DK 665.6/.7 : 620.1 : 543.257.1 DEUTSCHE NORM April 1985

Mineral6lerzeugnisse —
Gesamtbasenzahl DIN

Bestimmung durch potentiometrische Perchlorsdure-Titration ISO 3771

Petroleum products; total base number; perchloric acid potentiometric titration method
Produits pétroliers; determination de Vindice de base total; méthode par titrage potentiométrique a |’acide perchlorique

Die Internationale Norm ISO 3771, 1. Ausgabe 1977-01-15, ist in diese Deutsche Norm
unverandert iibernommen worden.

Nationales Vorwort

Diese Norm ist vom Arbeitsausschu@ NMP 661 ,,Priifung von Schmierdlen, sonstigen Olen und Par-
affinen” im FachausschuR Mineraldl- und Brennstoffnormung {FAM) des Normenausschusses Material-
prifung (NMP) aufgestellt worden.

Die Norm enthalt die deutsche Ubersetzung der Internationalen Norm 1SO 3771, die im 1SO/TC 28
..Mineraldlerzeugnisse und Schmierstoffe”” (Sekretariat: ANSI, USA) ausgearbeitet worden ist.

Diese Norm basiert auf den Festlegungen in dem bereits zuriickgezogenen Norm-Entwurf DIN 51 596
Teil 1 und der Norm IP 276, Ausgabe September 1971. Auf gleicher Basis wurde auch der Europaische
Norm-Entwurf pr EN 55, Ausgabe Mai 1975, ausgearbeitet. Dieser Norm-Entwurf wurde jedoch nicht
als Europdische Norm herausgegeben, weil zwischenzeitlich dieses Thema im Technischen Komitee
1ISO/TC 28 auf der Grundlage der Festlegungen in der Norm ASTM D 2896-73, die 1980 neu heraus-
gegeben wurde, bearbeitet wurde. Im Januar 1977 wurde das Arbeitsergebnis als Internationale Norm
ISO 3771 veréffentlicht.

Die Angaben der Zusammensetzungsgroflen stimmen mit denen in den Normen DIN 1310 und
DIN 32 625 nicht iberein. Beispielsweise wird die Stoffmengenkonzentration weiterhin als Normalitat,
nicht jedoch mit der Einheit mol/l angegeben.

Statt nach Abschnitt 4.8.1 die essigsaure Standardlésung selber herzustellen, kann auch handelsiibliche
Perchlorsdure mit einer Stoffmengenkonzentration ¢(HCLO4) von 0,1 mol/t (0,1 N) in wasserfreier
Essigsaure eingesetzt werden.

Zur Vermeidung von MiRBverstindnissen wird auf folgendes hingewiesen:

Aus dem Gehalt an basischen Bestandteilen lassen sich keine direkten Riickschiiisse auf die Eignung von
Mineraldlen und Mineraldl-Zusatzen fir bestimmte Einsatzzwecke ziehen. Insbesondere ist ohne
weiteres keine vergleichende Bewertung der Qualitat von basischen Bestandteilen mdglich.
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Deutsche Ubersetzung

Mineraldlerzeugnisse

Gesamtbasenzahl
Bestimmung durch potentiometrische Perchlorsaure-Titration

Vorwort

Die ISO (Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler Normungsinstitute (ISO-Mit-
gliedskorperschaften). Die Erarbeitung Internationaler Normen obliegt den Technischen Komitees der 1SO. Jede Mitglieds-
korperschaft, die sich fir ein Thema interessiert, fiir das ein Technisches Komitee eingesetzt wurde, ist berechtigt, in
diesem Komitee mitzuarbeiten. Internationale (staatliche und nichtstaatliche) Organisationen, die mit der ISO in Ver-
bindung stehen, sind an den Arbeiten ebenfalls beteiligt.

Die von einem Technischen Komitee verabschiedeten Entwiirfe fiir Internationale Normen werden den ISO-Mitglieds-
korperschaften zundchst zur Genehmigung vorgelegt, bevor sie vom Rat der ISO als Internationale Norm angenommen
werden.

