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DEUTSCHE NORM

Priifung von Schmierstoffen

Bestimmung des Borgehaltes von Schmierdlen
Direkte Bestimmung durch Atomabsorptionsspektrometrie (AAS)

DIN
51443

Testing of lubricants; Determination of the boron content in lubricating oils; Direct determination by atomic absorption

spectrometry (AAS)

Essais des lubrifiants; Détermination de la teneur en bore des huiles lubrifiantes; Détermination directe par spectro-

métrie d’absorption atomique (AAS)

Allgemeine Angaben zur Analyse mittels Atomabsorptionsspektrometrie siehe auch DIN 51401 Teil 1 und Teil 2.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fur ungebrauchte und gebrauchte Schmier-
Ole, die Massenanteile an Bor von 50 bis 500 mg/kg
enthalten.

Liegen héhere Gehalte an Bor vor, so miissen die Proben
entsprechend verdunnt werden.

2 Zweck

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung
des Borgehaltes der in Abschnitt 1 genannten Schmierdle
mit Hilfe der Atomabsorptionsspektrometrie (AAS).

3 Einheit

mg/kg, angegeben durch die Zusammensetzungsgrife
Massenanteil

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird mit Testbenzin verdinnt und zur Bestim-
mung des Bors direkt in die Acetylen-Distickstoffoxid-
Flamme des Atomabsorptionsspektrometers eingespeist.

Verglichen wird mit Bezugsldsungen, die aus Stamm-
I6sungen einer 6lldslichen organischen Borverbindung,
gelost in Testbenzin, bestehen.

Anmerkung: Bei Syntheseerzeugnissen, die nicht auf
Mineraldlbasis beruhen, oder Mischungen aus bei-
den, ist statt Testbenzin aufgrund der besseren
Léslichkeit Isobutylmethylketon zu verwenden.

5 Gerite und Priifmittel

51 Atomabsorptionsspektrometer (AAS)

Siehe auch DIN 51401 Teil 1 und Teil 2

Geeignet sind Gerate, die eine exakte Absorptionsmessung

der Analysenlinie Bor bei 249,7 nm in Verdinnungen mit
Testbenzin oder Isobutylmethylketon ermdglichen.

Anmerkung: In héheren Gehaltsbereichen kann auch bei
Wellenldngen geringerer Empfindlichkeit gemes-
sen werden (siehe Angaben des Geréteherstel-
lers).

Das AAS-Gerat muBB geeignet sein, die Analysenlinien fur

Bor im Extinktionsbereich 0,01 bis 0,05 zu messen.

5.2 Laborgerite

Alle verwendeten Laborgerate mussen sorgfaitig gereinigt
sein. Sie durfen an den Flachen, die mit den Probelésungen
in Berihrung kommen, nicht mit der Hand angefaBt werden.
Neue Laborgeréte aus Glas sind mit destilliertem Wasser
zu fillen und vor Gebrauch zwei Tage stehen zu lassen,
damit I6sliche Bestandteile entfernt werden.
— 250-ml-Erlenmeyerkolben,
z.B. Kolben DIN 12387 — E 250 ANS 29, mit Stopfen
aus Kunststoff, z. B. Stopfen DIN 12254 — K 29/32
— 250-ml-Enghals-Standflasche mit Kegelschliff und
Stopfen aus braunem Gias,
z.B. Standflasche DIN 12036 — G-E 250
— 25-ml-Burette mit seitlichem Hahn,
z.B. Birette DIN 12700 — SGAS 25-005
— 50-ml-Birette mit seitlichem Hahn,
z.B. Burette DIN 12700 — SGAS 50-01
— Analysenwaage, Hochstlast 200 g, ablesbar auf 0,1 mg
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5.3 Prifmittel

— Testbenzin'), mit einem Aromatengehalt von etwa
18 % Volumenanteilen und einem Siedebeginn tber
150°C und einem Siedeendpunkt unter 230°C, z.B.
Testbenzin DIN 51632-4.

Das Testbenzin darf keine Verfarbung der Flamme
des Atomabsorptionsspektrometers hervorrufen.

Vor Gebrauch ist das Testbenzin durch einen Falten-
filter zu filtrieren.

— Isobutylmethylketon, zur Synthese

— WeiBol mit einer kinematischen Viskositdat von etwa
250 mm?®/s bei 20°C, z.B. Paraffinum subliquidum
DAB 9?)

— Xylol zur Analyse

— Distickstoffoxid (Lachgas) in Druckgasflasche

— Acetylen in Druckgasflasche

— Borstandard, 6lléslich

— Bor-Stammidsungen, die wie folgt herzustellen sind:

Finf Stammlésungen werden durch Lésen des Bor-
standards entsprechend den Angaben in Tabelle 1 in
WeiB6l unter Zusatz von Xylol hergestellt.

Tabelle 1. Stammlésungen Nr 1 bis Nr 5

Stammildsung Nr 1 2|1 3| 4|5

Massenanteil Bor mg/kg | 100 | 200 | 300 | 400} 500

In die gewogene 250-ml-Enghals-Standflasche wagt
man die laut Herstellerangabe berechnete Masse des
Borstandards auf 0,1 mg ein. Dazu gibt man 5 ml Xylol
und 20 g WeiBdl. AnschlieBend wird der Borstandard
unter Erwarmen bei max. 50°C geldést. Nach dem
Abkuhlen auf Raumtemperatur von 18 bis 28°C fiillt
man mit WeiBél auf 100 g auf.

