DEUTSCHE NORM November 2000

Mineralblerzeugnisse und Losemittel aus
Kohlenwasserstoffen M
Bestimmung des Anilinpunktes und Misch-Anilinpunktes
(ISO 2977:1997) ISO 2977
ICS 75.080 Ersatz fur

DIN ISO 2977:1995-09
Petroleum products and hydrocarbon solvents — Determination of aniline
point and mixed aniline point (ISO 2977:1997)

Produits pétroliers et solvants hydrocarbonés — Détermination du point
d'aniline et du point d'aniline en mélange (ISO 2977:1997)

Nationales Vorwort

Diese Norm enthalt die deutsche Ubersetzung der Internationalen Norm 1SO 2977:1997, die im Technischen
Komitee ISO/TC 28 "Mineraldlerzeugnisse und Schmierstoffe" (Sekretariat: ANSI/API USA) ausgearbeitet wurde.

Das zustéandige nationale Gremium ist der Arbeitsausschuss NMP 642 "Prifung von flissigen Kraftstoffen und
Heizélen" im Fachausschuss Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des Normenausschusses Materialpriifung
(NMP).

Die Anforderungen an Thermometer in Tabelle Anhang F entsprechen denen nach DIN 12785.

Far die im Abschnitt 2 zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden Deutschen
Normen hingewiesen:

ISO 2049 siehe DIN ISO 2049

Anderungen
Gegenliber DIN ISO 2977:1995-09 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Anforderungen an Thermometer wurden in den normativen Anhang F ibernommen.
b) Die Norm wurde redaktionell Gberarbeitet einschlieRlich der normativen Verweisungen.

Friihere Ausgaben

DIN 51775: 1954-12, 1958x-10, 1978-07
DIN 51787: 1960-01, 1978-07
DIN ISO 2977: 1995-09

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN ISO 2049, Mineraldlerzeugnisse — Bestimmung der Farbe.

DIN 12785, Laborgeréte aus Glas — Laborthermometer fiir besondere Zwecke.

Fortsetzung Seite 2 bis 14

Normenausschuss Materialprifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
Fachausschuss Mineral6l- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP
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Deutsche Ubersetzung

Mineraldlerzeugnisse und Losemittel aus Kohlenwasserstoffen
Bestimmung des Anilinpunktes und Misch-Anilinpunktes

Vorwort

Die ISO (Internationale Organisation fir Normung) ist die weltweite Verbindung nationaler Normunginstitute (ISO-
Mitgliedskorperschaften). Die Erarbeitung Internationaler Normen obliegt den Technischen Komitees der ISO. Jede
Mitgliedskorperschaft, die sich fir ein Thema interessiert, fur das ein Technisches Komitee eingesetzt wurde, ist
berechtigt, in diesem Komitee mitzuarbeiten. Internationale (staatliche und nichtstaatliche) Organisationen, die mit
der ISO in Verbindung stehen, sind an den Arbeiten ebenfalls beteiligt. Die ISO arbeitet bei allen Angelegenheiten
der elektrotechnischen Normung eng mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die von den Technischen Komitees verabschiedeten internationalen Norm-Entwurfe werden den Mitgliedskorper-
schaften zur Abstimmung vorgelegt. Die Verdffentlichung als Internationale Norm erfordert Zustimmung von
mindestens 75 % der abstimmenden Mitgliedskorperschaften.

Die Internationale Norm ISO 2977 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 28 "Mineral6lerzeugnisse und
Schmierstoffe" ausgearbeitet.

Die zweite Ausgabe (ISO 2977:1989) wird zuriickgezogen und ersetzt durch diese dritte Ausgabe, die technisch
Uberarbeitet wurde, insbesondere durch die Aufnahme von Anhang F.

Die Anhange A bis F sind normativ.
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Warnung

Die Anwendung dieser Internationalen Norm kann den Einsatz gefahrlicher Stoffe, Arbeitsgange und Gerate mit sich
bringen. Diese Norm gibt nicht vor, alle mit ihrer Anwendung verbundenen Sicherheitsprobleme anzusprechen. Der
Anwender dieser Norm ist dafiir verantwortlich, vorher angemessene MalRnahmen zu ergreifen und die Anwend-
barkeit einschrénkender Vorschriften zu ermitteln.

