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Prifung von Schmierstoffen

Bestimmung des Gehaltes an Eisen von Schmierdlen
Teil 2: Direkte Bestimmung durch Atomabsorptionsspektrometrie

ICS 75.100
Deskriptoren: Schmierstoff, Priifung, Eisengehalt, Schmierdl, Atomabsorptionsspektrometrie

Testing of lubricants — Determination of iron content in lubricating oils —
Part 2: Direct determination by atomic absorption spectrometry

Essais des lubrifiants — Détermination de la teneur en fer des huiles lubrifiantes —
Partie 2: Détermination directe par spectrométrie d’absorption atomique

Vorwort

Diese Norm wurde vom Arbeitssauschul NMP 611 “Atomspektrometrie” zusammen mit dem ArbeitsausschuB
NMP 661 “Priifung von Schmierélen, sonstigen Olen und Paraffinen” im Fachausschu Mineralél- und Brennstoffnor-
mung (FAM) des Normenausschusses Materialpriifung (NMP) ausgearbeitet.

Der ArbeitsausschuB hat anstelle der zeitaufwendigen Schmierdlveraschung mit nachgeschalteter Elementbestim-
mung aus der waBrigen Phase ein direktes Verfahren ausgearbeitet.

Allgemeine Angaben zur Analyse mittels Atomabsorptionsspektrometrie siehe auch DIN 51401-1 und DIN 51401-2.
DIN 51397 “Priifung von Schmierstoffen — Bestimmung des Gehaltes an Eisen von Schmierélen” besteht aus:

— Teil 1: Bestimmung durch Atomabsorptionsspektrometrie nach dem Veraschen

— Teil 2: Direkte Bestimmung durch Atomabsorptionsspektrometrie

Anderungen

Gegenliber der Ausgabe Oktober 1980 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Im Abschnitt 1 wurde die TeilchengréBe des Abriebs von 5 um auf 1 um verringert.
b) In den Abschnitten 4, 6 und 10 wurde Luft durch Distickstoffmonooxid ersetzt.

c) Der Text wurde unter Beriicksichtigung der Festlegungen in den Normen der Reihe DIN 820 sachlich und
redaktionell liberarbeitet.

d) Die normativen Verweisungen wurden dem aktuellen Stand angepaft.
e) Die Bezeichnung des Verfahrens wurde nicht mehr aufgenommen.

Friihere Ausgaben
DIN 51397-2: 1980-10

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fiir ungebrauchte und gebrauchte
Schmierdle, die Eisen enthalten kénnen.

ANMERKUNG: Bei Anwendung dieser Norm muB3

Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen
nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uber-
arbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisun-
gen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug genommenen

x Publikation.
sichergestellt sein, daB die TeilchengroBe des DIN 1333
Abriebs 1 um nicht Gberschreitet. Aus allen vorlie- Zahl b
genden Untersuchungen geht hervor, daB die Teil- DIN 1320:251“9&‘ en

chengréBe in gebrauchten Schmierdlen, aus-
genommen bei Schadensféllen, dieser Bedingung
entspricht. Bei einer TeilchengréBe > 1 um muB

Laborgerdte aus Glas — Enghals-Standflasche mit
Kegelschliff und Stopfen

DIN 51397-1 angewendet werden. DIN 12254
Laborgerate aus Kunststoffen — Stopfen fiir Kegel-
schliffhiilsen
2 Normative Verweisungen DIN 12387

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen
im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend
aufgeflihrt. Bei datierten Verweisungen gehdren spéatere

Laborgerate aus Glas — Erlenmeyerkolben mit Kegel-
hiilse, Kegel 1:10

DIN 12700-3
Laborgerate aus Glas — Blretten — Teil 3: Blretten
mit seitlichem Hahn

Fortsetzung Seite 2 bis 4

NormenausschuB Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut flir Normung e.V.
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Seite 2
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DIN 51391-1
Prifung von Schmierstoffen — Bestimmung des
Gehaltes an Barium, Calcium und Zink von Schmier-
6len — Teil 1: Direkte Bestimmung durch Atomabsorp-
tionsspektrometrie

DIN 51397-1
Prifung von Schmierstoffen — Bestimmung des
Gehaltes an Eisen von Schmierdlen — Teil 1: Bestim-
mung durch Atomabsorptionsspektrometrie nach dem
Veraschen

DIN 51401-1
Atomabsorptionsspektrometrie (AAS) — Teil 1: Begriffe

DIN 51401-2
Atomabsorptionsspektrometrie  (AAS) — Teil 2:
Aufbau von Atomabsorptionsspektrometern

DIN 51574
Prifung von Schmierstoffen — Probenahme von
Schmierdlen aus Verbrennungskraftmaschinen