Die Internationale Norm 1SO 3771 wurde vom Technischen Komitee 1SO/TC 28 , Mineralélerzeugnisse und Schmier-
stoffe’’ erstellt und im Juni 1975 den Mitgliedskérperschaften vorgelegt.

Sie wurde von den Mitgliedskorperschaften der folgenden Lander angenommen:

Australien Indien Niederlande Spanien

Belgien Iran Osterreich Siidafrika

Brasilien Israel Polen Tschechoslowakei
Bulgarien Italien Portugal Tirkei

Deutschland Japan Rumiénien Ungarn

Frankreich Kanada Schweden Vereinigtes Konigreich
Ghana Mexiko Sowjetunion Vereinigte Staaten

Keine Mitgliedsk 6rperschaft hat das Dokument abgelehnt.
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1 Zweck und Anwendungsbereich

1.1 Diese Internationale Norm legt ein Verfahren zur
Bestimmung von basischen Bestandteilen in Mineralol-
erzeugnissen durch potentiometrische Titrationen mit
Perchlorsaure in Eisessig fest 1).

1.2 Die zu beriicksichtigenden Bestandteile mit basischen
Eigenschaften schiieRen organische und anorganische
Basen, Aminoverbindungen, Saize schwacher Sauren,
z.B. Seifen, basische Salze mehrséuriger Basen und Salze
von Schwermetallen ein. :

2 Begriff

Fir den Zweck dieser Internationalen Norm gilt die
folgende Definition:

Gesamtbasenzah!l: Das ist die Menge Perchlorsaure,
angegeben in Aaquivalenter Anzahl Milligramm Kalium-
hydroxid (oder alternativ in Millidquivalenten Hydroxid
per Gramm), die erforderlich ist, alle basischen Bestand-
teile, die in 1 Gramm Probe enthalten sind, zu neutrali-
sieren, wenn unter den beschriebenen Bedingungen
titriert wird.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

3.1 Ein Probeteil wird in einem praktisch wasserfreien
Gemisch von Chlorbenzol und Eisessig gelost und mit
einer Standardiosung von Perchlorséure in Eisessig mit
Hilfe eines PotentialmeRgerates titriert. Es werden eine
Glasindikatorelektrode und eine Kalomel-Bezugselek trode
benutzt. Letztere wird mit der Probenldsung lber eine
Elektrolytbriicke verbunden. Die Potentialablesungen
werden gegen die entsprechenden Volumina des Titranten
aufgetragen, und der Titrationsendpunkt ist der letzte
Wendepunkt in der so erhaltenen Titrationskurve.

3.2 Gelegentlich erhalt man bei gewissen Gebrauchtolen
keinen Wendepunkt, wenn man, wie in Abschnitt 3.1
beschrieben, titriert. In solchen Fallen wird eine Rick-
titration mit einer essigsauren Standardlésung von
Natriumacetat durchgefiihrt (siehe Abschnitt 10).

4 Chemikalien

Zur Analyse sind nur analysenreine Chemikalien zu ver-
wenden sowie destilliertes Wasser oder Wasser ent-
sprechenden Reinigungsgrades.

4.1 Eisessig (VORSICHT, siehe unten)

VORSICHT — Eisessig, Essigsdureanhydrid und Chlor-
benzol sind toxisch und fiihren zu Reizungen. Alle
Arbeiten, die den Gebrauch dieser Chemikalien erfordern,
sind in einem gut belifteten Raum, vorzugsweise unter
einem Abzug durchzufiihren.

