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DEUTSCHE NORM

Februar 1989

Priifung von Schmierstoffen

Infrarotspektrometrische Analyse von Schmierfetten 51
Aufnahme und Auswertung von Infrarotspektren

Testing of lubricants; analysis of greases by infrared spectrometry; taking and evaluating an infrared spectrum
Essais des lubrifiants; analyse des graisses par spectrometrie infrarouge; prise et évaluation d'un spectre d'absorption

infrarouge

1 Anwendungsbereich
Diese Norm gilt fiir Schmierfette.

2 Zweck

In dieser Norm werden die spezifischen Bedingungen fir
die Aufnahme und Auswertung der Infrarotspektiren von
Schmierfetten festgelegt. Die Infrarotspektrometrische (IR)
Analyse kann nur zusammen mit DIN 51 451 durchgefuhrt
werden. ’

3 Einheiten
Siehe DIN 51451

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Siehe auch DIN 51451

Die Probe wird in zerlegbare Flussigkeitskiivetten gefiillt
und der fiir die Messung wichtige Teil des Spektrums
aufgezeichnet und ausgewertet.

6 Chemikalien und Priifmittel

Siehe DIN 51 451

- Tetrachlorkohlenstoff zur Spektrometrie
1.1.1-Trichlorethan

— FAM-Normalbenzin nach DIN 51 635
Losemittelgemisch nach DIN 51813 Teil 1

- Essigsaure

Kalibrierfolie aus Polystyrol, etwa 40 pm dick

7 Vorbereitung der Messung
Siehe DIN 51 451

Anmerkung: Zur Vorbereitung der Messung gehdrt auch
die Schichtdickenmessung von Kiivetten.

7.1 Reinigung der Kiivette

Zur Reinigung wird die Kiivette zerlegt. Von den zugéanglichen
Stellen wird das Schmierfett mit einem weichen Tuch
abgewischt. AnschlieBend gibt man die Fenster, die PTFE-
Teile und das Kiivettenoberteil (Einfillnippel) etwa 10 min

in 1.1.1-Trichlorethan. Die aufgeweichten Schmierstoffreste

5 Gerite in den Bohrungen der Fenster und im Einfillnippel werden

weitestgehend beseitigt und danach mit dem mit 1.1.1-
Siehe DIN 51451 Trichlorethan angefeuchteten Pfeifenreiniger quantitativ
- Infrarotspektrometer entfernt. Seifenreste auf Metall und PTFE-Teilen kdnnen
- Kiivetten auch in dem Ldsemittelgemisch nach DIN 51813 Teil 1

unter Zusatz von Essigsadure gelost werden.

Die Kiuivetten kdnnen ohne Zerlegen auch auf folgende Weise
bequem und schnell gereinigt werden (siehe Bild):

Bei flussigen Produkten saugt man - wie aus dem Bild
ersichtlich — die Probenmenge mittels Vakuumpumpe (1)
Uber einen Einfullnippel in eine Gas-Waschflasche (3) ab.
Durch Nachspiien mit 1.1.1-Trichlorethan und FAM-Normal-
benzin oder nur FAM-Normalbenzin (je nach Art der
Substanz) wird die Kiivette (8) noch weiter gereinigt (5)
und anschlieBend mit trockener Luft trocken gesaugt (7).
Bei Fetten saugt man mit der Vakuumpumpe (1) wie bei den
flissigen Produkten das Fett so weit wie moglich aus der
Kivette. Unterstiitzt wird dieser Vorgang, indem mittels
Spritze (5) ein mittelviskoses Mineraldl liber den anderen
Nippel eingespritzt wird. Sobald die Kiivette frei von Fett
ist, wird - wie bei den fliissigen Produkten beschrieben -
mit Losemittel gereinigt und getrocknet.

Zerlegbare Flissigkeitskiivetten mit fest einstellbarer
Schichtdicke uber Abstandsringe oder Kiivetten mit
stufenlos verdnderbarer Schichtdicke fiir qualitatives
Arbeiten.

Anmerkung 1: Kivetten mit stufenlos veranderlicher
Schichtdicke konnen fiir quantitatives Arbeiten
gleichfalis verwendet werden, sofern sichergestellt
ist, daB mit ihnen eine feste Schichtdicke wieder-
holbar eingestellt werden kann.

