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Testing of metal working fluids — Determination of mineral oil content
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la teneur en huile minérale des fluides miscibles a 'eau —
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Vorwort

Diese Norm wurde vom UnterausschuB NMP 661.2 “Prifung von Klhlschmierstoffen” fir den Arbeitsausschu NMP
661 “Prifung von Schmierdlen, sonstigen Olen und Paraffinen” im Fachausschuf3 Mineraldl- und Brennstoffnormung
(FAM) des Normenausschusses Materialprifung (NMP) ausgearbeitet.

Die Festlegungen fiir Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit der Ergebnisse, bestimmt durch dieses Verfahren, wurden

durch Ringversuche ermittelt.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fir wassermischbare Kihlschmierstoffe
und dient der Bestimmung des Mineral6lgehaltes, ange-
geben als Massenanteil in %.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthélt 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
aufgeflhrt. Bei datierten Verweisungen gehdren spétere
Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen
nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uberar-
beitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen
gilt die letzte Ausgabe der in Bezug genommenen Publi-
kation.
DIN 1333

Zahlenangaben
DIN 12331

Laborgerate aus Glas — Becher
DIN 12491

Laborgerate aus Glas — Vakuum-Exsikkatoren
DIN 12680-1

Laborgerate aus Glas — MeBzylinder — Mit Strichtei-

lung
DIN 12697

Laborgerate aus Glas — MeBpipetten, schnellablau-

fend, Wartezeit 15 Sekunden, Klasse AS
DIN 12906

Laborgerate aus Hartporzellan — Reibschale, Pistill

DIN 51750-1
Prifung von Mineralélen — Probenahme — Allge-
meines

DIN 51750-2
Prifung von Mineralélen — Probenahme — Flissige
Stoffe

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

3 Definitionen

Fur die Anwendung dieser Norm gilt die folgende Defini-
tion:

3.1 Mineraldlgehalt: Massenanteile an Gesamtkohlen-
wasserstoffen, die aus dem Mineraldl des Kihlschmier-
stoffes sowie den Mineraldlanteilen der Zusatzstoffe
stammen.

4 Prinzip

Der Mineraldlgehalt einer Kihischmierstoffprobe wird
Uber eine Saule, geflllt mit Kieselgel und mit Cyclohexan
als Elutionsmittel, ermittelt.

Fortsetzung Seite 2 und 3

Marz 1997

Normenausschuf3 Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
FachausschuB3 Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP im DIN

= NG TSR 35

Preetitfent BHaringtiub

© DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V. - Jede Art der Vervielfiltigung, auch auszugsweise,
nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V., Berlin, gestattet.

Alleinverkauf der Normen durch Beuth Verlag GmbH, 10772 Berlin

Full document details: DIN 51417-2:1997-03


http://www.avadocuments.com/doc/din-51417-2-1997-03
http://www.avadocuments.com/doc/din-51417-2-1997-03

Seite 2
DIN 51417-2 : 1997-03

5 Bezeichnung

Bezeichnung des séulenchromatographischen Verfahrens
nach dieser Norm (02) zur Bestimmung des Mineraldl-
gehaltes von wassermischbaren Kihlschmierstoffen (B):

Prifung DIN 51417-02-B

6 Gerite

— Chromatographie-Saule mit Fritte Nr 3 (110 um,
Durchmesser 20 mm, Gesamtlange 450 mm)") mit
Einfllltrichter

— 500-ml-Tropftrichter

oder Reservoir-Adapter

— Exsikkator, z. B. Exsikkator nach DIN 12491

— Analysenwaage, ablesbar auf 0,1 mg

— Warmeschrank

— Rotationsverdampfer

— 250-ml-MefBzylinder, z. B. MeBzylinder

DIN 12680-ME 250

— 5-ml-MeBpipette,

z.B. Pipette DIN 12697-MPAS5-005

— Becher, z. B. Becher DIN 12331-N 50 und

Becher DIN 12331-N 250

— Glasstabe

— 500-ml-Schliffkolben

— Kunststoffolie (z.B. Parafilm) oder luftdicht ver-
schlieBbare Flaschen

— Glasperlen oder grobes Kieselgel mit einem
Durchmesser von etwa 0,5 mm

— Reibschale (Mérser) mit einem Innendurchmesser
von 90 mm und Pistill,

z.B. Reibschale mit Pistill DIN 12906-90-30

— 10-ml-Glasspritze

7 Chemikalien

— Kieselgel mit einer KorngroBe von 0,063 bis
0,200 mm

— Cyclohexan, zur Analyse
— demineralisiertes Wasser

8 Probenahme
Nach DIN 51750-1 und DIN 51750-2

9 Arbeitsablauf
9.1 Vorbereitung

9.1.1 Adsorbens

50 g Kieselgel bei Probenaufgabe nach 9.2.1.2 bzw. 40 g
Kieselgel bei Probenaufgabe nach 9.2.1.3 werden in einen
250-ml-Becher, niedrige Form, eingewogen, im Warme-
schrank 24 h bei 120°C aktiviert und anschlieBend im
Exsikkator auf Raumtemperatur abgekihlt. Flr die Haupt-
trennung werden mit der 5-ml-MeBpipette 2,0 ml demine-
ralisiertes Wasser tropfenweise zugegeben und homogen
eingeruhrt. Da sich das Adsorbens hierbei erwarmt, wird
der Becher, z.B. mit Parafilm, verschlossen, und auf
Raumtemperatur abgekihilt.