1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm beschreibt ein Verfahren zur Bestimmung des Anilinpunktes von Mineraldlerzeugnissen
und Losemitteln aus Kohlenwasserstoffen und zur Bestimmung des Misch-Anilinpunktes von Produkten, die
Anilinpunkte unterhalb der Temperatur aufweisen, bei der Anilin aus der Mischung von Anilin und Probe
auskristallisiert.

Verfahren 1 eignet sich fir durchsichtige Proben mit einem Siedepunkt tUber Raumtemperatur und fir solche mit
einem Anilinpunkt unterhalb des Siedepunktes und oberhalb des Erstarrungspunktes der Anilin-Probemischung.

Verfahren 2, ein Dunnfilmverfahren, eignet sich fir dunkle Proben, die zu dunkel sind, um nach Verfahren 1 geprift
zu werden.

Die Verfahren 3 und 4 eignen sich fur beim Anilinpunkt flichtige Proben.

ANMERKUNG 1 Verfahren 4 ist besonders geeignet, wenn nur kleine Probenmengen zur Verfigung stehen. Verfahren 5
beschreibt ein Verfahren, bei dem eine automatische Apparatur eingesetzt wird, die fir den Bereich der Verfahren 1 und 2
geeignet ist.

ANMERKUNG 2 Der Anilinpunkt (oder Misch-Anilinpunkt) ist eine wertvolle Hilfe bei der Charakterisierung von reinen
Kohlenwasserstoffen und bei der Analyse von Kohlenwasserstoffgemischen. Aromatische Kohlenwasserstoffgemische zeigen die
niedrigsten, Paraffine die hochsten Werte; Cycloparaffine und Olefine zeigen Werte, die zwischen denen der Paraffine und
Aromaten liegen. In homologen Reihen steigt der Anilinpunkt mit steigender molarer Masse an.

ANMERKUNG 3 Obwohl er gelegentlich in Kombination mit anderen physikalischen Eigenschaften bei sich gegenseitig
erganzenden Verfahren fur die Kohlenwasserstoffanalyse Verwendung findet, wird der Anilinpunkt meistens dazu genutzt, eine
Abschatzung tber den Aromatengehalt (oder "Aromatizitat") in Kohlenwasserstoffgemischen zu liefern.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verweisungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend
aufgefihrt. Bei datierten Verweisungen gehéren spatere Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen nur
zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt
die letzte Ausgabe der in Bezug genommenen Publikation.

ISO 648:1977, Laboratory glassware — One-mark pipettes.
ISO 2049:1996, Petroleum products — Determination of colour (ASTM scale).

3 Begriffe
Fur die Anwendung dieser Internationalen Norm gelten die folgenden Begriffe:

3.1

Anilinpunkt

niedrigste Gleichgewichtstemperatur der L6sung, in Grad Celsius, einer Mischung von gleichen Volumenanteilen von
Anilin und dem zu prifenden Erzeugnis

3.2

Misch-Anilinpunkt

niedrigste Gleichgewichtstemperatur der Losung, in Grad Celsius, einer Mischung von zwei Volumenanteilen von
Anilin und dem zu prifenden Erzeugnis

3.3

Siedepunkt

Temperatur, in Grad Celsius, die in dem Augenblick festgestellt wird, wenn in der unter genormten Bedingungen
erhitzten Mischung die ersten Blasen auftreten

Documents

Document Sharing Hub

Full document details: DIN ISO 2977:2000-11


http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-2977-2000-11
http://www.avadocuments.com/doc/din-iso-2977-2000-11

Seite 4
DIN I1SO 2977:2000-11

4 Kurzbeschreibung

Genau festgelegte Volumenteile von Anilin und Probe oder plus Heptan werden in Probenglas gegeben und
mechanisch gemischt. Die Mischung wird mit festgelegter Heizrate erwarmt, bis die beiden Phasen sich miteinander
vermischen. Die Mischung wird dann mit festgelegter Kiihlrate abgekuhlt, und die Temperatur, bei der sich Phasen
trennen, wird als Anilinpunkt oder Misch-Anilinpunkt festgehalten.

5 Chemikalien und Priifmittel
5.1 Anilin

WARNUNG: Selbst in sehr kleinen Mengen ist Anilin sehr giftig, und es wird durch die Haut aufgenommen.
Es ist mit groRer Vorsicht zu handhaben. Es sind Schutzbrillen zu tragen sowie fir Anilin undurchlassige
Handschuhe bei allen Operationen, die einen direkten Umgang mit Anilin beinhalten.

