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Priifung von Mineral6lerzeugnissen

Bestimmung des Bleigehaltes (Gesamtblei)
von flussigen Mineraldl-Kohlenwasserstoffen mit einem Massenanteil an
Blei von 50 bis 100 pg/kg, lodmonochloridaufschluB, Extraktion mit
Dithizon und photometrische Endbestimmung des Bleidithizonats

DIN
51 769

Teil 9

Ersatz fiir DIN 51 420

Testing of petroleum products; determination of the lead content (total lead) of liquid mineral oil hydrocarbons with a mass
fraction of lead of 50 to 1000 pg/kg; iodine monochlorid disentegratien; extraction with dithizone and photometric determi-
nation of the lead dithizone complex

Essais des produits pétroliers; dosage du plomb (plomb total) dans les hydrocarbures liquides pour une fraction de masse
du plomb 50 & 1000 pg/kg; méthode au monochlorure d'iode, extraction au dithizone et détermination photométrique du
complexe plomb dithizone

Zusammenhang mit der von dem American National Standard Institute/American Society for Testing and Materials
(ANSI/ASTM) und dem vom Institute of Petroleum (IP) herausgegebenen ANSI/ASTM D 1368-64 bzw. IP 224/68, siehe

Erlauterungen.

Beziiglich des Arbeitens mit Tetrachlorkohlenstoff ist die Verordnung uber gefahrliche Arbeitsstoffe vom 8. September
1975 (Bundesgesetzblatt BGBI. | S. 2493) Anhang Il Nr 2 (ab 1. 5. 1976 in Kraft) zu beachten.

Allgemeine Arbeitsgrundlagen zur Bestimmung des Bleigehaltes wie Anwendungsbereich, Zweck, Begriffe, Bezeichnung
der Verfahren, Probenahme, Angabe des Ergebnisses und Priiffehler sowie eine Ubersicht Uber die bestehenden bzw. vor-
gesehenenBestimmungsverfahren und Erlduterungen enthalt DIN 51 769 Teil 1. Aufdie genannte Ausgabe wird hierBezug

genommen.

1 Anwendungsbereich

Flissige Mineraldl-Kohlenwasserstoffe mit einem Siede-
endpunkt nach DIN 51 751 bis zu 250 °C, deren Bleigehalt,
angegeben als Massenanteil, im Bereich von 50 bis
1000 ug/kg liegt. Bei sinngemaB modifiziertem Anwenden
dieses Verfahrens kénnen auch hohere Bleigehalte mit hin-
reichender Zuverldssigkeit bestimmt werden.

2 Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung des
Bleigehaltes der in Abschnitt 1 angegebenen Mineraldl-
Kohienwasserstoffe.

Bleiverunreinigungen kénnen z.B. bei der katalytischen
Behandlung von Mineraldl-Kohlenwasserstoffen zur Inakti-
vierung der gebrduchlichen Kontaktmassen fiihren.

3 Mitgeltende Normen

DIN 12111 Prifung von Glas; GrieBverfahren zur
Prifung der Wasserbesténdigkeit von
Glas als Werkstoff bei 98 °C und Eintei-
lung der Glaser in hydrolytische Klas-
sen

Priifung von Glas; Bestimmung der
Saurebestandigkeit (gravimetrisches
Verfahren) und Einteilung der Glaser
in Saureklassen

Laborgerdte aus Papierfaserstoffen;
Papierfilter

Priifung flussiger Mineraldlkohlenwas-
serstoffe; Bestimmung des Siedever-
laufes

Prifung von Mineralblerzeugnissen;
Bestimmung desBleigehaltes (Gesamt-
blei); Allgemeine Arbeitsgrundlagen

DIN 12116

DIN 12 448

DIN 51 751

DIN 51 769 Teil 1

DIN52 322 Prifung von Glas; Bestimmung der
Laugenbestandigkeit und Einteilung
der Glaser in Laugenkiassen

DIN ISO 3585 Apparate, Rohrleitungen und Fittings

aus Glas; Borosilicatglas 3.3, Eigen-
schaften

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die zu untersuchende Probe wird zum AufschlieBen der
organischen Bleiverbindungen mit Iodmonochlorididsung
behandelt. Dabei werden etwa vorhandene anorganische
Bleiverbindungen geldst. AnschlieBend wird das Blei mit
einer Dithizonlésung extrahiert und die Konzentration des
gebildeten roten Bleidithizonats photometrisch bestimmt.

