB eine Reinigung mit Chromschwefel-
saure vorangehen. Die letzten Reste Lsemittel miissen
z.B. mit einem reinen, trockenen und staubfreien Luft-
strom entfernt werden. Das Pyknometer wird mit einem
leicht angefeuchteten Lederlappen abgerieben, um ihm
eine gleichméaBige Oberflachenfeuchte zu geben und um
elektrische Aufladungen zu vermeiden oder abzuleiten.
Es wird nach dem Reinigen flir die Dauer von etwa einer
halben Stunde bis zum Erreichen des Temperaturaus-
gleichs in einem gegen Staub geschitzten Behélter
neben der Waage aufbewahrt.

4.3.5 Durchfilhrung

Das leere Pyknometer wird auf 0,1 mg gewogen. Dann
wird es mit der Probe gefiillt, je nach Art des Pyknometers
bis zur Marke oder bis zum Kapillarende oder bis zu einer
Stelle innerhalb der Skale. Es ist darauf zu achten, daB
keine Luftblasen im Pyknometer zuriickbleiben. Dann
wird das Pyknometer in ein Bad gestellt, das die Bestim-
mungstemperatur auf 0,05°C einhalt. Nach 30 min wird
im allgemeinen der Temperaturausgleich erreicht sein.
Noch im Bad wird bei Pyknometern mit einer Ringmarke
der Flissigkeitsspiegel durch Entfernen der (iberschiissi-
gen Flussigkeit auf die Ringmarke eingestellt (z.B. mit
einem Docht, Filterpapierstreifen oder einer feinen
Pipette). Bei Pyknometern mit Skale wird der Fallstand
abgelesen. Bei den Pyknometern nach Gay-Lussac und
Hubbard ist durch den Schliffspalt um den Stopfen mégli-
cherweise hindurchgetretene Flissigkeit sorgféltig zu
beseitigen. Bei den anderen Pyknometern ist darauf zu
achten, daB die GefaBinnenwand oberhalb des Fliissig-
keitsspiegels trocken ist. Dann wird das Pyknometer aus
dem Bad genommen, mit einem weichen, leicht ange-
feuchteten Ledertuch sorgféltig abgetrocknet und auf
0,1 mg gewogen. Werden bei der Bestimmungstempera-
tur 15°C gemessen, was meist merklich unter der Raum-
temperatur liegt, besteht die Gefahr, daB sich nach dem
Herausnehmen des Pyknometers eine feine Feuchtig-
keitshaut auf der Pyknometerwand niederschlagt und die
Wagung verfélscht. Es empfiehit sich deshalb, das Pykno-
meter nach dem Abtrocknen auf oder neben der Waage
stehen zu lassen und erst nach einer Wartezeit von etwa
30 min zu wégen. Selbstverstandlich darf dabei keine
Fliissigkeit infolge Warmeausdehnung aus dem Pykno-
meter austreten. Deshalb sind hierflir Pyknometer nach
Gay-Lussac und nach Hubbard ohne VerschluBkappe
nicht geeignet.

4.3.6 Bestimmung des Pyknometervolumens

Zur vorangehenden Bestimmung des Pyknometer-
volumens sind die Verfahrensschritte nach den Abschnit-
ten 4.3.4 und 4.3.5 mit destilliertem Wasser als Fullfliis-
sigkeit im Pyknometer durchzuflihren (Ergebnis der
Wagung: W,,).

Das Pyknometervolumen V in ml bei der Bestimmungs-
temperatur ¢ wird nach folgender Gleichung berechnet:

\'%4

W, - W,
=—w L L(1——Q—L - 1000 (12)

Ow ~ 0L (of¢]
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Hierin bedeuten:

W, Wagewert des mit reinem destilliertem Was-
ser bei der Temperatur ¢ gefillten Pykno-
meters in g

W, Waégewert des leeren Pyknometersin g

oy Dichte des reinen Wassers nach Tabelle 5

0. Dichte der Luft nach Tabelle 3 bzw. Tabelle 4

oc Dichte der Gewichtstiicke

Far die allgemeine Anwendung gilt:

Q@ = 0,00015 (siehe Abschnitt 2.3.1), daraus ergibt sich
@G Gleichung (13):

W_

Ow ~ QL

Das Volumen ist mdglichst bei der Temperatur zu bestim-
men, bei der die Dichte der zu prifenden Fllssigkeiten
anzugeben ist. Es ist zweckmaBig, das Volumen des
Pyknometers in angemessenen Zeitabstanden zu kontrol-
lieren, Gber die Ergebnisse eine Liste zu fliihren und einen
Mittelwert aus den letzten Messungen zu benutzen, um
zuféllige Abweichungen zu eliminieren. Systematische
Abweichungen missen berticksichtigt werden.

