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Priifung von Schmierstoffen
Bestimmung des Alterungsverhaltens von Schmierdlen
Koksriickstand nach Conradson nach Alterung mit
Durchleiten von Luft in Gegenwart von Eisen(III)-oxid

DIN

Testing of lubricants; determination of ageing characteristics of lubricating oils;

Ersatz fiir Ausgabe 05.76

Conradson carbon residue after ageing by passing air through the lubricating

oil in the presence of F,05

Essais des lubrifiants; détermination des caractéristiques du vieillissement des
huiles de graissage; résidu apres vieillissement par passage d‘air en présence

Fe,0; — Methode Conradson

Zusammenhang mit DIN 51 352 Teil 1, siehe Erléduterungen.

1 Anwendungsbereich

Die Festlegungen in dieser Norm gelten fiir Schmierdle
auf Mineraldlbasis Gruppe VDL nach DIN 51 506 (z. Z.
Entwurf), von denen wihrend der Priifung nicht mehr als
20% Massenanteile Ol verdampfen.

Die Bestimmung des Alterungsverhaltens von unlegierten
und wirkstoffhaltigen Schmierdlen auf Mineralélbasis,
bei denen Luft ohne Gegenwart von Eisen{III})-oxid
durch die Probe geleitet wird, ist in DIN 51 352 Teil 1
beschrieben.

2 Zweck

Diese Norm dient zur Bestimmung des Alterungsverhal-
tens von Schmierdlen nach DIN 51 506 (z. Z. Entwurf).

3 Begriff

Das Alterungsverhalten eines Schmierdles ist bei Priifung
nach dieser Norm gekennzeichnet durch den Wert des
Koksriickstandes nach Conradson des mit Durchleiten
von Luft in Gegenwart von Eisen(III})-oxid gealterten
Oles.

Der durch Vorhandensein von Eisenoxid im Schmierdl
vorgetduschte héhere Koksriickstand nach Conradson
wird bei der Auswertung beriicksichtigt.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird nach Zusatz von Eisen(III)-oxid als Kata-
lysator unter Durchleiten von Luft bei einer Temperatur
von 200 ©°C 24 h gealtert. Von der gealterten Probe wird
der Koksriickstand nach Conradson nach DIN 51 6561 be-
stimmt. Ferner wird der bei der Priifung auftretende Ver-
dampfungsverlust nach Abschnitt 9.2 ermittelt und mit
den Festlegungen im Abschnitt 1 verglichen.

1) Uber die Bezugsquellen gibt Auskunft: DIN-Bezugs-
quellen fiir normgerechte Erzeugnisse im DIN, Burg-
grafenstrae 4—10, 1000 Berlin 30

5 Gerate

— Gerate nach DIN 51352 Teil1, Ausgabe 08.85,
Abschnitte 5.1 bis 5.4

— Muffelofen, elektrisch beheizbar und auf eine Tempe-
ratur von (775 = 26) OC regelbar.

— Hochleistungs-Dispergiergerat 1)
Drehzahl: =~ 20 000 min—"
Umfangsgeschwindigkeit 13 m/s
Schaftlange 200 mm
Schaftdurchmesser: =~ 18 mm.

6 Chemikalien

— Aceton (2-Propanon) zur Analyse.

— Chrom-Schwefelsiure, hergestellt durch Lésen von
50 g Kaliumdichromat (K,Cr,0y) in 1 | konzentrier-
ter Schwefelsaure (Massenanteil w(H,SO,) = 96%,
Dichte o = 1,84 g/ml). Die Losung ist in Schliff-
flaschen mit eingeschiiffenem Glasstopfen aufzu-
bewahren.

— Olfreie Luft, z. B. aus Druckgasflasche.

— Eisen(II)-oxid {Fe, O5) zur Analyse mit einem Massen-
anteil w (Fe,05) von mindestens 99 %.

7 Probenahme
Nach DIN 51 750 Teil 1 und Teil 2

8 Vorbereitung

Die Alterungsgefae mit den dazugehorigen Einsdtzen
werden mit laboriiblichen Mitteln griindlich gereinigt und
im Wiarmeschrank getrocknet. Bei sehr hartnackigen Ver-
krustungen kann die Verwendung von Chromschwefel-
saure unerlaBlich sein. Nach dem Entfernen der Chrom-
schwefelsiure werden die Alterungsgefale mit Leitungs-
wasser und dann mit entmineralisiertem Wasser solange
gespiilt, bis das Wasser keine saure Reaktion mehr zeigt.
Danach wird wie oben getrocknet.

Die Heizeinrichtung wird so geregelt, daR sich im Tempe-
raturmeRgerit eine Temperatur von (200 £ 1) OC einstelit.

