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Priifung von Mineral6lerzeugnissen

Bestimmung des Schwefelgehaltes (Gesamtschwefel) DIN
Teil 11: Schwefelgehalt im Bereich von 5 mg/kg bis 500 mg/kg, 51400_1 1

Wellenldngendispersive Rontgenfluoreszenz-Analyse (RFA)

Einspriche bis 31. Aug 2000
ICS 75.160.20

Testing of liquid fuels — Determination of sulfur content (Total sulfur) —
Part 11: Analysis by wavelength dispersive X-ray fluorescence
spectrometry (XRF)

Anwendungswarnvermerk
Dieser Norm-Entwurf wird der Offentlichkeit zur Priifung und Stellungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses Entwurfes
besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten an den Fachausschuss Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP,
Kapstadtring 2, 22297 Hamburg.

Vorwort

Dieser Norm-Entwurf wurde vom Arbeitsausschuss NMP 612 "Rontgenfluoreszenz-Analyse” (Obmann: Herr
Hensel, Hamburg) im Fachausschuss Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des Normenausschusses
Materialpriifung (NMP) ausgearbeitet.

DIN 51400 Priifung von Mineraldlen und Brennstoffen — Bestimmung des Schwefelgehaltes (Gesamtschwefel)
besteht aus:

-~ Teil 1:  Allgemeine Arbeitsgrundlagen _

— Teil 2:  Verbrennung nach Grote-Krekeler, acidimetrische Titration, gravimetrische Bestimmung
— Teil 3:  Verbrennung nach Schéniger, Thorin-Sulfonazo-Ill-Titration

- Teil 4:  Verbrennung nach dem Lingener Verfahren, Visuelle Titration, Tribungstitration

- Teil 7:  Mikrocoulometrische Bestimmung, oxidatives Verfahren

— Teil 10: Direkte Bestimmung durch optische Emissionsspekiralanalyse mit induktiv gekoppeltem Plasma (z.
Z. Entwurf)

— Teil 11: Schwefelgehalt im Bereich von 5 mg/kg bis 500 mg/kg, Wellenldngendispersive Réntgenfluoreszenz-
Analyse (RFA) (z. Z. Entwurf)

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fur fllissige, homogene Kraft- und Brennstoffe, die Massenanteile an Schwefel im Bereich von
5 mg/kg bis 500 mg/kg enthalten.

Fortsetzung Seite 2 bis 5

Normenausschuss Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
Fachausschuss Mineralél- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP
Normenausschuss Bergbau (FABERG) im DIN
Normenausschuss Gastechnik (NAGas) im DIN
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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
aufgefiihrt. 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 (einschlieBlich Anderungen).

DIN 51418-1, Réntgenemissions- und Réntgenfluoreszenz-Analyse (RFA) — Grundlagen.

DIN 51418-2, Réntgenspektralanalyse - Réntgenemissions- und Réntgenfluorenszenz-Analyse (RFA) - Teil 2:
Begriffe und Grundlagen zur Messung, Kalibrierung und Auswertung.

DIN §1750-1, Prafung von Mineraldlen — Probenahme — Allgemeines.
DIN 51750-2 ,Prifung von Mineraldlen — Probenahme — Flissige Stoffe.

DIN EN ISO 3170 : 1988, Flissige Mineraldlerzeugnisse - Manuelle Probenahme (ISO 3170:1988 einschlieBlich
Anderung 1:1998); Deutsche Fassung EN I1SO 3170 : 1998.

DIN EN ISO 3171, Flussige Mineralélerzeugnisse - Automatische Probenahme aus Rohrleitungen (ISO 3171:1988);
Deutsche Fassung EN ISO 3171:1999.

DIN EN 1SO 4259, Mineralblerzeugnisse ~ Bestimmung und Anwendung der Werte fiir die Prazision von
Priifverfahren (ISO 4259 : 1992); Deutsche Fassung EN ISO 4259 : 1996.

3 Prinzip

Die zu analysierende Probe wird in einem Probengefa der Primarstrahlung einer Réntgenrdhre ausgesetzt. Die
Zahlraten der dabei angeregten S-K -Réntgenfiuoreszenz- sowie der Untergrundstrahlung werden gemessen. Der
Schwefelgehalt der Probe wird mit Hilfe der fir den jeweiligen MeBbereich aufgesteliten Kalibrierkurve ermittelt.

4 Gerate

4.1 wellenldngendispersives Réntgenspektrometer (siehe auch DIN 51418-1 und DIN 51418-2), mit dem
die Zahiraten der S-K_-Rontgenfluoreszenz-Strahlung und des Untergrundes gemessen werden kénnen. Fir die
Anwendung in dieser Norm ist eine Mindestausstattung des Spektrometers nach Tabelle 1 erforderlich:

Tabelle 1 - Spektrometeranforderungen

Spektrometerausstattung Anforderung
Anode Rhodium, Scandium oder Chrom
Spannung 2 mindestens 30kV, empfohlen 30kV
Stromstarke 2 mindestens 50mA empfohlen 100mA
Kollimator weit
Analysator-Kristall Germanium, Pentaerythrit, Graphit empfohlen wird Germanium
Strahlengang Helium
MeBzellenfenster Polyesterfolie, schwefelfrei, max. 4 ym empfohlen wird Polyesterfolie
3,5 ym

Detektor Durchfluss-Proportionalzahler mit

Impulshéhen-Analysator
4 Gerate mit Niederleistungsréhren diirfen verwendet werden, wenn sichergestellt, dass sie den in
Tabelle 4 genannten Anforderungen geniigen.

4.2 Waage mit einem Skalenteilungswert von 0,1 mg
4.3 tibliches Laborgerat

5 Chemikalien
5.1 Als Kalibriersubstanz fur Schwefel dient Dibutylsulfid, Massenanteil an Schwefel w(S) = 21,915 %.
5.2 WeiBol (Paraffinum perliquidum), hoher Reinheitsgrad, Massenanteil an Schwefel kleiner 0,1mg/kg

6 Probenahme
Nach DIN 51750-1 und DIN 51750-2

7 Herstellung der Kalibriergemische Documents
7.1 Als Null-Lésung wird Paraffinum perliquidum (siehe 5.2) verwendet. Document Sharing Hub
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