1y Uber Bezugsquellen gibt Auskunft:
FAM FachausschuB3 Mineralél- und Brennstoffnormung
Kapstadtring 2, 22297 Hamburg

9.1.2 Fillen der Saule

Das nach 9.1.1 vorbereitete Adsorbens wird fir die Tren-
nung in Cyclohexan luftblasenfrei eingeschlammt. Die
Séule wird mit 50 ml Cyclohexan gefllt, und das akti-
vierte Adsorbens wird dann luftblasenfrei in die Séule
geschlammt, d.h, es muB immer Losemittel im Uber-
schuf3 vorhanden sein. Um eine quantitative Uberflihrung
der Suspension ohne grof3e Lésemittelmengen sicherzu-
stellen, ist es erforderlich, mit einer Spritze den Becher
auszuspiilen. Durch leichtes Klopfen wird eine optimale
Packung der Saule (Fillhdhe etwa 36 cm) erreicht. Den
AbschluB bildet eine Schicht von etwa 1 cm Glasperlen
oder Kieselgel.

9.1.3 Trocknen der Kolben

Die 500-ml-Schliffkolben werden im Warmeschrank bei
(105 £ 2)°C getrocknet, im Exsikkator auf Raumtempera-
tur abgekuhlt und bis zur Massenkonstanz gewogen.

9.2 Trennung

9.2.1 Probenaufgabe
9.2.1.1 Allgemeines

Durch einen Reagenzglasversuch wird festgestellt, ob
das Kuhlschmierstoffkonzentrat in Cyclohexan I6slich ist
oder nicht. Ist es I8slich, so wird nach 9.2.1.2, andernfalls
nach 9.2.1.3 verfahren.

9.2.1.2 Direktaufgabe

Die Probenaufgabe erfolgt, wenn das Elutionsmittel
Cyclohexan der nach 9.1.1 vorbereiteten Saule 1 bis 2 cm
Uber der Saulenflillung steht. Die Probe wird in eine Glas-
spritze oder in einen Becher geflllt, und etwa 2 g der zu
trennenden Kihlschmierstoffmenge werden direkt in das
Uberstehende Elutionsmittel getropft. Die exakte Ein-
waage wird durch Differenzwagung der Glasspritze bzw.
des Bechers ermittelt. Sollte Probe an die Glaswandung
der Saule gelangen, ist diese mit Cyclohexan hineinzu-
spulen.

9.2.1.3 Aufgabe nach Vorbehandlung

10 g Kieselgel werden in der Reibschale mit 2 g der Probe
homogenisiert, bei (90 +2)°C im Warmeschrank 1 h
getrocknet und im Exsikkator abgekUhlit. Danach wird das
Gemisch quantitativ auf die Saule gegeben. Zum Uber-
fihren des Gemisches und zum Nachsptlen werden ins-
gesamt 50 ml Cyclohexan von der Gesamtelutionsmittel-
menge von 250 ml Cyclohexan verwendet.

9.2.2 Elution

Die nach der Probenaufgabe zu verwendende Cyclohe-
xan-Menge (nach 9.2.1.2 250 ml, nach 9.2.1.3 200 ml) wird
Ober einen Tropftrichter oder Reservoir-Adapter auf die
mit dem Elutionsmittel knapp bedeckte Saule getropft. Die
Tropfgeschwindigkeit hat 1 bis 2 Tropfen je Sekunde zu
betragen. Das Eluat wird in dem 500-ml-Schliffkolben auf-
gefangen. Die Elution ist beendet, wenn die S&ule trocken
gelaufen ist.

9.2.3 Destillation und Trocknung

Das Eluat wird in dem 500-ml-Schliffkolben kontinuierlich
am Rotationsverdampfer bei einer Badtemperatur von
(90 + 2)°C destilliert. Bei Destillationsende wird etwa
5 min ein Druck von etwa 20 mbar angelegt. Im AnschluB
an die Destillation wird der Schliffkolben im Warme-
schrank 16 h bei (90 £ 2)°C bis zur Massenkonstanz
getrocknet und nach dem Abkilhlen im Exsikkator
(min. 1 h) gewogen.
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