Anilin (zur Analyse) wird Gber Kaliumhydroxid in Platzchenform getrocknet, dekantiert und am Tage der Verwendung
redestilliert, wobei die ersten und letzten 10 % (V/V)-Fraktionen verworfen werden. Das so aufbereitete Anilin muss
einen Anilinpunkt von (69,3 + 0,2) °C ergeben, der bestimmt wird aus dem Mittel zweier unabhangiger Prifungen
mit einer Differenz von nicht mehr als 0,1 °C, wenn nach 8.1 mit Heptan (siehe 5.3) geprift wird.

Als Alternative zur Destillation des Anilins am Tag der Verwendung kann das Anilin wie oben beschrieben destilliert
und das Destillat in Ampullen aufgefangen werden, die dann unter Vakuum oder trockenem Stickstoff
zugeschmolzen und bis zur kunftigen Verwendung an einem kihlen und dunklen Ort gelagert werden. In jedem Fall
muss strengste Vorsorge getroffen werden, um Verunreinigungen durch Luftfeuchte zu vermeiden (siehe 6.2).

ANMERKUNG 4 Die Erfahrung hat gezeigt, dass das Anilin unter diesen Umstanden mehr als 6 Monate unverandert bleibt.

ANMERKUNG 5 Fir Routinezwecke ist die Destillation nicht zwingend notwendig, vorausgesetzt, dass das Anilin den
Anforderungen der Prifung mit Heptan entspricht.

ANMERKUNG 6 In dieser Internationalen Norm wird die Kurzform "% (V/V)" fur den Volumenanteil in Prozent eines Stoffes
verwendet. Bei der Bestimmung mit der automatischen Apparatur muss der Anilinpunkt von Anilin und Heptan (69,3 £ 0,2) °C
betragen, wenn nach der Gleichung in E.4.1 korrigiert wird.

5.2 Trockenmittel, wasserfreies Calciumsulfat oder wasserfreies Natriumsulfat.
5.3 Heptan, Mindestreinheit 99,75 %.

6 Gerat

6.1 Anilinpunktgerat, entsprechend den Anforderungen der fiir die einzelnen Verfahren erforderlichen Gerate, wie
im Folgenden festgelegt:

— Anhang A fur Verfahren 1
— Anhang B fur Verfahren 2
— Anhang C fur Verfahren 3
— Anhang D fur Verfahren 4
— Anhang E fur Verfahren 5

ANMERKUNG 7 Esdurfen auch andere als die in den Anhangen beschriebenen Gerate verwendet werden, so z. B. die U-Rohr-
Methode fiir dunkle Ole, vorausgesetzt, es ist erwiesen, dass sie Resultate von gleicher Prazision wie in Abschnitt 10 und
Genauigkeit wie definiert durch den Anilinpunkt von Heptan (siehe 5.1) erbringen.

6.2 Heiz- und Kiihlbad, bestehend aus einem geeigneten Luftbad, einem Bad mit einer nichtwassrigen,
nichtfliichtigen, durchsichtigen Badflussigkeit oder einer Infrarotlampe (250 W bis 375 W), versehen mit einer
Vorrichtung zur Regelung der Heizung.

Wasser darf weder als Heiz- noch als KuhImittel eingesetzt werden, da Anilin hygroskopisch ist und mit feuchtem
Anilin falsche Ergebnisse erzielt werden.

ANMERKUNG 8 So steigt z. B. der Anilinpunkt des mit trockenem Anilin gemessenen Heptans von dem angegebenen Punkt
um etwa 0,5 °C an, wenn das Anilin 0,1 % (V/V) Wasser enthalt.

Wenn der Anilinpunkt unter diesem Taupunkt der Umgebungsiluft liegt, wird das Probenrohr mit einem langsamen
Strom trockenen Inertgases gespllt, um die Mischung aus Anilin und Probe abzudecken.

6.3 Thermometer, die den im Anhang F aufgefiihrten Anforderungen entsprechen. Die Thermometer miissen
nachweisbar gultige Kalibrierzertifikate haben mit Korrektionen auf 0,02 °C uber den jeweiligen Bereich.

6.4 Pipetten, nach ISO 648, Klasse A, mit einer Vorrichtung fiir indirektes Ansaugen. Die erforderlichen Volumina
sind 10,0 ml, 5,0 ml und 0,5 ml. Die 0,5-ml-Pipette (Verfahren 4) muss eine lange diinne Spitze besitzen.
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6.5 Waage, Fehlergrenze 0,01 g, um das GefaR und die Probe zu wagen, wenn die Probe nicht in geeigneter
Weise einpipettiert werden kann.

