DEUTSCHE NORM Februar 2003

Prifung von Mineralblerzeugnissen m
Bestimmung des Verdampfungsverlustes —
Teil 1: Verfahren nach Noack 51 581 -1
ICS 75.080 Ersatz fir

DIN 51581:1983-09

Testing of petroleum products — Determination of evaporation loss —
Part 1: Noack test

Essais des produits pétroliers —
Détermination de la perte de I'évaporation — Partie 1: Méthode de Noack

Vorwort

Die vorliegende Norm wurde vom Arbeitsausschuss NMP 614 ,Gaschromatographische Analyse” fur den
Arbeitsausschuss NMP 661 ,Prifung von Schmierdlen, sonstigen Olen und Paraffinen im Fachausschuss
Mineral6l- und Brennstoffnormung (FAM) des Normenausschusses Materialprifung (NMP) ausgearbeitet.
DIN 51581 ,Prifung von Mineraldlerzeugnissen — Bestimmung des Verdampfungsverlustes® besteht aus:

— Teil 1: Verfahren nach Noack (z. Z. Entwurf)

— Teil 2: Gaschromatographisches Verfahren

Anderungen

Gegeniiber DIN 51581:1983-09 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Titel wurde DIN 51581-2 angepasst;

b) Methode nach CEC L-40-A-93 wurde Ubernommen,;

c) Norm redaktionell Giberarbeitet und Zitate aktualisiert.

Frithere Ausgaben

DIN 51581: 1958-01, 1977-08, 1983-09

Fortsetzung Seite 2 bis 14

Normenausschuss Materialprifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
Fachausschuss Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP
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1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des Verdampfungsverlustes von Schmierdlen unter
Verwendung des Prifgerates nach Noack fest. Die Norm bezieht sich auf eine festgelegte Kombination von
Betriebsparametern, sie kann jedoch, wenn nétig, an andere Versuchsbedingungen angepasst werden.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verweisungen Festlegungen aus anderen Publikationen.
Diese normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind
nachstehend aufgeflinrt. Bei datierten Verweisungen gehéren spatere Anderungen oder Uberarbeitungen
dieser Publikationen nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uberarbeitung eingearbeitet sind.
Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug genommenen Publikation (einschlief3lich
Anderungen).

DIN 12785, Laborgeréte aus Glas — Laborthermometer flir besondere Zwecke.

DIN EN 573-3, Aluminium und Aluminiumlegierungen — Chemische Zusammensetzung und Form von
Halbzeug — Teil 3: Chemische Zusammensetzung,; Deutsche Fassung EN 573-3:1994.

DIN EN 573-4, Aluminium und Aluminiumlegierungen — Chemische Zusammensetzung und Form von
Halbzeug — Teil 4: Erzeugnisformen,; Deutsche Fassung EN 573-4:1994.

DIN EN ISO 4259, Mineralblerzeugnisse — Bestimmung und Anwendung der Werte fiir die Prézision von
Priifverfahren (ISO 4259:1992 + Cor 1:1993); Deutsche Fassung EN ISO 4259:1995.

ISO 5272:1979, Toluene for industrial use — Specifications.

3 Begriff

Fur die Anwendung dieser Norm gilt der folgende Begriff:

3.1
Verdampfungsverlust
Massenanteil der Probe in Prozent, der nach dieser Norm bestimmt wird

ANMERKUNG Der Verdampfungsverlust wird als Massenanteil in Prozent angegeben.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Eine Schmierdlprobe wird in einen Verdampfungstiegel eingewogen, der dann 60 min auf 250 °C erhitzt
wird. Hierbei wird ein konstanter Luftstrom durch den Tiegel gesaugt. Die Gewichtsabnahme des
Schmierdles wird gemessen. Die Vergleichbarkeit der Ergebnisse hangt von der strikten Einhaltung des
Gerateaufbaus und der Versuchsdurchflihrung ab. Die Verwendung automatisierter Gerate ist zugelassen,
solange diese den Anforderungen dieser Norm entsprechen.

5 Gerate

5.1 Aligemeines
Fur die Prufung wird die Prifeinrichtung nach Bild 1 angewendet.

Die Verwendung automatisierter Gerate ist zulassig, wenn diese gleichwertige Ergebnisse zu der hier
beschriebenen Apparatur liefern. Alle Gerate, z. B. Ausfihrung von Heizblock, Tiegel, Warmekapazitat
usw., sowie alle Glasgerate missen mit den Festlegungen dieser Norm Ubereinstimmen.
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5.2 Noack-Priifgerat

Das Noack-Prufgerat besteht aus folgenden Teilen:

5.2.1 Heizblock (siehe Bild 2)

Der Heizblock mit Schraubdeckel ist aus einer Aluminium-Legierung nach DIN EN 573-3 und DIN EN 573-4
gefertigt und gegen Warmeverluste am Mantel und Boden isoliert. Der Heizblock wird elektrisch durch
Boden- und Mantelheizung beheizt. Die Gesamtleistungsaufnahme der Heizungen muss ausreichen, um zu
gewahrleisten, dass der Heizblock die Priftemperatur innerhalb von 3 min nach Teststart erreicht
(siehe 9.9).