BEISPIEL:

Pyknometer mit einem Nennvolumen von 25 ml
Fullen des Pyknometers bei 15°C

Die Wagungen in Luft bei 20°C ergeben:

- 999,85 (13)

W, =51,3453¢
Wy, =26,4163¢
W, - W, =249290g
Esist:
Oy (20°C) = 998,2 kg/m?
oL = 12kg/m®
Nach Gleichung (13) erhalt man:
24,9290
V=—""_"-999,85ml= 250003 ml
9982 - 1,2

4.3.7 Auswertung

Die Dichte ¢ in kg/m wird aus den Ergebnissen der
Wagungen nach Gleichung (14) berechnet.

w- W,
Q=—V—L—-(1 QL) 1000 + oy, (14)
Hierin bedeuten:

w Wagewert des mit der Probe bei der Tem-
peratur ¢ gefilliten Pyknometers in g

W.,  Waigewert des leeren Pyknometers in g

QG

\ %4 Pyknometervolumen bei der Temperatur ¢
in ml

oL Dichte der Luft nach Tabelle3 bzw.
Tabelle 4

oc Dichte der Gewichtstiicke
Fir die allgemeine Anwendung gilt (siehe Abschnitt 4.3.6,
Gleichung (13)):
W - WL
- 999,85 + 0. (15)

Q:

ANMERKUNG 1: Weicht die Temperatur ¢, bei der
das Pyknometer mit der Probe bis zur Begrenzung
des Volumens V gefillt worden ist, ausnahms-
weise von der Temperatur ¢g etwas (d.h. um nicht
mehr als 5°C) ab, bei der das Volumen bestimmt
worden ist, so kann das Volumen V(t) bei der
Temperatur t aus folgender Gleichung berechnet
werden:

V(t)=V(tg) + (1+ e, (¢~ tg)) (16)

Full document details: DIN 51757:1994-04

Fur Pyknometer aus Borosilicatglas ist
o, =10 - 1076°C™".
BEISPIEL:
Ermittlung der Dichte einer Mineraléiprobe fir 15°C:

Fillen des Pyknometers und Volumenbestimmung bei
15°C, Wagungen bei 20°C und einer Luftdichte von
1,2 kg/m?®

Ergebnis der Wagung:
w =475391g
WL =264163¢g

W- W, =21,1228¢g
Pyknometervolumen bei 15,00°C: V = 25,000 3 mL.
Nach Gieichung (15) ergibt sich:
0(15°C) = 21,1228
25,0003
= 844,775 kg/m® + 1,2 kg/m*®
= 845,975 kg/m?
gerundet nach Abschnitt 4.3.8 ergibt sich:
0(15°C) = 846,0 kg/m°
ANMERKUNG 2: Bei Anwendung der Gleichung (14)
z.B. mit gy, = 1,182 kg/m? nach Tabelle 4 (bei 20°C,

65% relativer Feuchte und einem Druck von
1000 mbar) und gg = 8000 kg/ m? erhélt man:

0(15°C) = 845,959 kg/m?®

4.3.8 Angabe des Ergebnisses

Die Dichte bei Bestimmungstemperatur wird unter Hin-
weis auf diese Norm und das Bestimmungsverfahren in
kg/ m auf 0,1 kg/ m3 gerundet angegeben.

Wird die Dichte bei einer anderen als der Bestimmungs-
temperatur verlangt, so ist nach Abschnitt 5 umzurech-
nen. Beziiglich des Rundens der letzten Stelle ist
DIN 1333 zu bertucksichtigen.