5 Bezeichnung des Verfahrens
Bezeichnung des Verfahrens nach DIN 51 769 Teil 9 (09) zur
Bestimmung eines Massenanteiles an Blei (Gesamtblei)

von 50 bis 1000 pg/kg durch photometrische Endbestim-
mung des Bleidithizonats (P):

Priifung DIN 51 769 - 09 - P

6 Gerate und Priifmittel

Die Gerate aus Glas sollen mdglichstausBorosilicatglas 3.3
nach DIN ISO 3585 bestehen, das in die hydrolytische Klas-
se 1DIN 12 111,indie Sdureklasse 1DIN 12 116und minde-
stens in die Laugenklasse 2 DIN 52 322 einzureihen ist.
Gegebenenfalls verwendetes Hahnfett darf keine Stérun-
gen im Sinne der Bestimmung verursachen.

- Lichtelektrisches Photometer

Geeignet sind Filter- und Monochromator-Gerite, die eine
Bestimmung der Extinktionim giinstigen MeBbereich —also

Fortsetzung Seite 2 bis 5

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

Alleinverkauf der Normen durch Beuth Veriag GmbH, Berlin 30
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Seite 2 DIN 51 769 Teil 9

in dem im Gesetz von Lambert und Beer festgelegten opti-
malen Bereich - auf 0,001 gestatten.

Die Messung ist im Extinktions-Maximum vorzunehmen.

Dieses Maximum liegt beieinerLosungvon Bleidithizonatin

Tetrachlorkohlenstoff zwischen 510und 520 nm.Wennkein
Filter fur diesen MeBbereich vorhanden ist, wird das Filter
benutzt, das dem Extinktions-Maximum am néchsten
kommt. Die Schichtlange der Kivetten, vielfach auch
Schichtdicke genannt, wahlt man so aus, daB die Extinktion
der Lésung etwa zwischen 0,2 und 0,7, der DurchlaBgrad
also zwischen 60 und 20%liegt.

- Schiittelmaschine mit etwa 180 Impulsen je Minute.

- Becher

a) 250-ml-Becher, niedrige Form, z. B. Becher
DIN 12 332 - NF 250

b) 1-l-Becher, niedrige Form, z. B. Becher
DIN 12 332 - NF 1000

- Heizgerat
Heizplatte, elektrisch regelbar

- Scheidetrichter

a) 100-ml-Scheidetrichter, z. B. Scheidetrichter
DIN 12 451 - L 100,

b) 250-ml-Scheidetrichter, z. B. Scheidetrichter
DIN 12 451 - L 250,

¢) 500-ml-Scheidetrichter, z. B. Scheidetrichter
DIN 12 451 - L 500
mit Kiiken aus Polytetrafluorethylen (PTFE)

- pH-MeBgeridt oder pH-Papier mit einer Empfindlichkeit
von 0,3 pH-Werten

- MeBkolben ‘

a) 50-ml-MeBkolben, z. B. MeBkolben
DIN 12 664 — MS A50

b) 1-l-mi, z. B. MeBkolben
DIN 12 664 - MS A 1000

- Vollpipette, z. B. nach DIN 12 690, eichfahig

- Biirette, z. B. nachDIN 12700 Teil 3

- Trennséule

- Faltenfilter DIN 12448 -B 150-1Db

- Papier, schwarzes, zum Abdunkeln der LGsungen

- Flasche aus Glas, mit Schliffstopfen, braun

7 Chemikalien

Alle Chemikalien miissen dem Reinheitsgrad ,zur Analyse”
oder einem héheren Reinheitsgrad entsprechen. Fiir die
Bereitung der wéBrigen Losungen und bei der Durchfiih-
rung der Bestimmung ist ausschlieBlich doppelt destillier-
tes oder ein gleichwertiges Wasser zu verwenden.

- Tetrachlorkohlenstoff zur Analyse fiir
Bestimmungen mit Dithizon

Der Tetrachlorkohlenstoff muB iiber eine mit Kieselgel
gepackte Sadure nachgereinigt werden. Hierzu werden
100 greines aktiviertesKieselgel ') in eine Saule mit25 mm
innerem Durchmesser gegeben, damit lassen sich 101
Tetrachlorkohlenstoff reinigen. Der so gereinigte Tetra-
chlorkohlenstoff wird zur Herstellung der Dithizon-Stamm-
16sung (siehe Abschnitt 7.9), der Dithizon-Reagenzlésung
(siehe Abschnitt 7.10) und zum Waschen der wéBrigen Blei-
I6sung (siehe Abschnitt 10.1, fiinfter Absatz) verwendet.