1) Fir viele Erzeugnisse ergeben sich nach diesem Ver-
fahren 3ahnliche Werte fiir die Gesamtbasenzahl wie
nach ASTM D 664 ,,Neutralisationszahl durch poten-
tiometrische Titration”, von Erzeugnissen jedoch, die
gewisse Verbindungen wie stark beralkalisierte Ol-
additive und stickstoffhaltige polymere Verbindungen
enthalten, kénnen hdéhere Werte erhalten werden als
sich bei Anwendung von ASTM D 664 ergeben.
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4.2 Essigsdureanhydrid (VORSICHT, siehe Abschnitt 4.1)
4.3 Chlorbenzol {(VORSICHT, siehe Abschnitt 4.1)
4.4 Kaliumhydrogenphthalat (KHCgH404)
45 Natriumcarbonat, wasserfrei (Nap;CO3)

4.6 Natriumperchlorat — Elektrolyt

Es wird eine gesattigte Losung von Natriumperchlorat
(NaClO4) {VORSICHT; siehe unten) in Eisessig (siehe
Abschnitt 4.1) hergestellt. Ein UberschuB von ungeldstem
Natriumperchlorat soll immer am Boden der Losung vor-
handen sein.

VORSICHT — Natriumperchlorat ist toxisch und fiihrt
zu Reizungen. Es ist aulerdem bei Erwarmungein starkes
Oxidationsmitte!. Unbedingt zu vermeiden ist Kontakt
mit organischen Stoffen unter Bedingungen, die Trocknen
oder Erhitzen zur Folge haben. Verschiittete Mengen
sollen sofort und grindlich mit Wasser abgewaschen wer-
den.

4.7 Losemittelgemisch

1 Volumenteil Eisessig (siche Abschnitt 4.1} wird zu
2 Volumenteilen Chiorbenzol (siehe Abschnitt 4.3) ge-
geben (VORSICHT, siehe Abschnitt 4.1).

4.8 Perchlorsdure, 0,1 N essigsaure Standardidsung
4.8.1 Herstellung
85ml 70 bis 72%ige (m/m) Perchlorsdure (HClOg4
70 bis 72% (m/m)) (oder 10,2ml 60 bis 62% (m/m)
Perchlorsaure oder 11,8 ml 57 % (m/m) Perchiorsaure)
werden mit 500 ml Eisessig {siehe Abschnitt 4.1) und
30 ml {oder 35 mi, wenn 60 bis 62 %ige {m/m) Perchlor-
sdure verwendet wird oder 40 ml, wenn 57 %ige (m/m}
Perchlorsaure verwendet wird) Essigsaureanhydrid (siehe
Abschnitt 4.2) gemischt (siehe Anmerkung). Es wird auf
1 U mit Eisessig verdiinnt {(VORSICHT, siehe unten). Vor
der Einstellung wird diese Losung 24 h stehengelassen.
VORSICHT - Diese Perchlorsdureldsung ist unter den
Versuchsbedingungen nicht gefahrlich. Konzentrierte
Perchlorsaure ist jedoch bei Erwdrmung ein starkes Oxi-
dationsmittel und bildet explosionsgefahriiche Gemische,
wenn sie zusammen mit organischen Stoffen erhitzt wird.
Kontakt mit organischen Stoffen unter Bedingungen, die
Trocknen oder Erhitzen zur Folge haben, soll unbedingt
vermieden werden. Verschiittete Mengen sollen sofort
und grindlich mit Wasser abgewaschen werden.
Anmerkung: Ein UberschuR an Essigsdureanhydrid muf
vermieden werden, um Acetylierung moglicher-
weise in der zu untersuchenden Probe vorhandener
primarer oder sekundarer Amine zu vermeiden.

4.8.2 Einstellung

Kaliumhydrogenphthalat (siehe Abschnitt 4.4) wird 2h
tang im Ofen bei 120°C getrocknet, und anschlieRend
laBt man es abkiihlen. 0,1 bis 0,29 Kaliumhydrogen-
phthalat werden auf 0,1 mg eingewogen und sorgfaltig
in 40 ml warmem Eisessig geldst. Man fiigt 80 m{ Chior-
benzol (siehe Abschnitt 4.3} hinzu, kihlt und titriert
mit der Perchlorsdurelésung (siehe Abschnitt 4.8) unter
Verwendung des Elektrodensystems und der Arbeits-
vorschriften der Abschnitte 7.1 bis 7.4 und 8.3 bis 8.5.
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