In der Mitte des Heizblockes befindet sich ein runder Hohlraum zur Aufnahme des Verdampfungstiegels.
Der Zwischenraum zwischen Block und Tiegel wird mit Woodschem Metall ausgefiillt.

Zwei Riegel auf dem Block verhindern das Aufsteigen des Tiegels im Metallbad. Zwei weitere Locher im
gleichen Abstand von der Blockmitte sind fiir die Aufnahme der Thermometer bestimmt. Die Tiefe dieser
Locher soll zwischen 45 mm und 55 mm liegen, die exakte Tiefe auf 0,1 mm wird dabei durch die richtige
Eintauchtiefe des Thermometers vorgegeben. Fir das vorgeschlagene Thermometer betragt die Tiefe der
Locher (48 + 1) mm.

5.2.2 Verdampfungstiegel mit Schraubdeckel (siehe Bild 3 bis Bild 10)

Der Verdampfungstiegel ist aus nichtrostendem Stahl hergestellt. Oberhalb des Auflageringes ist das
Gewinde fur den Deckel eingeschnitten. Der Deckel aus vernickelter Kupfer-Zink-Legierung wird gegen den
Verdampfungstiegel durch eine innenliegende, konisch verlaufende Dichtflache luftdicht abgeschlossen.
Drei Dusen aus gehartetem Stahl erlauben den Eintritt des Luftstromes durch den Deckel. Das nach
abwarts gebogene Absaugrohr ist durch eine Verschraubung in der Deckelmitte mit dem Deckel verbunden
und abgedichtet.

5.3 Waage, ablesbar auf 0,01 g.

5.4 Tiegelhalterung und Schraubenschliissel

5.5 2-mm-Reibahle

5.6 Kugellagerkugel mit einem Durchmesser von 3,5 mm.
5.7 Thermometer, z. B. BE 1/40/260 nach DIN 12785.

5.8 Kontaktthermometer

5.9 Y-Stiick aus Glasrohr mit einem Innendurchmesser von 4 mm (siehe Bild 1, (14)). Die aufrechten
Schenkel mit einer Lange von je 45 mm missen einen Winkel bilden, so dass der Schenkel zum
Absaugrohr des Verdampfungstiegels und dieses Absaugrohr eine gerade Linie bilden. Der vertikale
Schenkel ist 60 mm lang und an seinem Ende auf 45° abgeschragt.

5.10 Diverse Glasrohre mit einem Innendurchmesser von 4 mm, auf 45° an den Enden abgeschragt,
die in die 2-1-Glasflaschen reichen.

5.10.1 Das Ableitungsrohr muss in einem Winkel von 80° gebogen sein. Der externe Schenkel dieses
Rohres muss 50 mm, der in die 2-l-Glasflasche reichende Schenkel 100 mm lang sein. Die Gesamtlange
dieses Rohres betragt somit 150 mm.

5.10.2 Das Einleitungsrohr muss in einem Winkel von 100° gebogen sein. Der externe Schenkel muss
etwa 50 mm, der in die 2-l1-Glasflasche reichende Schenkel 210 mm lang sein und 20 mm Uber dem
Glasflaschenboden enden.
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5.10.3 Das Ableitungsrohr aus der zweiten Glasflasche ist in einem Winkel von 90° gebogen. Der
externe Schenkel muss etwa 50 mm, der in die Glasflasche reichende Schenkel 100 mm lang sein. Die
Gesamtlange dieses Ableitungsrohres betragt somit etwa 150 mm.

5.11 Zwei Glasflaschen mit einem Volumen von je 2 . Die Hohe des Flaschenkorpers (ohne Hals)
sollte etwa 17 mm betragen. Die Halse der Flaschen sind mit Gummistopfen verschlossen, in die, zur
Aufnahme der Einlass- und Auslassrohre, entsprechende Locher gebohrt wurden.

5.12 Schragrohr-Uberdruckmessgerit, ablesbar auf 0,02 mbar.
5.13 T-Stiick aus Glasrohr, mit Entliftungsventil.

5.14 Vakuumpumpe

5.15 Stoppuhr, ablesbar auf 0,2 s.

5.16 Siliconschlduche der Lange nach Bild 1 mit einem Innendurchmesser von 4 mm.

6 Prifmaterial

6.1 Woodsches Metall, Zusammensetzung: (Angaben als Massenanteil):
Bismut: 50 %, Blei: 25 %, Zinn: 12,5 %, Cadmium: 12,5 %, Schmelzpunkt: 70 °C.