6.6 Schutzbrillen, aus Sicherheitsglas.

6.7 Handschuhe, undurchlassig fiir Anilin.

7 Vorbereiten der Probe

Zum Trocknen der zu untersuchenden Probe wird diese 3 min bis 5 min mit etwa 10 % (V/V) des Trockenmittels
(siehe 5.2) kraftig geschuttelt. Die Viskositat viskoser Proben wird vermindert durch Erwarmung auf eine Temperatur,
die unterhalb der Temperatur liegt, die zum Verlust von leicht flichtigen Anteilen oder zur Entwasserung des
Trockenmittels fihren wirden. Wenn emulgiertes Wasser sichtbar vorhanden ist, ist die Probe zu zentrifugieren,
bevor dann die Trocknung mittels Trockenmittel durchgefuhrt wird.

Durch Zentrifugieren oder Filtrieren werden suspendierte Teile des Trockenmittels entfernt. Proben mit
abgeschiedenem Wachs werden vor der Filtration erwarmt, bis sie homogen sind, und die Temperatur wird wahrend
des Filtrierens oder Zentrifugierens gehalten.

8 Arbeitsablauf
8.1 Wahl des Verfahrens
Funf Verfahren sind je nach Anwendbarkeit wie folgt festgelegt:

Verfahren 1, im Anhang A ausfuhrlich beschrieben, ist anwendbar bei klaren und hellen Proben, deren Farbe nach
ISO 2049 nicht dunkler als 6,5 ist und deren Siedebeginn deutlich tber dem erwarteten Anilinpunkt liegt.

Verfahren 2, im Anhang B ausfihrlich beschrieben, ist anwendbar bei leicht gefarbten, mittelmafRig dunklen und
sehr dunklen Proben.

ANMERKUNG 9 Verfahren 2 ist geeignet flir Proben, die zu dunkel sind, um nach Verfahren 1 gepriift zu werden.

Verfahren 3, im Anhang C ausfihrlich beschrieben, ist anwendbar bei klaren Proben und Proben, deren Farbe nach
ISO 2049 nicht dunkler als 6,5 ist und deren Siedebeginn so niedrig liegt, dass sich nach Verfahren 1 falsche
Messwerte fur den Anilinpunkt ergeben.

ANMERKUNG 10 Ein Beispiel ist Flugbenzin.

Verfahren 4, im Anhang D ausfihrlich beschrieben, ist anwendbar bei der gleichen Art von Proben wie bei
Verfahren 3. Es ist als Miniverfahren besonders geeignet, wenn nur begrenzte Probemengen zur Verfligung stehen.

Verfahren 5 ist anwendbar, wenn im Einklang mit den Vorschriften in Anhang E automatische Gerate benutzt
werden.

8.2 Misch-Anilinpunkt

Dieses Verfahren ist anwendbar bei Proben mit Anilinpunkten unterhalb der Temperatur, bei der Anilin aus der
Mischung auskristallisiert. 10 ml Anilin, 5 ml der Probe und 5 ml Heptan (siehe 5.3) werden in ein sauberes,
trockenes Gerat pipettiert. Der Anilinpunkt der Mischung wird nach Verfahren 1 oder 2 bestimmt, wie in Anhang A
oder B beschrieben.

9 Auswertung und Angabe der Ergebnisse

9.1 Wenn der Bereich dreier aufeinanderfolgender Ablesungen der Anilinpunkttemperatur bei hellen Proben nicht
grofRer als 0,1 °C oder bei dunklen Proben nicht gréoRer als 0,2 °C ist, so wird der Mittelwert dieser
Temperaturablesungen unter Beriicksichtigung der Thermometerkorrektion, gerundet auf die nachsten 0,05 °C, als
Anilinpunkt oder Misch-Anilinpunkt angegeben.

9.2 Wenn nach fiinf Ablesungen ein solcher Bereich nicht erreicht wird, wiederholt man die Bestimmung mit
frischen Mengen Anilin und Probe in einem sauberen, trockenen Gerat; wenn aufeinanderfolgende Temperatur-
ablesungen eine fortschreitende Anderung zeigen, oder wenn der Bereich der Ablesungen gréRer ist als 0,16 °C fir
leicht gefarbte oder 0,3 °C fiir dunkle Proben, so wird das Verfahren als unanwendbar angegeben.
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