4.3.9 Prazision des Verfahrens

Nach DIN 51848 Teil 1 bis Teil 3

Bei der Verwendung von Pyknometern nach Reischauer
oder Bingham mit einem Volumen von mindestens 25 ml:

Wiederholbarkeit: 0,2 kg/m*®
Vergleichbarkeit: 0,3 kg/m?®
Bei Verwendung der anderen festgelegten Pyknometer:
Wiederholbarkeit: 0,5 kg/m?
Vergleichbarkeit: 0,7 kg/m®

- 999,85 kg/m> + 1,2 kg/m?®

4.4 Bestimmung der Dichte mit
SchwingungsmeBgeréten (Verfahren 4)

4.41 Anwendungsbereich

Dieses Verfahren ist auf Rohéle, Mineraldlerzeugnisse
und verwandte Produkie anwendbar, die bei der Bestlm—
mungstemperatur flissig sind (Viskositdt <15 000 mm 2/s)
und bei dieser Temperatur einen Dampfdruck unter
80 kPa aufweisen. Der Temperaturbereich dieses Bestim-
mungsverfahrens betrdgt mit den genannten Kalibrier-
substanzen 0 bis 90°C, kann aber, je nach Gerétetyp,
geringer sein. Durch dieses Bestimmungsverfahren wird
die Dichte bei der Bestimmungstemperatur gemessen.
Zur Umrechnung dieser Dichtewerte auf andere Tempera-
turen ist nach Abschnitt 5 zu verfahren.

4.4.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Ungeféhr 0,7 ml der flissigen Probe werden in ein
schwingendes Rohr gefiilit. Die Anderung der Schwin-
gungsfrequenz und somit auch der Schwingungsdauer
infolge der dadurch gednderten Schwingungsmasse des
Rohrs dient unter Benutzung von Kalibrierdaten dazu, die

Dichte der Probe zu bestimmen.
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4.4.3 Gerite')
4.4.31 Digitales Dichte-MeBgeréat
Es sind nur eichfahige Geréte zulassig.

Die Hauptbestandteile des Gerates sind ein thermostati-
sierbares U-férmiges Rohr, z.B. aus Borosilikatglas (Pro-
benrohr), die elektromagnetische Anregung, eine Uhr, der
Rechner und das Anzeigesystem. Das U-Rohr ist ein
an beiden Enden eingespanntes schwingungsfahiges
Gebilde (Biegeschwinger oder MeBschwinger, im folgen-
den Probenrohr genannt). Es wird durch den elekironi-
schen Teil der MeBeinrichtung so angeregt, daB es bei
konstanter Amplitude mit seiner Eigenfrequenz schwingt.

Der Schwingungswert T — ein Vielfaches der Schwin-
gungsdauer des Probenrohres — wird mit Hilfe einer ein-
gebauten Quarzuhr gemessen. Er ist von der Masse der
eingefiillten Flissigkeit abhédngig und erlaubt daher die
Berechnung ihrer Dichte. Das Probenrohr ist im allgemei-
nen in einen aus zwei koaxialen Rohren gebildeten Glas-
mantel eingesetzt; der Zwischenraum wird von einer
Thermostatenfliissigkeit aus einem geregelten Umlauf-
thermostaten durchstromt.

4.4.3.2 Umlaufthermostat

Umlaufthermostat mit einer Temperaturkonstanz von min-
destens +0,05°C fir den Priftemperaturbereich bei
Geréaten ohne eingebaute Temperaturregelung.

4.4.3.3 Injektionsspritze

Injektionsspritze aus Kunststoff (Einwegspritze), Volumen
mindestens 2 ml mit Spitze oder Adapter, der fiir die Off-
nung des Dichte-MeBgerates paBt. Wegen der Verletzbar-
keit der Einfilléffnung dirfen nur Spritzen mit Kunststoff-
spitzen oder entsprechenden Kunststoffadaptern zum
direkten Befillen des Probenrohres verwendet werden.

Alternativ dirfen DurchfluB- oder Druckadapter fir Pro-
beneingabe liber Druck oder Vakuum in das Dichte-MeB-
gerat verwendet werden.