Anmerkung 2: Wegen des hohen EinpreBdruckes beim
Fillen der Kivette sollten wegen Bruchgefahr der
Salzfenster keine Gummidichtungen bzw. -Auflagen
verwendet werden, sondern solche aus Polytetra-
fluorethylen (PTFE). Wenn keine PTFE-Dichtungen
vorhanden sind, konnen auch Abstandsstiicke aus
PTFE, mindestens 1 mm dick, eingesetzt werden. Fer-
ner ist es zweckmaBig, die Kiivetten beim Einpressen
des Schmierfettes nicht auf eine harte Unterlage
zu legen, sondern wie foigt in die Hand zu nehmen:
Man faBt die Kiivette von oben an den Seitenflachen.
Die Kivette sollte so gehaiten werden, daB der
EinpreBvorgang beobachtet werden kann.

- Geeignete Spritze, z.B. nach DIN 13 092
— Schleif- und Poliereinrichtung fiir Salzfenster

- Wameschrank, z.B. nach DIN 50 011 Teil 12, fir Tem-
peraturen bis 150 °C

~ Spatel aus korrosionsbestéandigem Werkstoff
- Pfeifenreiniger

8 Durchfiihrung
8.1 Fiillen der Kiivette

Die Probe wird in eine nach Abschnitt 7 vermessene Kiivette
mit Fenstermaterial aus Natriumchlorid (NaCl) oder Kalium-
bromid (KBr) eingefiillt, ohne dabei die Schichtdicke der
Kivette zu verandern. Dies geschieht, je nach Konsistenz
bzw. Zahigkeit des Schmierfettes, bei Raumtemperatur 18
bis 28°C oder erhohter Temperatur, z.B. 50 °C. Sowohl
Probe als auch Kiivette und Spritze miissen im letzteren Fall
im Warmeschrank auf 50 °C temperiert werden.

Jede Art der Vervielfaltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fir Normung e.V., Berlin, gestattet.

Fortsetzung Seite 2 und 3

NormenausschuB Materialpriifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
FachausschuB Mineraldl- und Brennstoffnormung (FAM) des NMP
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1 Vakuumpumpe 6 VorsatzgefaB, gefiillt mit 1.1.1-Trichlorethan
2 Pumpenschutz (Olriickhaltefilter) oder FAM-Normalbenzin nach DIN 51 635
3 Gas-Waschflasche 7 Trockenturm

4 explosionsgeschitzter Schalter 8 Kuvette

5 geeignete Spritze

Bild. Reinigen der Kiivette

Fiir das Fiillen der Kiivetten sind zwei Verfahrensweisen
moglich:

a) Fiillen der Kivette mit der Spritze

Das Schmierfett wird moglichst luftblasenfrei mit einem
Spatel in die Spritze eingefiillt. Die Kivette muB mit
gleichmaBigem, relativ. hohem AnpreBdruck und
unbedingt kontinuierlich, d. h. mit einem einzigen Ansatz,
gefillt werden. Es ist darauf zu achten, daB der
durchstrahlte Teil der Probe luftblasenfrei ist.

b) Direktes Fiillen der Kiivette

Der Einfiillnippel des Kivettenhalters wird direkt und
luftblasenfrei mit dem Schmierfett gefiilit. Dies kann mit
einem dinnen Spatel, der diagonal in den Einfillnippel
paBt, erfolgen. Das Schmierfett wird mit diesem Spatel
portionsweise eingedriickt, bis der Nippel vollstandig und
luftblasenfrei gefiillt ist. Die Probe wird mit dem PTFE-
Stopfen mit einem einzigen Ansatz kontinuierlich in die
Kiivette eingedriickt.

8.2 Aufzeichnung des IR-Spektrums

Die nach Abschnitt 8.1 gefiillte Kiivette wird in den Strahlen-
gang gebracht. Das IR-Spektrum wird aufgezeichnet.

Siehe DIN 51451

Full document details: DIN 51820-1:1989-02

9 Auswertung
9.1 Qualitativ
Siehe DIN 51451

9.2 Quantitativ
Siehe DIN 51451

9.2.1 Bestimmung der maximalen Extinktion
nach dem Basislinienverfahren

Siehe DIN 51 451

Anmerkung: Die Basislinienendpunkte werden in der
jeweiligen Priifnorm festgelegt.

9.2.2 Bestimmung der maximalen Extinktion
nach anderen Verfahren, z. B. Rechnerauswertung

Siehe DIN 51 451

10 Angabe der Ergebnisse
Siehe DIN 51 451

11 Préazision des Verfahrens

Die Prazision des Verfahrens wird in der jeweiligen Priifnorm
festgelegt.
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