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Nationales Vorwort

Dieses Dokument enthélt die deutsche Ubersetzung der Internationalen Norm 1SO 10478:1994, die im
Technischen Komitee ISO/TC 28 ,Petroleum products and related products of synthetic or biological origin®
(Sekretariat: NEN, Niederlande) ausgearbeitet wurde.

Das zustandige nationale Gremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-06-34 AA ,Anforderungen an Heizdle
und Schifffahrtsbrennstoffe® im Fachausschuss Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des DIN-Normen-
ausschusses Materialprifung (NMP).

Fir die in diesem Dokument zitierten internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 648 siche  DIN EN ISO 648
ISO 1042  siehe  DIN EN ISO 1042
ISO 3696  siehe DIN ISO 3696
ISO 3819 siehe DINENISO 3819
ISO 4788 siehe DINENISO 4788

Um Zweifelsfalle in der Ubersetzung auszuschlieBen, ist die englische Originalfassung des 1SO 10478

entsprechend der diesbeziglich durch ISO erteilten Erlaubnis beigeflgt. Die Nutzungsbedingungen flr den
deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermalfien auch fir den englischen ISO-Text.

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 648, Laborgeréte aus Glas — Vollpipetten

DIN EN ISO 1042, Laborgeréte aus Glas — Messkolben

DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen
DIN EN ISO 3819, Laborgeréte aus Glas — Becher

DIN EN ISO 4788, Laborgeréte aus Glas — Messzylinder und Mischzylinder
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Mineraldolerzeugnisse — Bestimmung von Aluminium und
Silicium in Kraft- und Brennstoffen — Verfahren der optischen
Emissionsspektralanalyse mit induktiv angekoppeltem Plasma
und der Atomabsorptionsspektrometrie

WARNUNG — Die Anwendung dieser Internationalen Norm kann die Anwendung gefahrlicher Stoffe,
Arbeitsgiange und Geridte mit sich bringen. Diese Norm gibt nicht vor, alle mit ihrer Anwendung
verbundenen Sicherheitsprobleme anzusprechen. Der Anwender dieser Norm ist dafiir verantwortlich,
vorher angemessene MaBnahmen in Hinblick auf den Arbeitsschutz einzuleiten und die
Anwendbarkeit einschriankender Vorschriften zu ermitteln.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung von Aluminium- und Siliciumanteilen in Kraft- und
Brennstoffen mit Konzentrationen von 5 mg/kg bis 150 mg/kg fir Aluminium und von 10 mg/kg bis 250 mg/kg
fur Silicium durch die optische Emissionsspektralanalyse mit induktiv angekoppeltem Plasma und die
Atomabsorptionsspektrometrie fest.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieRlich aller Anderungen).

ISO 648:1977, Laboratory glassware — One-mark pipettes

ISO 835-2:1981, Laboratory glassware — Graduated pipettes — Part 2: Pipettes for which no waiting time is
specified

ISO 1042:1983, Laboratory glassware — One-mark volumetric flasks
ISO 3696:1987, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods
ISO 3819:1985, Laboratory glassware — Beakers

ISO 4788:1980, Laboratory glassware — Graduated measuring cylinders

3 Grundsatz

Eine abgewogene Menge der homogenisierten Probe wird in einem sterilen Platinbecken erhitzt, das brenn-
bare Material durch Verbrennen entfernt und der Kohlenstoff zum Schluss durch Erhitzen in einem Muffelofen
bei einer Temperatur von 550 °C + 25 °C entfernt. Der Rickstand wird mit einem Dilithiumtetraborat-
/Lithiumfluorid-Flussmittel aufgeschmolzen, das aufgeschmolzene Gemisch in einer Losung aus Weinsaure
und Salzsaure aufgeschlossen und mit Wasser auf das gewiinschte Volumen verdiinnt.