DIN 51632
Testbenzine — Anforderungen

DIN 51750-1
Prifung von Mineraldélen — Probenahme — Teil 1:
Allgemeines

DIN 51750-2
Prifung von Mineraldlen — Probenahme — Teil 2:
Flissige Steffe

DIN EN 1SO 4259
Mineraldlerzeugnisse — Bestimmung und Anwen-
dung der Werte fur die Prazision von Prifverfahren
(1ISO 4259:1992 + Cor 1:1993); Deutsche Fassung
EN ISO 4259 : 1995

DIN iSO 3310-1
Analysensiebe — Anforderungen und Prufungen —
Teil1:  Analysensiebe mit  Metalldrahtgewebe;
Identisch mit ISO 3310-1: 1990

3 Einheit
mg/kg
4 Prinzip

Die Probe wird mit Testbenzin verdinnt und zur Bestim-
mung des Eisens direkt in die Distickstoffmonooxid/-
Acetylen-Flamme des Atomabsorptionsspektrometers
eingespeist.
Verglichen wird mit Bezugslésungen, die aus Stamm-
I6sungen einer dlléslichen Eisenverbindung in dem Test-
benzin bestehen.
ANMERKUNG: Bei Syntheseerzeugnissen, die
nicht auf Mineraldlbasis beruhen, oder Mischun-
gen aus beiden solite statt Testbenzin aufgrund
der besseren Loslichkeit iso-Butylmethylketon
verwendet werden.

5 Gerite

5.1 Atomabsorptionsspektrometer
(AAS-Gerdat siehe auch DIN51401-1 und
DIN 51401-2)
Geeignet sind auch Monochromatorgerate, die eine
exakte Absorptionsmessung der Analysenlinie Eisen bei
248,3 nm in Verdunnungen mit Testbenzin oder iso-Butyl-

ANMERKUNG: Die durch die Eisengehalte
bedingte Intensitatsschwachung der verwendeten
Analysenlinie sollte den Extinktionsbereich von 0,1
bis 0,5 umfassen.

In hoéheren Extinktionsbereichen darf auch bei
Wellenlangen geringerer Empfindlichkeit gemes-
sen werden — siehe Angaben des Gerateher-
stellers.

5.2 Laboratoriumsgerite
Alle verwendeten Gerate missen sorgféltig gereinigt sein.

— Erlenmeyerkolben,

z.B. Kolben DIN 12387 — E250 ANS 29 mit Stopfen
aus Kunststoff,

z.B. Stopfen DIN 12254 — K29/32

— Enghals-Standflasche mit Kegelschliff und Stopfen
aus braunem Gilas,

z.B. Standflasche DIN 12036 — G-E250

— Buirette,

z.B. Burette DIN 12700 — SGAS 25-005

— Biirette,

z.B. Burette DIN 12700 — SGAS 50-01

— Drahtsiebboden nach DIN ISO 3310-1 mit einer
Nennmaschenweite von 50 um aus nichtrostendem
Stahl

— Ruhrer mit hoher Drehzahl

— Analysenwaage, Hochstlast bis 200 g, ablesbar auf
0,00019g

6 Chemikalien

Alle Chemikalien miissen, soweit nicht anders angege-
ben, dem Reinheitsgrad “zur Analyse” entsprechen.

— Testbenzin'), mit etwa 18 % Volumenanteil Aroma-
ten, mit einem Siedebeginn Gber 150°C und einem
Siedeendpunkt unter 230°C, z. B. DIN 51632.

Das Testbenzin darf keine Verfarbung der Flamme
des Atomabsorptionsspektrometers hervorrufen. Es
darf nicht in eisernen oder verzinkten Behaltern ange-
liefert und gelagert werden. Vor Gebrauch ist das Test-
benzin durch einen Faltenfilter zu filtrieren.

— iso-Butylmethylketon zur Analyse

— WeiB6l mit einer kinematischen Viskositat von
etwa 250 mm?2/s bei 20°C, z.B. Paraffinum subliqui-
dum DAB 10?)

— 2-Ethylhexansaure zur Synthese, frei von Metallen
— Toluol

— Eisenstandard, 6lléslich™)

— Distickstoffmonooxid (N,O) in einer Druckgas-
flasche

— Acetylen in einer Druckgasflasche

— Eisen-Stammldsungen, die wie folgt herzustellen
sind:

Funf Stammldsungen werden durch Ldsen des Eisen-
standards entsprechend den Angaben in Tabelle 1 in
WeiB6l unter Zusatz von 2-Ethylhexansaure und
Toluol hergestellt. Jede Stammlésung muB einzeln
gewogen werden.

') Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: FachausschuB
Mineraléf- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP im
DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V.,, Postfach
60 05 49, 22205 Hamburg

2) DAB10: Deutsches Arzneibuch, 10. Ausgabe 1991,
Stuttgart: Deutscher Apotheker-Verlag und Frankfurt:
Govi-Verlag GmbH

methylketon ermdglichen.
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