4.4.3.4 Thermometer und Halter zur Messung der
Priftemperatur (bei nicht fest eingebauter
Temperaturregelung)

Es durfen nur geeichte Thermometer mit einem Skalen-
teilungswert von 0,1°C oder kleiner verwendet werden.
Die zeitlichen Mittelwerte der Bestimmungstemperatur
missen unter Berlicksichtigung der im Eichschein ange-
gebenen Korrektionen auf wenigstens 0,05°C gemessen
werden.
ANMERKUNG 3: Die genaue Einhaltung und
Kontrolle der Bestimmungstemperatur in dem Pro-
benrohr ist sehr W|cht|g Eine Abweichung von
0,1°C verursacht eine Anderung der Dichte um
0,1 kg/m3,

4.4.4 Chemikalien')
4.4.41 Kalibrierfllissigkeiten

Fur die Kalibrierung sind nur Chemikalien des Reinheits-
grades ,zur Analyse“ zu verwenden. Andere Reinheits-
grade sind nur zuldssig, wenn sichergestellt ist, daB die
Genauigkeit der Bestimmung nicht beeintrachtigt wird.

4.4.411 Wasser

Wasser, bidestilliert,
Tabelle 5)

gekocht (Dichte-Werte siehe

4.4.41.2 Reintoluol
Reintoluol nach DIN 51633
Siedetemperatur 110,6°C (Dichte-Werte siehe Tabelle 2)

) Siehe Seite 3

DIN 51757 Seite 7

Tabelle 2: Dichte von Reintoluol nach DIN 51633

Temperatur ¢ Dichte von Reintoluol

°C kg/m?

0 8854

5 880,8
10 876,2
15 871,6
20 866,9
50 839,2

100 793,1

4.4.4.2 Aceton (Propanon)
Zum Spiilen und Trocknen des Probenrohres

4.4.4.3 Siedegrenzenbenzin Typ 3 nach DIN 51 631
oder Toluol (Toluen)

Zum Reinigen des Probenrohres

4.4.5 Vorbereitung

Vor Inbetriecbnahme des Gerates ist die Herstellerbe-
triebsanweisung durchzulesen. In manchen Geréten ist
der Thermostat eingebaut. Der Umlaufthermostat wird mit
schaumstoffisolierten Schlduchen mit den Ein- und Aus-
laBéffnungen fiir den Thermostatisier-Kreislauf verbun-
den. Das Bad wird mit Wasser oder einer anderen Ther-
mofliissigkeit nach Hersteller-Empfehlungen befiilit. Die
elekirischen Leitungen werden angeschlossen und Bad
und Dichte-MeBgerat in Betrieb genommen. Anschlie-
Bend wird die Bestimmungstemperatur eingeregelt.

4.4.6 Kalibrierung des Dichte-MeBgeriates
4.4.6.1 Allgemeines

Bei der ersten Aufstellung und bei jeder Anderung der
Bestimmungstemperatur ist das Gerat neu zu kalibrieren.
Bei Dauerbetrieb ist das Gerat wochentlich zu kalibrieren,
anderenfalls vor jeder Messung.

ANMERKUNG 4: Wenn die Herstellerbetriebsan-
weisung fir die Gerate Hinweise auf eine langere
Gilltigkeit der Kalibrierung enthalt und durch ein-
gesetzte Prifmaterialien keine Ablagerungen ent-
stehen koénnen, darf das in der Herstellerbetriebs-
anweisung angegebene, langere Kalibrierintervall
benutzt werden.

Zur Kalibrierung werden fiir Wasser und Luft die Schwin-
gungswerte T, und T} bestimmt.