Fortsetzung Seite 2 und 3
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Seite 2 DIN 51 3562 Teil 2

9 Durchfiihrung
Es sind zwei Bestimmungen durchzufiihren.

9.1 Alterung

Etwa 3 der Probe wird bei Raumtemperatur 18 bis
280C in das AlterungsgefiB eingefiillt. Dann werden
(0,4 = 0,005) g Eisen(IIl)-oxid hinzugefiigt. Durch leich-
tes Schlagen gegen die Handfliche wird das Eisen(IlI)-
oxid im Ol verteilt. AnschlieBend wird mit der Probe
bis zur 40-ml-Marke aufgefiillt und danach mit dem
Hochleistungs-Dispergiergerat 30s lang das Eisen(III)-
oxid gleichmaRig in der Olprobe verteilt. Den Rihrstab
3Bt man anschlieBend 10s abtropfen. Zur Ermittiung
des Verdampfungsverlustes nach Abschnitt 9.2 ist das
AlterungsgefdB mit der eingefilllten Probe mit aufge-
setztem Lufteinleitungsrohr auf 0,1 g zu wagen. Dann
wird das AlterungsgefaR in die Heizeinrichtungeingesetzt
und sofort mit dem Durchleiten des Luftstromes von
(16 % 0,25) l/h durch die Probe begonnen. Den Luft-
. strom a8t man 24 h durch die Probe perlen. Nach dieser
Zeit wird der Luftstrom abgestellt und das Alterungs-
gefaB mit dem Lufteinleitungsrohr aus der Heizeinrich-
tung herausgenommen.

9.2 Verdampfungsverlust

Durch Wigen bei Raumtemperatur ist der Verdampfungs-
verlust des Oles zu kontrollieren und mit dem im Ab-
schnitt 1 genannten Grenzwert zu vergleichen. Sofern
die Dichte des Priiféls nicht bekannt oder nicht feststell-
bar ist, wird mit einer Dichte von 0,900 g/ml gerechnet.

9.3 Bestimmung des Koksriickstandes nach Conradson
und Bestimmung der Masse des Eisen(III)-oxids

Von den gealterten Proben wird der Koksriickstand nach
Conradson nach DIN 51 551 bestimmt. Unmittelbar vor
der Bestimmung des Koksriickstandes wird das am Boden
des AlterungsgefaRes abgesetzte Eisen(III)-oxid mit einem
abgerundeten Glasstab von =~ 8 mm Durchmesser vom
Boden gelést und mit dem Ol gut vermischt. Danach
werden die Alterungsrohre mit Glasschliffstopfen ver-
schlossen und der Inhalt durch 1 min Schiitteln homo-
genisiert.

Falls die gealterten Proben zu zahflissig sind, missen sie
vor der Bestimmung des Koksriickstandes nach Conradson
in einem Wasserbad von 100 ©C 20 min erwédrmt und an-
schlieBend nach Abschnitt 9.3 homogenisiert werden.
Unmittelbar nach dem Homogenisieren werden etwa 5 g
der heifen Probe in den gewogenen Conradson-Tiegel
gegeben und zum Abkihlen auf Raumtemperatur in den
Exsikkator gestellt. Danach wird der Tiegel gewogen und
die Conradson-Bestimmung nach DIN 51 551 durchge-
fihrt.

Nach dem Zuriickwégen des Conradson-Tiegels zur Er-
mittlung des Riickstandes wird der Conradson-Tiegel mit

dem Riickstand 2 h bei (775 % 25) ©C in einem Muffel-

ofen gegliiht. Nach dem Abkiihlen in einem Exsikkator

auf Raumtemperatur wird anschlieBend die Masse des

Eisen(III)-oxids ermittelt.

Anmerkung: Sollten die gealterten Proben bei der Conrad-
son-Bestimmung iiberschdumen, sind geringere
Einwaagen anzuwenden. Diese Einwaagen sind
dann mit dem Ergebnis im Priifbericht anzugeben.

10 Auswertung

Der Koksriickstand nach Conradson (CCT) der gealterten
Probe wird als Massenanteil w (CCT) in % nach folgender
Zahlenwertgleichung berechnet:

m.,—m
w (CCT) = —2——= - 100

m,—mgy

Hierin bedeuten:

m, Einwaage der Probe zur Bestimmung des Koksriick-
standes in g

m.,, Masse des Koksriickstandes einschlieRlich Eisen(III)-
oxiding

mg Masse des Eisen(IIl)-oxids in g nach Verglithen des
Koksriickstandes

Die Ergebnisse der Koksriickstandsbestimmung der beiden

gealterten Proben werden gemittelt.

11 Angabe des Ergebnisses

Als Ergebnis der Bestimmung wird unter Hinweis auf
diese Norm der Koksriickstand als Massenanteil in % auf
0,05 g gerundet angegeben.

Beim Runden auf die letzte anzugebende Stelle ist
DIN 1333 Teil 2 zu beriicksichtigen.

12 Prazision des Verfahrens
(nach DIN 51 848 Teil 1)

Zum Beurteilen der Zuverlassigkeit von Ergebnissen
werden folgende Merkmale benutzt.

Wiederholbarkeit

(Ein Beobachter, ein Gerat)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter
Wiederholbedingungen ermittelt, so werden beide Ergeb-
nisse als annehmbar und normgerecht betrachtet, wenn
ihr Unterschied nicht mehr als 20% vom Mittelwert
betragt.

Vergleichbarkeit

(Verschiedene Beobachter, verschiedene Gerate)

Wird in zwei verschiedenen Laboratorien je ein Ergebnis
unter Vergleichsbedingungen ermittelt, so werden beide
Ergebnisse als annehmbar und normgerecht betrachtet,
wenn ihr Unterschied nicht mehr als 40% vom Mittel-
wert betragt.
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