Die Lésung wird entweder in das Plasma eines Emissionsspektrometers mit induktiv angekoppeltem Plasma
(en: inductively coupled plasma emission spectrometer, ICPES) gesaugt und die Emissionsstrahlung der
Resonanzlinien von Aluminiums/Siliciums ermittelt und mit der einer normierten Kalibrierlésungen verglichen,
oder in die Flamme eines Atomabsorptionsspektrometers (AAS) gesaugt und die Absorption der
Resonanzstrahlung des Aluminiums/Siliciums ermittelt und mit der von Standardkalibrierldsungen verglichen.
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4 Reagenzien

Bei der Analyse sind nur Reagenzien zu verwenden, die als analytische Reagenzien anerkannt sind sowie
Wasser mit einem Reinheitsgrad von mindestens 3 wie in ISO 3696 angegeben.

4.1 Kaliumhydrogensulfat, (KHSO,), aufgeschmolzener Feststoff.

4.2 Flussmittel, Gemisch aus Dilithiumtetraborat (Li,B,O;) mit einem Massenanteil von 90 % und
Lithiumfluorid (LiF) mit einem Massenanteil von 10 %.

4.3 Propan-2-ol

44 Toluol

4.5 Toluol/Propan-2-ol-Gemisch (1 + 1)

Ein Teil Toluol wird mit einem Teil Propan-2-ol vermischt.

4.6 Salzsaure, konzentriert, mit einem Massenanteil von 36 %.
4.6.1 Salzsdureldésung (1 + 1)

Ein Teil Salzsdure (4.6) wird mit einem Teil Wasser vermischt.
4.6.2 Salzsdureldésung (1 + 2)

Ein Teil Salzsaure (4.6) wird mit zwei Teilen Wasser vermischt.
4.7 Weinsaure

4.71 Weinsaure/Salzsaure-Léosung

5 g Weinsaure werden in etwa 500 ml Wasser aufgel6st, das 40 ml Salzsaure (4.6) enthalt. Die Lésung wird
mit Wasser auf 1 000 ml verdunnt.

4.8 Standardlésungen
4.8.1 Aluminiumstandardlésungen

Es wird entweder eine vorgefertigte, kauflich zu erwerbende Aluminiumstandardliésung verwendet
(1 000 mg/l) oder selbst eine hergestellt, indem in einem Becherglas mit einem Fassungsvermégen von
400 ml (5.12) 1,000 g Aluminiummetall (Draht, 99,99 % Reinheit) unter vorsichtiger Erhitzung in 50 ml
Salzsdure (4.6) aufgeldst werden. Nachdem die Lésung abgekuhlt ist, wird sie in einen Messkolben (5.8)
umgeflllt und mit Wasser quantitativ auf 1 000 ml verdinnt.

4.8.2 Siliciumstandardiésungen

Es wird entweder eine vorgefertigte, kauflich zu erwerbende Siliciumstandardiésung verwendet (1 000 mg/l)
oder selbst eine hergestellt, indem unter gleichmaRiger Erhitzung mit Rotglut 2,140 g Siliciumdioxid (99,99 %
Reinheit) mit 8 g Natriumhydroxid in einem Zirconiumtiegel mit einem straff sitzenden Deckel (5.2)
verschmolzen werden, bis eine klare Schmelze entstanden ist. Nach dem Abkihlen wird die erstarrte
Schmelze in einem Becherglas mit einem Fassungsvermogen von 400 ml (5.12) in 100 ml einer wassrigen
Salzsaureldsung (4.6.2) aufgelost. Nachdem die Losung abgekihlt ist, wird sie in einen Messkolben (5.8)
umgefillt, mit Wasser quantitativ auf 1 000 ml verdinnt und zur langfristigen Lagerung anschlieRend
unverziglich in eine Kunststoffflasche (5.14) umgefillt.
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5 Gerite

Es sind die unter 5.1 bis 5.15 beschriebenen Laborutensilien und -gerate zu verwenden. Alle Laborgerate aus
Glas werden sorgfaltig mit heilRer Salzsaure gereinigt (4.6.1) und griindlich mit Wasser abgespdlt, um jegliche
Verunreinigungen zu beseitigen.

