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Bestimmung des Natriumgehalts 51 797

Direkte Bestimmung durch Atomabsorptionsspektroskopie Teil 4

Prifung flissiger Brennstoffe

O
Z

Testing of liquid fuels; determination of the sodium content; direct determination by atomic absorption spectroscopy

Essais des combustibles liquides; détermination de la tenem en sodium; détermination directe par spectrometrie d‘ab-
sorption atomique

1 Anwendungsbereich im weiteren Text Null-Lésung genannt, verdiinnt. Die
Losung wird direkt in die Flamme des Atomabsorptions-

Kohlenwasserstoffe mit einem Siedebeginn tiber 200 °C - . ; - )
spektrometers eingespeist. Verglichen wird mit Probe-

und einem Stockpunkt von max. +30 °C wie z. B. Heiz-

51 DIN 51603 — S Riickstanddle usw. die einen Massen-  'osungen, deren Natriumanteil durch Zugabe einer be-
anteil an einemulg'iertem Wasser bis zu 10% enthaiten stimmten Menge einer ethanolischen Natriumchlorid-
kénnen Stammldsung aufgestockt wurde.

2 Zweck 6 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung des Verfahrens zur direkten Bestimmung
des Natriumanteiles in den in Abschnitt 1 genannten
Kohlenwasserstoffen durch Atomabsorptionsspektrosko-

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
des Anteiles an Natrium in mg/kg der in Abschnitt 1 auf-
gefiihrten Ole mit Hilfe der Atomabsorptionsspektrosko-

: . P A ie (A):
pie (AAS). Der Natriumanteil dieser Ole ist je nach Her- pie ( .
kunft unterschiedlich. Prifung DIN 51797 — A
Die Bestimmung des Natriumanteiles in den genannten .
7 Gerite

Stoffgruppen ist erforderlich, da stark natriumhaltige
Heizole in Gegenwart von Vanadium und anderen Schwer-  Ubliches Laboratoriumsgerat, auRerdem gelten die Gerate
metallen, z. B. beim Verbrennen in Feuerungsanlagen  nach Abschnitt 7.1 und 7.2.

und beim Betrieb von Gasturbinen, zu Schwierigkeiten

fithren kdnnen. 7.1 Atomabsorptionsspektralphotometer
(AAS-Geréat siehe auch DIN 51 401)
3 Mitgeltende Normen Geeignet sind Monochromator- und Filtergerate, die eine

exakte Absorptionsmessung der Natrium-Doppellinie bei
589 nm ermoglichen. Als Strahlungsquelle ist nach Mog-
lichkeit eine Natrium-Hohlkathodenlampe mit Argon-
fillung (blauliches Eigenleuchten) einzusetzen. Das Gerat
DIN 51 750 Teil 2 Prifung von Mineraldlen; Probe-  soll geeignet sein, 0,2 bis 2,56 mg Natrium je L MeRlésung

nahme; Flissige Stoffe (idealer Arbeitsbereich fiir das Losungsmittel Ethanol/
DIN 51 797 Teil 3 Prifung flissiger Brennstoffe; Be-  Xylol) zu bestimmen.

stimmung des Natriumgehalts; Be-  Bei groRerer Gerateempfindlichkeit fiir den Extinktions-

stimmung durch Atomabsorptions-  bereich 0,1 bis 0,5 ist auf alle Falle entgegen dem ange-

spektroskopie nach dem Veraschen  gebenen Konzentrationsbereich 0,2 bis 2,5 mg Natrium
DIN 51 848 Teil 1  Priifung von Mineraldlen; Priiffehler;  je L MeBIésung von einer geringeren Natrium-Konzen-

Allgemeines, Begriffe und ihre An- trationsreihe auszugehen.

