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Testing of lubricants; Determination of the soot content in used Diesel engine oils; Infrared Spectrometry
Essais des lubrifiants; Détermination de la teneur en suie des huiles moteurs Diesel usagées; Spectrométrie infrarouge

1 Anwendungsbereich

Das Prifverfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung
des RuBgehaltes, angegeben als Massenanteil in %, in
gebrauchten Dieselmotorendlen.

Der RuBgehalt erlaubt eine Aussage uber das verblie-
bene Schmutztragevermégen des gebrauchten Diesel-
motorendis. Das Verfahren ist nicht geeignet zur Bestim-
mung sonstiger fester Verunreinigungen, wie z.B. Staub
(Siliciumdioxid), Metallabrieb und Calciumsulfat.

2 Einheit

g/(100 g), angegeben durch die Zusammensetzungs-
gréBe Massenanteil in %

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Infrarotstrahlung wird durch RuB stark absorbiert,
wobei der spektrale Reintransmissionsgrad 7 (Durchlas-
sigkeit) wellenzahlabhéngig ist. Von der homogenisierten
Probe wird 7 bei einer durch Kohlenwasserstoffe und
Additive ungestérten Wellenzahl ¥ gemessen. Unter
Berlicksichtigung eines Blindwertes, ermittelt an einer
Probe des entsprechenden ungebrauchten Dieselmoto-
rendles, wird der RuBgehalt als Massenanteil w(R) in %
berechnet.

4 Gerate

— Infrarotspektrometer (siehe DIN 51451)
Zweistrahl-IR-Spektrometer oder Fourier-Transform-
IR-Spektrometer (FTIR)

— Kiivette (siehe DIN 51451)

Abgedichtete Flissigkeitskiivette mit einer Schicht-
dicke zwischen 0,050 und 0,100 mm. Bewéahrt haben
sich Fenster aus Calcium- oder Bariumfluorid.

— Gegebenenfalls Ultraschallbad zur Probenho-
mogenisierung

5 Chemikalien

Petroleumbenzin, reinst, Siedebereich: 40 bis 80°C").

Das Reinigungsmittel muB frei sein von Verunreinigungen,
die als Film auf den Kiivettenfenstern zurtickbleiben kon-
nen.

6 Vorbereitung der Probe

Nach langerem Stehen der Proben kénnen sich RuBteil-
chen zusammenlagern, wodurch sich 7 erhéht. Die Probe
wird deshalb durch Ultraschallbehandlung oder durch
Rahren bzw. Schiitteln homogenisiert. Bei den letzteren
Verfahren eingemischte Luftbldschen lassen sich am
schnellsten durch kurzzeitiges Evakuieren des Probenge-
faBes entfernen.

7 Durchfiihrung

Die zu untersuchende Probe wird luftblasenfrei in die
Kuvette eingefiillt und 7 bei einer geeigneten Wellenzahl
gemessen. Der gewahite MeBpunkt muB frei sein von std-
renden Ol- und Additiveabsorptionen. Da die Absorption
des RuBes mit steigender Wellenzah! zunimmt, wird bei
stark verruBBten Proben méglichst bei einer niedrigen Wel-
lenzahl gemessen. Dies gilt insbesondere flir Gerdte mit
mechanischem Abgleich des Vergleichsstrahlenganges.
Unter den dlblichen MeBbedingungen kénnen FTIR-
Geréte und solche mit elekironischer Kompensation bis
etwa 7 = 2% eingesetzt werden, Gerdte mit mechani-
schem Abgleich bis etwa 7 = 10%. Bei entsprechender
Erhéhung der Anzahl der Scans (FTIR) oder Wahl eines
besonders weiten Spaltes, kann man obige Werte gege-
benenfalls unterschreiten. Fir die meisten Anwendungen
haben sich die Wellenzahlen 4000 cm™" und 1970 cm™’
als geeignet erwiesen.

Proben mit extrem hohem RuBgehalt dirfen mit demsel-
ben ungebrauchten Motorendl verdiinnt werden, das zur
Ermittlung des Blindwertes benutzt wird.

ANMERKUNG: Der Verdinnungsfaktor ist dann
bei der Berechnung des RuBgehaltes zu beriick-
sichtigen. Wegen der fehlenden Detergentien darf
zum Verdinnen kein Grunddl verwendet werden.

