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a xylem brand Titration

Bestimmung der Saurezahl (TAN)

von Mineralblen.nach ASTM 664

Beschreibung

Bestimmung von sauren Bestandteilen in Erddlprodukten und Schmiermitteln durch potentiometrische
Titration.

Die Gesamtsaurezahl TAN ist die Menge an Base, ausgedrickt in Milligramm Kaliumhydroxid, die
erforderlich ist, um alle sauren Bestandteile in 1 g Probe zu neutralisieren. Die Titration erfolgt in einer
Mischung aus Toluol, Isopropylalkohol und Wasser mit KOH in Isopropylalkohol. Die Verwendung von
Tetrabutylammoniumhydroxid als Titriermittel ist ebenfalls méglich.

Das Ergebnis wird berechnet als mgkon/ g

Gerate

Titrator TL 7000 oder hoher

Elektrode N 6480 eth

Kabel L1A

Ruhrer Magnetrithrer TM 235 oder &hnliche

Laborgeréate Becherglas 250 mL

Magnetriihrstab 30 mm

Reagenzien

1 | KOH 0,1 mol/lin Isopropylalkohol

2 | Toluol

3 | Isopropanol

4 | Elektrolyt L 5034 (LiCl 1.5 mol/L in Ethanol)

5 | Destilliertes Wasser

Alle Reagenzien sollten mindestens analysenrein sein
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Durchfihrung der Titration
Reagenzien

KOH 0,1 mol/L in Isopropanol

0,1 mol/L KOH in Isopropanol ist als fertige MaRlésung erhaltlich. KOH in Methanol oder Ethanol kann
ebenfalls verwendet werden.

Die Loésung muss mit einem CO,-Absorptionsmittel wie Natronkalk vor CO, geschiitzt werden.

Die Titerbestimmung erfolgt wie in der Applikation , Titer KOH® beschrieben.

Loésemittel-Mischung
500 mL Toluol, 495 mL Isopropylalkohol und 5 mL Wasser werden in einer Flasche gemischt.

Reinigung der Elektrode

Zur Reinigung und Konditionierung der Elektrode sind 3 Schritte erforderlich:

Zuerst wird die Elektrode mit dem Lésungsmittelgemisch oder reinem Toluol gespiilt, um Rickstande der
Probe zu entfernen.

Danach wird die Elektrode fiir 60s in Wasser konditioniert.

Nach dem Konditionierungsschritt wird die Elektrode mit dem L&sungsmittelgemisch gespilt, um das
Wasser zu entfernen.

Die Elektrode wird in einer Lésung von 1,5 mol/L LiCl in Ethanol gelagert. Wird ein anderer Elektrolyt
verwendet, wird dieser Elektrolyt auch zur Lagerung verwendet.

Blindwert

Fir die Blindwertbestimmung werden 125 mL Losemittel in ein 250 mL Becherglas gegeben und mit 0,1
mol/L KOH auf einen Equivalenzpunkt titriert. Der Blindwert sollte kleiner als 0,3 mL sein.

Probenvorbereitung

Die Probe wird in ein 250 mL Becherglas eingewogen, in 125 mL Lésemittel geldst und mit 0,1 mol/L KOH
titriert.

Die Probenmenge sollte so gewéahlt werden, dass der Verbrauch an 0,1 mol/L KOH sollte nicht mehr als 4-5
mL betrégt, da die Titration sonst zu lange dauert.

Die bendtigte Probenmenge kann nach dieser Faustformel abgeschatzt werden:

20

w =
(9) erwartete TAN
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Titrationsparameter
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Standardmethode Blank TAN-TBN

Methodentyp Automatische Titration

Modus Linear

Messwert mV

Messgeschwindigkeit / Drift | Individuell Feste Wartezeit 12 s

Startwartezeit 10s

Lineare Schrittweite 0,01 mL

Dampfung Stark Titrationsrichtung fallend

Vortitration Aus Wartezeit 0s

Endwert Aus

EQ An(1) Steigungswert 60

Max. Titrationsvolumen 0.3 mL

Dosiergeschwindigkeit 100% Flllgeschwindigkeit 30s
Berechnung:

mL = EQ1

Die Blindwertbestimmung erfolgt als 3-fach Bestimmung, das Ergebnis wird als globale Variable (z.B.
MO01) gespeichert.
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Probentitration
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Standardmethode TAN ASTM 664
Methodentyp Automatische Titration
Modus Linear
Messwert mV
Messgeschwindigkeit / Drift | Individuell Min. Wartezeit 7s
Max. Wartezeit 20s
Messzeit 4s
Drift 10 mV/min
Startwartezeit 10s
Lineare Schrittweite 0,05 mL
Dampfung Stark Titrationsrichtung fallend
Vortitration Aus Wartezeit 0s
Endwert Aus
EQ An(1) Steigungswert 120
Max. Titrationsvolumen 6 mL
Dosiergeschwindigkeit 100% Fullgeschwindigkeit 30s

Bei Proben mit sehr niedrigen TAN-Werten kénnen die linearen Schritte auf 0,02 oder 0,01 ml

reduziert werden.
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Berechnung:

(EQ1L—B)*T+*M = F1
W x F2

TAN [mg(KOH)/g] =

B MO1 Blindwert aus globalem Speicher M0O1
EQ1 Verbrauch des Titrationsmittels am ersten EQ
T WA Exakte Konzentration des Titrationsmittels
M 56,11 Molekulargewicht
w man Einwaage [g]
F1 1 Umrechnungsfaktor 1
F2 1 Umrechnungsfaktor 2

Fragen? Bitte kontaktieren Sie unser Applikationsteam:

Xylem Analytics Germany Sales GmbH & Co. KG, Sl Analytics
Hattenbergstraf3e 10
D-55122 Mainz, Germany

Telefon:
Fax:
E-Mail:

Sl Analytics
a xylem brand

+49 6131 66 5126
+49 6131 66 5101
titration@si-analytics.com

Xylem Analytics Germany Sales GmbH & Co. KG - Hattenbergstr. 10 - D-55122 Mainz -
Germany Telefon: +49 6131.66. 5111 - E-Mail: Info.si-analytics@Xyleminc.com - www.si-

analytics.com

Alle Namen sind eingetragene Handelsnamen oder Warenzeichen der Xylem Inc. oder eines seiner
Tochterunternehmen. Technische Anderungen vorbehalten.
© 2018 Xylem Analytics Germany Sales GmbH & Co. KG.
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