wendung auf Lieferbedingungen

DIN 1333 Teil 2 Zahlenangaben, Runden

DIN 51 750 Teil 1 Prifung von Mineralélen; Probe-
nahme; Allgemeines

7.2 Laboratoriumsgerite

4 Einheit Alle verwendeten Gerate miissen sorgféltig gereinigt sein.
Sie diirfen an den Flachen, die mit den Bestimmungs-
16sungen in Berithrung kommen, nicht mit der Hand an-
. gefalBt werden. Neue GlasgefaRe sind mit natriumfreiem
5 Kurzbeschreibung des Verfahrens Wasser zu fiillen und vor dem Gebrauch zwei Tage lang
Der Natriumgehalt wird mit Hilfe der Atomabsorptions-  stehenzulassen, damit IGsliches Natrium entfernt wird.
spektroskopie bestimmt. Die Probe wird in einem be-  100-mt-MeRkolben mit Kunststoffschliffstopfen, z.B.
stimmten Verhaltnis mit dem Losemittel, bestehend aus MeRkolben DIN 12 664 — MS A 100

den Volumenanteilen von 20% Ethanol und 80% Xylol,  q.{_Megkolben mit Kunststoffschliffstopfen, z. B. MeR-

1) Statt der Einheit mg/kg wird vielfach ,parts per kolben DIN 12664 — MS A 1000
million”’ (Kurzzeichen: ppm) angewendet. Mikrobiirette, z. B. nach DIN 12 700 Teil 6

mg/kg 1)

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fir Normung e. V., Berlin, gestattet.

Fortsetzung Seite 2 bis 4

Normenausschufl Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches institut fir Normung e.V.
Fachausschul® Mineral6l- und Brennstoffnormung (FAM)} im NMP
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Seite 2 DIN 51 797 Teil 4

8 Chemikalien

Alle Chemikalien miissen dem Reinheitsgrad ,,zur Ana-
lyse” entsprechen. Es ist ausschlieBlich natriumfreies
Wasser zu verwenden.

Natriumchlorid

Ethanol mit einem Volumenanteil an CoH5OH von etwa
96 %. Der Alkohol solite vor Gebrauch unter Zusatz von
wenigen Tropfen konzentrierter Schwefelsaure destilliert
werden, um vorhandene Natriumverbindungen zu ent-
fernen.

Xylol (Isomerengemisch)

Luft in Stahlflasche unter Druck oder Kompressorluft,
oOlfrei

Acetylen in Stahlflasche unter Druck (geeignet ist z. B.
Acetylen in Stahlflasche unter Druck fiir medizinische
Zwecke).

Natriumchlorid-Stamml6sung (1000 mg Natrium (NA)
je L Losung}, die wie folgt herzustellen ist: 254 mg Natri-
umchlorid NaCl, das vorher bei 110 °C getrocknet wurde,
werden in etwa 20 ml destilliertem Wasser geldst und in
dem 1-l-MeBkolben mit destilliertem Ethanol bis zur
Marke aufgefiillt. Diese Losung enthalt genau 1000 mg
Naje L.

Null-L6sung

Als Null-Lésung dient eine Losung bestehend aus den
Volumenanteilen von 20% destilliertem Ethanol und
80% Xylol. Die Null-Lésung darf keine rotliche Verfar-
bung der Flamme des AAS-Gerétes hervorrufen.

9 Probenahme
Nach DIN 51 750 Teil 1 und Teil 2

10 Aufstellen der Natrium-Bezugskurve

10.1 Bezugslosungen

In drei 100-ml-MeRkolben wird jeweils die gleiche Pro-
benmenge eingewogen (Probenvorbereitung siehe Ab-
schnitt 11.1). GroRBe und Genauigkeit der Einwaagen
sind vom Natriumanteil der Probe abhidngig und in Ta-
belle 1 {siehe Abschnitt 11.2) angegeben.

Zu den drei gleichen Einwaagen in den MeRkolben werden
0,5, 1,0 oder 1,5 ml Natrium-Stammlésung
zugesetzt und anschlieBend mit der NuII-L('jsu'ng bis zur

Marke aufgefiillt.