ANMERKUNG 5: Es dirfen auch andere geeig-
nete Flissigkeiten mit genau bekannter Dichte als
Kalibrierfliissigkeiten benutzt werden. Bei der Kali-
brierung der MeBgerate mit Kalibrierfliissigkeiten
niedriger Viskositét und Einsatz fiir Dichtemessun-
gen von Proben mit hoher Viskositat treten Abwei-
chungen des MeBwertes von der Dichte der Probe
auf, so daB eine Korrektion der chhte notwendig
ist. Fiir Viskosititen unter 1 mm?/s kann die Kor-
rektion vernachldssigt werden; bei 3 mm?/s
betragt sie bereits etwa 0,1 kg/m® und steigt fur
héhere Viskositéten bis iber 0,5 kg/m?3 an. Erfolgt
eine derartige Dichtekorrektion durch das Schwin-
gungsdichtemeBgerat nicht automatisch, so sind

Korrektionen zu berechnen U“‘ﬁﬁ@’ﬁmﬁ“s
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sprechende Hinweise und Korrektionen werden
von den Geréte-Herstellern geliefert. Sind entspre-
chende Hinweise nicht verfligbar, so ist es még-
lich, die Richtigkeit der Dichtemessung von Flis-
sigkeiten mit Viskositaten gréBer als 3 mm?/s bei
der Priftemperatur zu kontrollieren, indem eine
Kalibrierung mit Flissigkeiten genau bekannter
Dichte und etwa gleicher Viskositat wie die der
Proben durchgefuhri wird.

4.4.6.2 Das Probenrohr wird zuerst mit Siedegrenzen-
benzin und anschlieBend mit Aceton gespdlt. Dann wird
das Probenrohr mit Luft getrocknet. Wenn die Anzeige —
mit dem Schalter auf dem Instrument in der Schwin-
gungswert-MeBposition (,T-Position“) — einen konstanten
Wert angenommen hat, wird die Luftversorgung abge-
stellt. Danach wird abgewartet bis sich ein Gleichgewicht
eingestellt hat, und anschlieBend wird der Schwingungs-
wert Ty fir Luft notiert.

ANMERKUNG 6: Verunreinigte oder sehr feuchte
Luft kann die Kalibrierung beeintrachtigen. Wenn
solche Bedingungen im Labor vorhanden sind,
muB die verwendete Luft durch eine geeignete
Reinigungs- und Trockeneinrichtung geleitet wer-
den.

AnschlieBend wird doppelt destilliertes und abgekochies
Wasser mit Hilfe einer Injektionsspritze vorsichtig und
ohne GberméBigen Druck durch die untere Offnung in das
Probenrohr eingefllt. Die Flllung ist beendet, wenn der
Anfang des Flissigkeitsfadens die obere der beiden Ein-
spannstellen des Probenrohres Uberschritten hat. Das
eingefiillte Wasser muB frei von Gasblasen sein. Durch
kurzzeitiges Einschalten der Beleuchtung kann die ein-
wandfreie Flllung kontrolliert werden. Das Vorhandensein
von kleinsten, manchmal kaum sichtbaren Gasbléschen
macht sich meistens durch stérkere Streuung der T-Werte
bemerkbar. Wenn ein konstanter Wert der Anzeige
erreicht ist, wird dieser als Schwingungswert Ty fiir Was-
ser notiert. Sowohl fir Wasser als auch fir Luft sind meh-
rere Messungen bei der gleichen Temperatur durchzufih-
ren. Hierbei muB eine vollstindige Temperaturanglei-
chung gesichert sein. Die zusammengehérigen MeBwerte
der Schwingungsdauer sollen sich um nicht mehr als
hochstens 0,0001 ms unterscheiden, anderenfalls sind
die Werte zu verwerfen und die Messungen zu wieder-
holen.

4.4.6.3 Ermittlung der Dichte fir Luft und Wasser

Die Dichte der Luft g; wird fiir die Kalibriertemperatur —
je nach Verwendung von getrockneter oder feuchter
Luft — aus Tabelle 3 oder Tabelle 4 entnommen. Die
Dichte von Wasser @, bei der Kalibriertemperatur wird
aus Tabelle 5 entnhommen.

ANMERKUNG 7: Eine Anderung der Kalibrierfak-
toren ergibt sich meistens durch Ablagerungen im
Probenrohr, die nicht durch Gbliche Spulvorgdnge
entfernt werden kdnnen. Obwohl diese Ablagerun-
gen durch eine Veranderung der Geréatekonstan-
ten ausgeglichen werden kénnen, ist es vorzuzie-
hen, das Probenrohr mit einem Reinigungsmittel
oder warmer Chromschwefelsdure zu sdubern.

