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DEUTSCHE NORM

Prifung flussiger Brennstoffe

Bestimmung des Vanadium- und Nickelgehaltes

im Bereich >1 mg/kg Massenanteil
Bestimmung durch Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) nach dem Veraschen

51 790

Teil 4

Testing of liquid fuels; Determination of the vanadium and nickel content with a mass fraction > 1 mg/kg;

Determination by atomic absorption spectrometry (AAS) after incineration

Combustibles liquides; Détermination de la teneur de vanadium et de nickel des combustibles liquides de la teneur >1 mg/kg;
Méthode par spectrométrie d’absorption atomique (AAS) aprés incinération

Allgemeine Angaben zur Analyse durch Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) siehe DIN 51 401 Teil 1 und Teil 2.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fur Heizéle, Riickstandséle und Mineralol-
destillate.

2 Zweck

Die Prufung nach dieser Norm dient der Bestimmung des
Gehaltes an Vanadium und Nickel als Massenanteil in mg/kg
in den in Abschnitt 1 genannten Produkten mit Hilfe der
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS).

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird in einer Platinschale verascht und der verblei-
bende Rest im Muffelofen bei (500 + 25) °C gegliht. Der
Riickstand wird anschlieBend unter Erwarmen in konzentrier-
ter Salzsaure aufgenommen. Diese Losung wird in einen MeB-
kolben ubergefiihrt. AnschlieBend wird der MeBkolben mit
destilliertem oder entionisiertem Wasser, dem ein Elektro-
nendonator zugesetzt wurde, bis zur MeBmarke aufgefillt.
Der Vanadium- und Nickelgehalt dieser salzsauren Losung
wird durch Atomabsorptionsspektrometrie bestimmt. Ver-
glichen wird mit salzsauren Vanadium- und Nickel-Bezugs-
16sungen.

4 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens nach dieser Norm (04) zur indi-
rekten Bestimmung des Gehaltes an Vanadium und Nickel
von fliissigen Brennstoffen durch Atomabsorptionsspektro-
metrie (AAS):

Priifung DIN 51 790 — 04 - AAS

5 Gerate und Chemikalien
5.1 Gerite

- Ubliche Laborgerite

- Atomabsorptionsspektrometer (AAS-Gerat)
(siehe auch DIN 51 401 Tei! 1 und Teil 2)

Die Analysenlinie wird fiir Vanadium bei 318 nm und fir
Nickel bei 232 nm eingestellt.

5.2 Chemikalien

Alle Chemikalien missen dem Reinheitsgrad ,zur Analyse“
entsprechen.

Es ist ausschlieBlich destilliertes oder entionisiertes Wasser
Zu verwenden.

- Salzsiure, zur Analyse, mit einem Massenanteil w(HCl)
von etwa 37 % (konzentriert)

- Vanadiumstandard '), wasserloslich

- Nickelstandard '), wasserloslich

- Vanadium- und Nickel-Stammlésung
Beide Stammldsungen werden durch Verdiinnen des
Vanadium- bzw. Nickelstandards mit Wasser unter Zusatz
von 200 ml konzentrierter Salzsaure hergestellt, indem auf

1,000 kg auf der Waage mit destilliertem oder entionisier-
tem Wasser aufgefillt wird.

Massenanteil an Vanadium der Vanadiumstammldsung:
1 g/kg
Massenanteil an Nickel der Nickel-Stammlosung: 1 g/kg
- Benzolsulfonsaure
—~ Céasiumchlorid (als Elektronendonator)
— Acetylen in Druckgasflasche
- Druckluft, dlfrei
- Distickstoffmonoxid (Lachgas) in Druckgasflasche

6 Probenvorbereitung

Die auf 60 °C erwarmte Probe wird durch kréftiges Schitteln
oder im Ultraschallbad homogenisiert.

25,0 g der homogenisierten Probe werden in eine Platin-
schale eingewogen, mit 1,0 g Benzolsulfonsaure versetzt, mit
der Flamme eines Gasbrenners zum Brennen gebracht und
unter Kontrolle vorsichtig abgebrannt.

Die abgebrannte Probe wird anschlieBend im Muffelofen bei
(500 *+ 25) °C mindestens 6 h gegliiht. Der verbleibende koh-
lenstofffreie Rickstand wird mit 5 ml konzentrierter Salz-
sdure unter Erwarmen von der Wandung und dem Boden der
Platinschale abgelost. Der salzsaure Riickstand wird mit waB-
riger Casiumchlioridiosung mit einer Massenkonzentration
von 0,1 g/100 ml unter Erwarmen verdiinnt und auf 25 ml auf-
gefillt. Diese Losung entspricht danach in ihrem S&duregehalt
den Null-Losungen bzw. Bezugsldsungen. Probeldsungen mit
ungelosten Riickstanden werden durch ein trockenes Filterin
einen trockenen Kolben filtriert (siehe DIN 51 397 Teil 1). Aus
dem 25-ml-MeBkoiben wird ein aliquoter Teil fur die Bestim-
mung des Vanadiums und Nickels entnommen.

1) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft:
DIN-Bezugsquelien fir normgerechte Erzeugnisse im
DIN Deutsches Institut fir Normung e.V., Burggrafen-
straBe 6, 1000 Berlin 30.
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7 Aufstellen der Vanadium- und Nickel-
Bezugskurven

7.1 Null-Lésung

In einem 1-1-MeBkolben werden 200 ml der konzentrierten
Salzsaure und 1,00 g Casiumchlorid als Elektronendonator
gegeben. AnschlieBend wird der MeBkolben mit Wasser bis
zur MeBmarke aufgefiillt und geschiittelt.