5.1 Platinbecken, 100 ml Fassungsvermogen, mit flissigem Kaliumhydrogensulfat (4.1) reinigen.

ANMERKUNG 1  Es wird folgende Reinigungstechnik empfohlen: 5 g Kaliumhydrogensulfat (4.1) werden in das Becken
gegeben und 5 Minuten lang in einem Muffelofen bei 550 °C + 25 °C oder Uber einem Bunsenbrenner erhitzt. Nach dem
Abkihlen wird das Platinbecken mit destilliertem oder deionisiertem Wasser ausgespililt.

5.2 Zirconiumtiegel, mit straff sitzendem Zirconiumdeckel, 30 ml bis 50 ml Fassungsvermégen.

5.3 Mischer, nicht beluftender, schnelllaufender Schermischer.

5.4 Elektrischer Ofen, der eine konstante Temperatur zwischen 50 °C und 60 °C aufrecht erhalten kann.
5.5 Elektrischer Muffelofen, der konstante Temperaturen zwischen 550 °C + 25 °C und 925 °C £ 25 °C
aufrecht erhalten kann; méglichst mit Offnungen an Vorder- und Riickseite fiir eine langsame, natiirliche
Luftdurchstrémung.

5.6 Elektrische Kochplatte, mit oder ohne Magnetruhrer.

5.7 Spektrometer

5.7.1 Atomemissionsspektrometer mit induktiv angekoppeltem Plasma

Es ist entweder ein Sequenzspektrometer oder ein Simultanspektrometer zu verwenden, das Uber eine
ICP-Fackel und einen HF-Generator zur Erzeugung und Aufrechterhaltung des Plasmas verfligt.

5.7.2 Atomabsorptionsspektrometer

Es ist ein Messgerat zu verwenden, das Uber eine modulierte Hohlkathodenlampe oder eine andere Quelle fir
modulierte Resonanzstrahlung von Aluminium/Silicium, einen Dickstickstoffoxid- (Lachgas)/Acetylen-Brenner
und einen Lichtdetektor sowie ein geeignetes Mess- und Anzeigesystem verfiigt. Die Skala der Absorption
oder Lichtintensitat muss linear, oder bei den Konzentrationseinheiten mit der Kurvenkorrektur direkt sein.

5.8 Messkolben, 100 ml und 1 000 ml, Klasse A nach ISO 1042.

5.9 Pipetten, 1 ml, 2 ml, 5ml, 10 ml, 20 ml und 25 ml, Klasse A nach ISO 648.

5.10 Pipetten, 1 ml und 2 ml mit Skalenteilungswerten von 0,1 ml, nach ISO 835-2.

5.11 Messzylinder, 10 ml, 25 ml, 50 ml und 100 ml mit Skalenteilungswerten nach ISO 4788.

5.12 Becherglas, 400 ml, weite Form, nach ISO 3819.

5.13 Filtrierpapier, ,aschefrei’, mit einem Glihrickstand mit einem Massenanteil von maximal 0,01 %.

5.14 Kunststoffflaschen, leeres Kunststoff-Neumaterial, das fur die langfristige Lagerung von 100 ml und
1 000 ml wassriger Saurelésungen geeignet ist.