4.4.6.4 Berechnung von Geratekonstanten

Je nach Geratetyp werden aus den gemessenen Schwin-
gungswerten und der Dichte fiir die Kalibriersubstanzen
Wasser und Luft Geréatekonstanten errechnet, die bei den
die Dichte anzeigenden Geréten in den Speicher einge-
geben oder bei anderen Geraten in entsprechenden Glei-
chungen fiir die Berechnung benutzt werden (siehe
Abschnitt 4.4.8).

4.4.7 Durchfilhrung der Dichtebestimmung

Etwa 0,7 ml der Probe werden in das saubere, trockene
Probenrohr mittels einer Injektionsspritze eingefiilit. Bei
leichtfllichtigen Komponenten in der Probe ist die Spritze
vorher auf 0 bis 1°C abzukihlen. Enthait die Probe gro6-
Bere Anteile an leichtfllichtigen Komponenten, dann ist
auch die Probe vorher auf 0 bis 1°C abzukiihlen.

Die Probe kann auch mittels Siphon eingebracht werden.
Das eine Ende eines Kapillarschlauches aus Polytetra-
fluorethylen (PTFE) wird in die untere Offnung des Pro-
benrohres und das andere Ende in die Probe gesteckt.
Dann wird Unterdruck an der oberen Offnung des Pro-
benrohres durch einen Vakuumschlauch oder eine Injek-
tionsspritze angelegt, bis das Probenrohr vollstandig
gefullt ist.

ANMERKUNG 8: Dieses Verfahren darf bei Pro-
dukten, die leichtfliichtige Komponenten enthalten,
nicht angewandt werden, da deren Zusammenset-
zung sich hierdurch @ndern kann.

Die Beleuchtung des Probenrohres wird eingeschaltet
und das Probenrohr sorgfaltig auf vollstandige Fillung
Gberprift. Es muB bis zur Einspannstelle gefullt und die
Probe homogen und frei von Blasen sein.

ANMERKUNG 9: Wenn die Probe zu dunkel ist,
um mit Sicherheit die Abwesenheit auch von klein-
sten Blasen ausschlieBen zu kénnen, muB mit
einer groBeren Streuung der Dichte-Werte gerech-
net werden.

Die Beleuchtung wird sofort danach ausgeschaltet, da die
Warme der Lichtquelle die MeBtemperatur beeinflussen
kann. Bei jeder Dichte-Messung sind mindestens drei
Ablesungen der Dichte oder des Schwingungswertes und
zwei Ablesungen der Temperatur vorzunehmen. Die
abgelesenen Schwingungs- bzw. Dichte-Werte ddrfen
sich nicht um mehr als 0,0001 ms bzw. 0,1 kg/ m? und die
Werte fir die Temperatur nicht um mehr als 0,1 °C unter-
scheiden. Anderenfalls sind drei weitere Messungen
durchzufiihren. Das Ergebnis ist zu notieren.
ANMERKUNG 10: Bei Messung unterschiedlicher
Temperaturen und hier bei gréBeren Temperatur-
spriingen (>20°C, z.B. von 20°C auf 40°C und
wieder zuruck auf 20°C) ist eine Angleichzeit des
T-Wertes von mindestens 30 min einzuhalten, um
eine Fehlergrenze bei der Bestimmung der Dichte
von £0,1 kg/m? einzuhalten.

4.4.8 Auswertung
4.4.81 Schwingungswertanzeigende Gerate

Nach Stabilisierung des angezeigten Schwingungswertes
wird bis zur letzten Dezimalstelle abgelesen und in Glei-
chung (17) zur Dichte-Berechnung eingesetzt:

T -TA v e (1)
w

Hierin bedeuten:

o(t) Dichte der Probe in kg/ m3 bei der Bestim-
mungstemperatur ¢

o, Dichte von Wasser in kg/m
Bestimmungstemperatur ¢

o.  Dichte von Luft in kg/m® bei der Bestim-
mungstemperatur ¢

Ty, Schwingungswert fur Luft bei der Bestim-
mungstemperatur ¢

T,  Schwingungswert fir Wasser bei der
Bestimmungstemperatur ¢

T Schwingungswert der Probe bei der Be-
stimmungstemperatur ¢

Die Berechnung erfolgt auf 5 Stellen.

e(t) =

8 bei der
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4.4.8.2 Dichteanzeigende Gerate

Der angezeigte Wert entspricht der Dichte der Probe bei
der Bestimmungstemperatur. Diese Gerdte enthalten
einen eingebauten Rechner, der so programmiert ist, daB
er nach einer Gleichung unter Verwendung der Apparate-
konstanten A, B oder K die Dichte berechnet und anzeigt,
z.B.