6.2 Toluol, Grade 21 nach ISO 5272 oder anderes geeignetes Losemittel zum Reinigen.
6.3 Wattebausch

6.4 Feines Korundpulver, beispielsweise Normalkorund der Kérnung 240.

6.5 Schutzhandschuhe

6.6 Reinigungspinsel

6.7 CEC-Referenzol RL 172 oder RL 2081

Fir diese Prifung ist das CEC-Referenzdl RL 172 oder RL 208 zu verwenden. Fir jedes Batch dieser
Referenzdle (gekennzeichnet durch eine Laufzahl, z. B. RL 172/1) wird ein eigenes Datenblatt mit den
gliltigen Daten erstellt. Diese Ole sollten zu Referenzzwecken nur innerhalb von 5 Jahren nach Herstellung
verwendet werden.

7 Kalibrierung der Apparatur
7.1 Das Thermometer sollte, gemaR Ublicher Laborpraxis, etwa halbjahrlich kalibriert werden.

7.2 Die Kalibrierung der gesamten Apparatur sollte regelmaRig duchgefiihrt werden. Bei standiger
Verwendung des Gerats sollte spatestens nach jeder 10. Priifung ein Referenzlauf statffinden, bei unregel-
mafiger Nutzung sollte jeweils vor der ersten Probe eine Referenzmessung durchgefiihrt werden.

1) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: Fachausschuss Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM), Kapstadtring 2,
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8 Vorbereitung der Apparatur

8.1 Wegen der Emission von Oldampfen wird empfohlen, den Aufbau der Priifeinrichtung ein einem
Abzug vorzunehmen.

Das hier beschriebene Verfahren basiert auf der Anwendung des Original-Gerates. Wenn automatisierte
Gerate angewendet werden, muss die Bedienungsanleitung des Herstellers als Erganzung dieser Vor-
schrift herangezogen werden.

8.2 In die Hohlrdume des Heizblockes wird so viel Woodsches Metall gegeben, dass nach dem
Einsetzen des Verdampfungstiegels und der beiden Thermometer die verbleibenden Hohlrdume mit
geschmolzenem Metall ausgefillt sind.

8.3 Der Heizblock wird mit voller Leistung, Regler in Stellung 3, angeheizt. Sobald das Woodsche Metall
geschmolzen ist, werden die beiden Thermometer in die dafiir vorgesehenen Lécher so eingesetzt, dass
die Thermometerkugeln den Boden berihren. Nach einer Kontrolle der Kontaktthermometeranschlisse an
der Ruckseite des Heizblocks wird durch Justierung von Kontaktthermometer und Heizregelung eine
Priftemperatur von (250 +0,5) °C eingestellt. Diese Temperatur muss bei Ublicher Reglerstellung 1
mindestens 15 min beibehalten werden, bevor eine Messung begonnen werden kann.

8.4 Der Aufbau der Prifeinrichtung wird, mit Ausnahme des Verdampfungstiegels, komplettiert.

8.5 Ein leerer Verdampfungstiegel wird in den Heizblock eingesetzt und am Auflagering mit den beiden
Riegeln gegen Auftrieb im Woodschen Metall gesichert.

Dabei ist darauf zu achten, dass die Oberflache des geschmolzenen Woodschen Metalls mit dem oberen
Rand des Loches abschliel3t.

8.6 Das Ansprechverhalten des Druckmessgerates wird gepruft, nachdem der Tiegel an die Apparatur
angeschlossen worden ist. Vor dem Einschalten der Pumpe muss das Druckmessgerat bei vdllig
gedffnetem Entluftungsventil auf Null justiert werden. Nach Einschalten der Vakuumpumpe wird durch
langsames SchlieRen des Entluftungsventils der Nebenstrom so lange reguliert, bis ein Druck von 2 mbar
auf der Skala des Uberdruckmessgerates abgelesen werden kann.

8.7 Nach dem Losen der Schlauchverbindung wird der Verdampfungstiegel wieder aus der Apparatur
herausgehoben. Das Entliftungsventil wird wieder geoffnet.

8.8 Vakuumpumpe und Heizblock werden ausgeschaltet und die Thermometer aus dem geschmolzenen
Woodschen Metall herausgehoben.

8.9 Y-Stlck und Glasrohre werden gereinigt, um Kondensataufbau zu verhindern.

9 Referenzmessung

9.1 Die Vakuumpumpe wird eingeschaltet, der Heizblock angeheizt und der Aufbau der Apparatur, mit
Ausnahme des Verdampfungstiegels nach Bild 1, geprift.

9.2 Der Verdampfungstiegel muss sauber sein und darf keine OI- oder Lackreste aufweisen. Tiegel und
Deckel missen zwischen aufeinander folgenden Messungen grindlich mit Lésemittel gereinigt und
getrocknet werden.

ANMERKUNG Verkokungsriickstdnde, die sich auf diese Weise nicht entfernen lassen, kdnnen durch Einbringen in
heilRe Reinigungslésungen oder mechanisch, durch Abreiben mit Hilfe eines in Losemittel getauchten Wattebausches
unter Verwendung von feinstem Korundpulver, beseitigt werden.

9.3 Die drei Disen im Schraubdeckel des Verdampfungstiegels sind mit der Reibahle auf freien
Durchgang zu prufen.
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