Fur die Berechnung des RuBgehaltes benétigt man einen
Blindwert, der unter identischen MeBbedingungen an
dem ungebrauchten Dieselmotorendl ermittelt wird. Ist
der gewahite MeBpunkt frei von spezifischen Ol- und
Additiveabsorptionen, so darf fiir die Ermittlung des Blind-
wertes auch ein nicht additiviertes Ol verwendet werden.

) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: DIN-Bezugsquellen
fir normgerechte Erzeugnisse im DIN Deutsches Insti-
tut fur Normung e.V, BurggrafenstraBe 6, 10787 Berlin;
Postanschrift 10772 Berlin.
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8 Auswertung

Der RuBgehalt wird als Massenanteil w(R) in % nach der
folgenden Zahlenwertgleichung berechnet:

1 (10 000) 0,892 lg g

d Tp

w(R) = F -

v

Hierin bedeuten:
d Schichtdicke der Klvette in mm
F 0,048

SteigungsmaB: Tg
Korrelation zwischen RuBgehalt und lg z

7g Spektraler Reintransmissionsgrad der Blind-
wertprobe in % bei der fiir die Messung
gewahlten Wellenzahl

Tp Spektraler Reintransmissionsgrad der Probe
in % bei der fur die Messung gewdhlien Wel-
lenzahl

v Wellenzah! in cm~
erfolgte

Bei den haufig fir Messungen herangezogenen Wellen-
zahlen ergibt sich fur

(10 000 ) 0,892

! bei der die Messung

4

bei 7= 4000 cm™"! der Wert 2,264 und bei 7 = 1970 cm™’
der Wert 4,259.

Zitierte Normen

DIN 51451
Allgemeine Arbeitsgrundlagen

DIN 51848 Teil 1

9 Angabe des Ergebnisses

Der RuBgehalt wird als Massenanteil (R) in %, gerundet
auf 0,1 %, angegeben.

10 Prazision
Nach DIN 51848 Teil 1

101 Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen zwei Ergebnissen, die von
demselben Beobachter mit demselben Geréat unter kon-
stanten Arbeitsbedingungen an derselben Probe ermittelt
werden, wlrde auf die Dauer bei Ublicher und korrekter
Anwendung des Verfahrens nur in einem von zwanzig
Féllen den folgenden Wert (iberschreiten: 10% relativ
vom Mittelwert.

10.2 Vergleichbarkeit

Der Unterschied zwischen zwei einzelnen und unabhén-
gigen Ergebnissen, die von verschiedenen Beobachtern
in verschiedenen Laboratorien an gleichen Proben ermit-
telt werden, wirde auf die Dauer bei tblicher und korrek-
ter Anwendung des Verfahrens nur in einem von zwanzig
Féllen den folgenden Wert (berschreiten: 20% relativ
vom Mittelwert.

Prifung von Mineralélerzeugnissen und verwandten Produkten; Infrarotspektrometrische Analyse;

Prifung von Mineralélen; Prazision von Prifverfahren; Allgemeines, Begriffe und ihre Anwendung

auf Mineralélnormen, die Anforderungen enthalten

Weitere Unterlagen

[1] Prof. Dr. Severin: Zur Messung von Motorenverschmutzung, Schmiertechnik Tribologie, 28. Jhg., 3.81, S. 87, Curt R.

Vincentz Verlag, Hannover

Erlduterungen

Diese Norm wurde vom Arbeitsausschuf3 NMP 613 ,Molekulspektrometrie“ im FachausschuB3 Mineralél- und Brennstoff-
normung (FAM) des Normenausschusses Materialpriifung (NMP) ausgearbeitet.

Die Abhéangigkeit zwischen der Wellenidange A und dem spezifischen Korrelationskoeffizienten fir Ruf wurde in [1] ermit-
telt. Aus dieser Verdffentlichung ergibt sich als SteigungsmaB F ein Wert von 0,0681. Durch Einmischen von FarbruB in Ole
wurde dagegen beim Posttechnischen Zentralamt fiir F ein Wert von 0,0480 gefunden. Diese Zahl deckt sich weitgehend
mit dem Durchschnittswert von 0,0477, der in einem Industriebetrieb auf der Basis einer Vielzahl von Filtrationen
gebrauchter Ole ermittelt wurde.
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