- Tetrachlorkohlenstoff fiir die Bleidithizonatiosung
Der zum Verdiinnen der Bleidithizonatlésung (siehe Ab-
schnitt 10.2, zweiter Absatz) benotigte Tetrachlorkohien-
stoff wird wie foigt weiterbehandelt:

1| Tetrachlorkohlenstoff wird in einem entsprechenden
Scheidetrichter mit 10 ml Puffermischung (hergestellt aus
Puffer | und Puffer Il im Verhéltnis 3 : 1) und 40 ml Wasser
versetzt, 1 Minute lang kriftig geschittelt und nach der
Phasentrennung in eine braune Flasche filtriert.

- Chloroform
- Dithizon-Chloroformlésung
20 mg Dithizon in 1 L Chloroform gelést.

- Iodmonochioridiosung

250 g Kaliumiodid werden in 500 ml Wasser gelost. Mit
einigen  Tropfen konzentrierter ~ Ammoniaklosung
(Dichte p= 0,91 g/mlwird auf einen pH-Wertvon 9,5 bis 10
gebracht und die Lésung mehrfach mit kleinen Mengen
Dithizon-Chioroformldsung ausgeschittelt, bis die organi-
sche Phase den reinen griinen Farbton des unverédnderten
Dithizons zeigt. AnschlieBend wird mit verdiinnter Salz-
séure auf einen pH-Wert von 6,5 bis 7 eingestellt und mehr-
mals mit Chloroform ausgeschiittelt, bis die organische
Phase farblos erscheint. Die verbleibende Chloroform-
triilbung wird durch Ausblasen mit Stickstoff beseitigt. Die
so von Bleispuren befreite Kaliumiodidlésung wird in einen
1-I-MeBkolben Ubergefiihrt und bis zur Marke mit Wasser
aufgefilit.

Anmerkung: Bei Verwendung von Chemikalien, deren Blei-
gehalt so gering ist, daB er auf die Bestimmung
keinen wesentlichen EinfluB ausiibt, beispielsweise
Chemikalien mit einem hoheren Reinheitsgrad als
,zur Analyse“ mit Massenanteilen an Blei von hdch-
stens 5- 107%%, darf die oben beschriebene Reini-
gung entfallen.

445 ml der reinen Kaliumiodidldsung werden in einem 1-1-
Becher mit 250 ml konzentrierter Salzsdure (Dichte ¢ =
1,16 g/ml) versetzt. In einem anderen Becher wédgt man
etwa 75 g feingepulvertes Kaliumiodat ab und fiigt von
diesem langsam unter gelegentlichem Kiihlen und steti-
gem Riihren so viel zu, daB der sich zunédchst bildende
Niederschlag von Iod gerade wieder geldst wird. (Theoreti-
scherVerbrauch: 71,7 g.) Die gebildete orangerote Losung
wird mit Wasser auf 1 | aufgefillt und in einer Glasflasche
mit Schliffstopfen im Kiihlschrank aufbewahrt.

Anmerkung: Da die Salzsdure ein Reaktionspartnerist, muB
die Menge stochiometrisch ausreichend sein, um
das ausgeschiedene Iod zu l6sen.

- Natriumsulfitlosung

50 g Natriumsulfit, wasserfrei, Na;SO3, werden in 500 ml
Wasser geldst und die Losung so oft mit kleinen Portionen
Dithizon-Chloroformlésung ausgeschiittelt, bis die organi-
sche Phase die reine griine Dithizonfarbe beibehalt.
AnschlieBend wird mit reinem Chloroform so oft ausge-
schiittelt, bis die organische Phase farblos erscheint. Das
Entfernen der Chloroformtribung aus der waBrigen Phase
erfolgt durch das Ausblasen mit Stickstoff.

- Natronlauge

a) Natronlauge mit einer Stoffmengenkonzentration
¢(NaOH) = 1 mol/l (bisher 1 N genannt):
20 g Natriumhydroxid in Form von Platzchen (Massen-
anteil an Biei héchstens 0,00001%) werden in Wasser
gelost und die Losung auf ein Volumen von 500 ml
verdinnt.

1) Uber die Bezugsquellen gibt Auskunft:
DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
DIN, BurggrafenstraBe 4-10, 1000 Berlin 30.
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