7.2 Vanadium (V)-Bezugslésungen

Aus der Stammldsung werden durch entsprechendes Ver-
dinnen mit Null-Ldsungen LOosungen mit einem Massen-
anteil wg(V) von 1, 5, 10, 15, 25, 50 mg/kg hergestellt.

7.3 Nickel (Ni)-Bezugslésungen

Aus der Stammldsung werden durch entsprechendes Ver-
dinnen mit Null-Losungen LOsungen mit einem Massen-
anteil zg(Ni) von 1, 3, 5, 10 mg/kg hergestellit.

Anmerkung zu den Abschnitten 7.2 und 7.3: Die Verdiin-
nungsverhaltnisse fiir das Aufstelien der Bezugskurve
sind dem linearen MeBbereich des verwendeten AAS-
Gerédtes anzupassen.

8 Vorbereitung des Gerates

Das AAS-Gerat darf erst etwa 10 min nach Einschalten der
Vanadium- oder Nickel-Hohlkathodenlampe benutzt werden.

Fiir Vanadium und Nickel werden Einelementlampen emp-
fohlen.

Die Nickel-Bestimmung sollte vorzugsweise mit der ruhiger
brennenden Acetylen/Luft-Flamme durchgefiihrt werden. Fiir
die Vanadium-Bestimmung ist die heiBere Acetylen-Distick-
stoffmonoxid-Flamme erforderlich.

9 Durchfiihrung

Die Messungen werden wie folgt durchgefiihrt:

Der Nullwert wird durch Einsprithen von Null-Lsung einge-
stellt.

Die Vanadium- oder Nickel-Bezugslosungen werden nach-
einander in aufsteigender Gehaltsfolge in die Flamme
gespruht und die Extinktionen gemessen. Zwischen je zwei
Bezugsldsungen wird Null-Lésung eingespriiht und der Null-
wert kontrolliert.

Die Extinktionen werden gegen die Massenanteile wg(V)
oder wp(Ni) in mg/kg der Bezugslésungen graphisch aufge-
tragen.

Anmerkung: Die Bezugskurve dient lediglich zur Uberpriifung
der Linearitdat zwischen den gemessenen Extinktio-
nen und den dazugehdrigen Massenanteilen wg(V)
und wg(Ni) der Bezugslosungen in einem Bereich von
1 bis 50 mg/kg fiir V und 1 bis 10 mg/kg fiir Ni. Stark
gekrimmte Bezugskurven oder stark gekrimmte
Teile davon diirfen in die Auswertung nicht einbe-
zogen werden.

Die Probelosung wird zusammen mit der Bezugs-
iosung gemessen, deren Extinktion der der Probe-
I6sung am néchsten liegt. Nach jeder Ablesung wird
der Nullwert mit Null-Losung Uberpruft.

10 Auswertung

Der Vanadium- oder Nickelgehalt der Probe wird als Massen-
anteil w(V) oder w(Ni) in mg/kg nach folgenden Gleichungen
berechnet:

E(V) - wp(V) - f

V) =
) E (V)

E(Ni) - zo(Ni) - f

Ni) =
D E' (Ni)

Hierin bedeuten:
E(V)2) Extinktion fiir Vanadium der Probeldsung
E(Ni) Extinktion fiir Nickel der Probelosung

E' (V) Extinktion flir Vanadium der Bezugslosung mit einem
Massenanteil an V, die der Probeldsung am nachsten
liegt

E’ (Ni) Extinktion fir Nickel der Bezugsldsung mit einem
Massenanteil an Ni, die der Probeldsung am nachsten

liegt
wp(V) Massenanteil an Vanadium in mg/kg der Bezugs-
16sung
wg(Ni) Massenanteil an Nickel in mg/kg der Bezugslosung
Gesamtvolumen 1000 g
————————— der Probenldsung - —————
aliquoter Teil g Einwaage

11 Angabe der Ergebnisse

Der Vanadium- oder Nickelgehalt der Probe wird unter Hin-
weis auf diese Norm als Massenanteil (V) oder w(Ni) in
mg/kg auf 1 mg/kg gerundet angegeben.

12 Prézision des Verfahrens

(nach DIN 51 848 Teil 1)
Die nachstehenden Festlegungen gelten nur fir die im
Anwendungsbereich dieser Norm aufgefiihrten Produkte mit
Massenanteilen in der Probe an Vanadium zwischen 1 und
100 mg/kg und an Nickel zwischen 1 und 50 mg/kg.

Zur Beurteilung der Zuverlassigkeit von Ergebnissen werden
folgende Merkmale benutzt:

Wiederholbarkeit
(ein Beobachter, ein Gerat)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter Wie-
derholbedingungen ermittelt, so werden beide Ergebnisse als
annehmbar und normgerecht betrachtet, wenn sie sich von-
einander um nicht mehr als 5% relativ — bezogen auf den Mit-
telwert dieser Ergebnisse - unterscheiden.

Vergleichbarkeit
(verschiedene Beobachter, verschiedene Gerate)

Wird in zwei verschiedenen Laboratorien je ein Ergebnis
unter Vergleichbedingungen ermittelt, so werden beide
Ergebnisse als annehmbar und normgerecht betrachtet,
wenn sie sich voneinander um nicht mehr als 20 % relativ —
bezogen auf den Mittelwert dieser Ergebnisse - unter-
scheiden.

2) Siehe DIN 32 635
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