Die MeBkolben enthalten dann jeweils zusatzlich neben
dem gleichen Natriumanteil der Einwaagen noch
0,56, 1,0 oder 1,5 mg Natrium je | Bezugsldsung.

10.2 Einstellen des AAS-Gerites

Das AAS-Gerat wird nach der Betriebsanleitung des Her-
stellers in Betrieb genommen. Nach dem Ziinden der
Gasflamme und Einregeln der optimalen Flammenhéhe
1aBt man das AAS-Gerat mindestens 10 Minuten ,ein-
brennen”. Wahrend des Einbrennens mufl laufend die
Null-Loésung verspritht werden. Es sollte mit der Luft-
Acetylen-Flamme gearbeitet werden.

Erst nach dieser Einbrenndauer darf mit dem Einspriihen
von Bezugslosungen begonnen werden. Als erstes wird
die Null-Lésung eingespriiht und die Skalenanzeige auf

den Nullwert eingeregelt. AnschlieBend werden die Be-
zugslosungen gemessen, und zwar zuerst mit einem zu-
satzlichen Natriumanteil von 0,5 mg/l, dann mit 1 mg/l
und anschlieRend mit 1,5 mg/l. Die Messungen, ein-
schlieflich der Kontrolle des Nullpunktes, mussen etwa
dreimal wiederholt werden. Die Absorption wird bei der
Wellenlange 589 nm gemessen. Aus den Ergebnissen
erhalt man eine Bezugskurve der Abhangigkeit des
Natriumanteiles von der Extinktion.
Anmerkung: Sofern die Anzeige als Absorption
in % erfolgt, missen die entsprechenden Extink-
tionswerte fir das Aufstellen der Bezugskurve
vorab errechnet werden.

11 Vorbereitung

11.1 Vorbereiten der Probe

Die Proben miissen durch Erwarmen auf 50 bis 60 °C
und kraftiges Mischen vor dem Einwagen homogenisiert
werden.

11.2 Probeldsung

Nach Homogenisieren der Probe bei 50 bis 60 °C wird
eine Probemenge entsprechend der Tabelle 1 oder eine
der groReren Gerateempfindlichkeit entsprechende gerin-
gere Menge in einen 100-mt-MeBkolben eingewogen, mit
Null-Lésung auf genau 100 ml aufgefillt und gut durch-
geschiittelt.

Tabelle 1. Probemenge

Natriumanteil Fr:::; Wagen auf Verft;iiir:g:x;gs-
mg/kg g g ml/g
bis 20 5 0,02 20
iber 20 bis 50 2 0,01 50
iber 50 1 0,005 100

Die Angaben fir den Verdinnungsfaktor f in Tabelle 1
gelten nur fir die Probendichte von 1,00 g/ml.

Anmerkung: AusProbendichten unter 1,00 g/ml
ergeben sich Verdinnungsfaktoren, die unterhalb
der in Tabelle 1 angegebenen liegen. In solchen
Fallen missen nach Bestimmung der Dichte die
Verdiinnungsfaktoren entsprechend korrigiert in
die Zahlenwertgleichung nach Abschnitt 13.2 ein-
gesetzt werden. Wird diese Korrektur nicht vorge-
nommen, so findet man zu hohe Natriumanteile.

12 Durchfiihrung

Fir die Bestimmung wird das nach Abschnitt 10.2 einge-
stellte AAS-Gerat verwendet. Die Messungen werden
ebenfalls nach Abschnitt 10.2 durchgefiihrt.

Die Bezugs- und Probenlosungen sollen gleichzeitig ange-
setzt und am selben Tag gemessen werden.

Anmerkung 1: Wirdeine Serie dhnlicher Proben
mit gleichen Einwaagen gemessen, so sind maximal
funf Bezugsiosungen fir das Aufstellen der Bezugs-
kurve ausreichend.
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