Die Stammlésungen werden in Flaschen aus braunem
Glas aufbewahrt. Sie sind etwa 3 Monate haltbar.
Anmerkung: Bezugssubstanzen, die in Ol gel§st vor-

liegen, kdnnen direkt verdinnt werden.

6 Probenahme

Nach DIN 51750 Teil 1 und Teil 2 bzw. nach DIN 51574,
Die Proben sind in PolyethylengefdBe abzufiillen. Vor
Gebrauch sind die GeféBe griindlich zu reinigen und zu
trocknen.

7 Aufstellen der Bor-Bezugskurve
71 Bezugslésungen und Null-Lésung

711 Null-Lésung
Als Null-Lésung wird Testbenzin verwendet.

71.2 Bezugslosungen

Die Bezugslésungen sind so herzustellen, da mit den
vorliegenden Borgehalten jeweils die Extinktionsbereiche
0,01 bis 0,05 gut Uberdeckt werden kénnen. Wichtig ist,
daB die Bezugskurven im Arbeitsbereich mdglichst
geradlinig verlaufen, andernfalls ist entsprechend zu ver-
didnnen.

Anmerkung: Die Verdinnungsverhaltnisse von Bezugs-

und Probenlésungen mussen immer gleich sein.

Je nach Gerétetyp werden in einem 250-ml-Erlenmeyer-
kolben 1 bis 3 g der Stammlésung auf 0,1 mg eingewogen.
Aus der 50-ml-Biirette |48t man das zum Verdinnen not-
wendige Volumen Null-Lésung zulaufen und schdttelt gut
durch.

72 Einstellen des AAS-Gerites

Das AAS-Gerat wird nach der Betriebsanleitung des Her-
stellers in Betrieb genommen. Nach Zinden der Gas-
flamme und Einregeln der optimalen Flammenhodhe a8t
man das AAS-Gerat unter Ansaugen der flr die Verdiin-
nung der Bezugs- und Probenldsungen verwendeten

Null-Lésung 10 min ,einbrennen®”.

Erst nach dieser Einbrenndauer darf mit dem Einspriihen

der Bezugslosungen begonnen werden. Als erstes wird

die Null-Lésung eingespriht und die Skalenanzeige auf
den Nullwert eingeregeit. AnschlieBend werden die

Bezugslésungen nacheinander in steigender und fallen-

der Gehaltsfolge gemessen. Dabei beginnt man mit stei-

gender Gehaltsfolge. Die Messsung einschliellich der

Nullpunktbestimmung missen etwa flinfmal wiederholt

werden. Die Absorption wird fir Bor bei einer Wellenlange

von 2497 nm gemessen. Aus den Ergebnissen erhélt
man die Bezugskurve uber die Abhangigkeit des Bor-
gehaltes von der Extinktion.

Anmerkung: Sofern die Anzeige als Absorption in %
erfolgt, mussen die entsprechenden Extinktions-
werte fur das Aufstellen der Bezugskurve vorab
berechnet werden.

8 Vorbereitung

In dem 250-ml-Erlenmeyerkoiben wagt man 1 bis 3 g der
Probe auf 0,1 mg ein und verdlinnt, wie in Abschnitt 7.1.2
beschrieben, mit der Null-Lésung.

9 Durchfihrung

Fir die Bestimmung wird das nach Abschnitt 7.2 ein-

gestelite AAS-Gerdt verwendet.

Die Bezugs- und Probenlésungen mussen am selben Tag

angesetzt und gemessen werden. Die Messungen

werden nach folgendem Schema durchgefhrt:

a) Einregeln des Nullwertes mit Hilfe der Null-Lésung

b) Messen der Bezugslésung mit dem kieinsten Bor-
gehalt

c) Messen der Bezugslosung mit einem mittleren Bor-
gehalt

d) Messen der Bezugsldsung mit dem gréBten Borgehalt

e) Messen der Probenidsungen

fy Messen der Probenidsungen

g) Messen der Bezugsldsung mit dem gréBten Borgehalt

h) Messen der Bezugsldsung mit einem mittleren Bor-
gehalt

i) Messen der Bezugslosung mit dem kleinsten Bor-
gehalt

j) Kontrollieren des Nullwertes mit Hilfe der Nuli-Ldsung

Die Messungen a) bis j) sind zweimal auszufihren. Aus

den jeweils zusammengehdrenden Einzelwerten ist das

arithmetische Mittel zu bilden.

in den Pausen sowie zwischen der Eingabe der Bezugs-

und Probenlésungen muB laufend die Null-Lésung ver-

spruht werden, damit konstante Bedingungen erhalten

bleiben.

Anmerkung 1: Bei Verwendung eines anderen organi-

schen Ldsemittels ist zu berlicksichtigen, daB das
Losemittel etwa '/; oder mehr des Brennstoffes

"y Uber die Bezugsquellen gibt Auskunft: DIN Bezugs-
quellen far normgerechte "Erzeugnisse im DIN Deut-
sches Institut fiir Normung e.V, BurggrafenstraBe 6,
1000 Berlin 30.

2) DAB 9: Deutsches Arzneibuch, 9. Ausgabe, 1986