1

=—-(T?-B 18
e=7 ( ) (18)
mit
T,” - T;?
A=Y= (19)
Ow~ 0L
und
B=T2-(A" o) (20)
oder
0= 0w *K(T?- T, @)
mit
Ow ~ OL
K=—=% == 22
TW2 - TL2 ( )

4.4.9 Angabe des Ergebnisses

Die Dichte bei Bestimmungstemperatur wird unter Hin-
weis auf diese Norm und das Bestimmungsverfahren in
kg/m?3, auf 0,1 kg/m?® gerundet, angegeben.

BezUlglich des Rundens auf die letzte anzugebende Stelle
ist DIN 1333 zu beriicksichtigen. Ist die Dichte bei 15°C
oder bei einer anderen Temperatur als der MeBtempera-
tur gefordert, so ist nach Abschniit 5 umzurechnen.

4.4.10 Prazision des Verfahrens
Nach DIN 51848 Teil 1 bis Teil 3
Wiederholbarkeit:
Fir helle Produkte mit einer Dichte von 680 bis
970 kg/m® und bei einer Temperatur von 15°C oder
20°C:

0,1 kg/m?&,
Fiir andere Produkte und/oder andere Temperaturen:

0,5 kg/m?.
Vergleichbarkeit:
Fiir helle Produkte mit einer Dichte von 680 bis
970 kg/m® und einer Bestimmungstemperatur von 15°C
oder 20°C:

0,5 kg/m?3,
Fiir andere Produkte und/oder andere Temperaturen:

1,0 kg/m3.

4.5 Bestimmung der Dichte von Fliissiggasen
und leichten Kohlenwasserstoffen mit
Fliissiggas-Ardometern (Verfahren 5)

4.51 Anwendungsbereich

Dieses Verfahren dient der Bestimmung der Dichte von
Flissiggasen nach DIN 51622 und leichten Kohlenwas-
serstoffen.
WARNUNG:
Die beschriebene Apparatur darf nicht verwendet werden
fiir Produkte mit einem Dampfdruck liber 1,5 MPa = 15 bar
bei der Priftemperatur. Die VorsichtsmaBregeln beim
Umgang mit Flissiggasen und leichten Kohlenwasser-
stoffen sind zu beachten.
ANMERKUNG 11: Ein Verfahren zur Berechnung
der Dichte von Flissiggasen aus der mit Hilfe der
Gaschromatographie nach DIN 51619 ermittelten
Zusammensetzung wird in DIN 51618 beschrieben.
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4.5.2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Apparatur wird mit einem Teil der Probe gespiilt und
luftfrei gemacht. Sodann wird der Druckzylinder mit Fliis-
siggas gefiillt, bis das Ardometer frei schwimmt. Ardo-
meterablesung und Temperatur der Probe werden notiert.

4.5.3 Gerite")

— Kalibriertes Flussiggas-Araometer nach DIN 12 804.

— Druckzylinder aus Glas oder hierfiir geeignetem
durchsichtigen Kunststoff (siehe Bild 1), im folgenden
Zylinder genannt. Die Enden sollen mit Gummidich-
tungen und Metallplatten abgedichtet sein.
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1 DruckmeBgerat 6 Nadelventil ¥4 in
0 bis 25 bar (Flissiggas-AblaBventil)
2 DampfablaB-Ventil 7 Flussiggas-EinlaBventil
3 Gummidichtung 8 Ardometer
4 Stibe o6
5 Zylinder aus durchsichtigem

Kunststoff oder Glas, aus-
reichend druckfest bei Innen-
druck bis 22 bar

Bild 1: Druckzylinder
') Siehe Seite 3
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