5.15 Waage, mit auf 0,2 mg genauer Anzeige.
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6 Probenvorbereitung

Die Probe muss griindlich homogenisiert werden, bevor die Prifmenge genommen wird. Der Probenbehalter
wird bei einer Temperatur zwischen 50 °C und 60 °C in einen Ofen gestellt und erst wieder herausgenommen,
wenn die Probe bei dieser Temperatur vollstdndig geschmolzen ist und eine gleichmaRige, zahflissige
Konsistenz angenommen hat. Der Mischerstab (5.3) wird so weit in die Probe getaucht, bis der Abstand
zwischen Kopf des Stabes und Behalterboden etwa 5 mm betragt. Die Probe wird etwa 5 Minuten
homogenisiert. Bei Flissigproben, die mehrere Monate ruhig standen, wird ein Kunststoffstab verwendet, um
am Boden des Probebehalters befindliche Ablagerungen vor der Homogenisierung aufzulésen.

ANMERKUNG 2  Ergebnisse, die nicht unter Befolgung dieses Homogenisierungsverfahrens gewonnen wurden, sind
unguiltig.

7 Prufverfahren

7.1 Prifmenge

Die Masse der von der Probe (Abschnitt 6) entnommenen Prifmenge muss zwischen 20 g und 50 g betragen
und mdglichst etwa 1,3 mg Aluminium enthalten.

ANMERKUNG 3 Die Masse der angegebenen Prifmenge auf Grundlage des Aluminiumgehaltes ist fir die Silicium-
bestimmung ebenfalls ausreichend, da in Kraft- und Brennstoffen gewéhnlich beide Elemente zusammen vorkommen.

7.2 Vorbereitung der Priflésung

7.21 Unmittelbar nach der Homogenisierung wird die Prifmenge von der homogenisierten Probe in das
gewogene Platinbecken (5.1) umgefiillt und das Becken mit Inhalt anschlielend erneut auf das nachste 0,1 g
gewogen, um die Masse der verwendeten Prifmenge zu ermitteln.

Das Becken wird samt Inhalt mit einem Bunsenbrenner vorsichtig erwarmt, bis sich die Probe entziindet. Der
Inhalt des Beckens wird weiterhin einer Temperatur ausgesetzt, die dazu fihrt, dass der gréfte Teil des
brennbaren Materials entfernt wird und nur Kohlenstoff und Asche zuriickbleiben.

ANMERKUNG 4  Wenn die Probe erhebliche Mengen an Feuchtigkeit enthalt, kann es durch Schaumbildung zu einem
Verlust der Probe kommen.

7.2.2 Wenn es zu Schaumbildung kommt, muss die Probe verworfen und eine neue Probe verwendet
werden, die vor der Erhitzung mit 1 ml bis 2 ml Propan-2-ol versetzt wird. Wenn die Schaumbildung dadurch
nicht ausreichend vermindert wurde, ist eine weitere, neue Prifmenge mit 10 ml eines Toluol-/ Propan-2-ol-
Gemischs (4.5) zu versetzen und grindlich zu durchmischen. Mehrere Streifen aschefreien Filtrierpapiers
(5.13) werden in das Gemisch gehalten und das Gemisch vorsichtig erwarmt (wenn das Papier zu brennen
beginnt, wurde der gréRte Teil der Feuchtigkeit aus der Probe entfernt).

7.2.3 Das Becken mit Inhalt wird in den auf 550 °C + 25 °C vorgeheizten Muffelofen (5.5) gestellt. Die
Temperatur des Muffelofens darf nicht verandert werden, bis der Kohlenstoff vollstandig entfernt wurde und
nur Asche als Ruckstand bleibt.

ANMERKUNG 5 Es kann erforderlich sein, die Probe liber Nacht zu erhitzen.

7.2.4 Das Becken wird auf Raumtemperatur abgekunhlt, der Inhalt mit 0,4 g des Flussmittels (4.2) versetzt
und mit der Asche vermischt. Das Becken mit Inhalt wird 5 Minuten lang in einen auf 925 °C + 25 °C vorge-
heizten Muffelofen gestellt. Danach wird das Becken herausgenommen und sichergestellt, dass das Fluss-
mittel mit der Asche in Beriihrung kommt. Das Becken wird bei 925 °C + 25 °C weitere 10 Minuten lang in den
Muffelofen gestellt.
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