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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prENISO 3104:2017) wurde vom Technischen Komitee I1SO/TC 28 ,Petroleum and
related products, fuels and lubricants from natural or synthetic sources” in Zusammenarbeit mit dem
Technischen Komitee CEN/TC 19 ,Gasformige und fliissige Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und
verwandte Produkte aus Erdél und mit biologischem oder synthetischem Ursprung“ erarbeitet, dessen
Sekretariat von NEN (Niederlande) gehalten wird.

Das zustidndige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-06-84 AA
»,Gemeinschaftsausschuss NA 062-06-42 AA/NA 062-06-61 AA“ im Fachausschuss Minerakol- und
Brennstoffnormung (FAM) des DIN-Normenausschusses Materialpriifung (NMP).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieflen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den
englischen Text.

Fliir die in diesem Dokument zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf die
entsprechenden deutschen Dokumente hingewiesen:

ISO/IEC 17025 siehe DIN EN ISO/IEC 17025

1SO 12185 siehe DIN EN ISO 12185
ISO 3675 siehe DIN EN ISO 3675
[SO91-1 siehe DIN ISO 91-1
Anderungen

Gegeniiber DIN EN ISO 3104:1999-12 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Aktualisierung der Prazisionsdaten fiir alle Brennstoffe auf dem Markt;

b) Aufnahme von Biodiesel(FAME)-Mischungen und paraffinischem Dieselkraftstoff in den Anwendungs-
bereich;

c) Ergdnzung der Zuldssigkeit von automatischen Verfahren;

d) Aufnahme von Verfahrensbeschreibungen fiir automatische Verfahren.

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 12185, Rohél und Mineralélerzeugnisse — Bestimmung der Dichte — U-Rohr-Oszillationsverfahren

DIN EN ISO 3675, Rohél und fliissige Mineralélerzeugnisse — Bestimmung der Dichte im Labor — Ardometer-
Verfahren

DIN ISO 91-1, MineralélmefStafeln; Auf Bezugstemperaturen von 15 °C und 60 °F basierende Tafeln

DIN EN ISO/IEC 17025, Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Priif- und Kalibrierlaboratorien
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prENISO 3104:2017) wurde vom Technischen Komitee I1SO/TC 28 ,Petroleum and
related products, fuels and lubricants from natural or synthetic sources” in Zusammenarbeit mit dem
Technischen Komitee CEN/TC 19 ,Gasformige und fliissige Kraft- und Brennstoffe, Schmierstoffe und
verwandte Produkte aus Erdoél und mit biologischem oder synthetischem Ursprung“ erarbeitet, dessen
Sekretariat von NEN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.
Dieses Dokument wird EN ISO 3104:1994 ersetzen.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 3104:2017 wurde von CEN als prEN ISO 3104:2017 ohne irgendeine Abanderung
genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
tiblicherweise von Technischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO
stehen, nehmen ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Themen eng mit der
Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Es sollten insbesondere die
unterschiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses
Dokument wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der 1SO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.
Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und
bedeutet keine Anerkennung.

Eine Erlduterung der Bedeutung ISO-spezifischer Benennungen und Ausdriicke, die sich auf
Konformitiatsbewertung beziehen, sowie Informationen {iber die Beachtung der Grundsitze der
Welthandelsorganisation (WTO) zu technischen Handelshemmnissen (TBT, en: Technical Barriers to Trade)
durch ISO enthalt der folgende Link: www.iso.org/iso/foreword.html.

Das fiir dieses Dokument verantwortliche Komitee ist ISO/TC 28, Petroleum and related products, fuels and
lubricants from natural or synthetic sources.

Diese dritte Ausgabe ersetzt die zweite Ausgabe (ISO 3104:1994), die technisch tberarbeitet wurde. Eine
wesentliche Anderung besteht darin, dass die Prizisiondaten an alle derzeitig am Markt befindlichen
Kraftstoffe angepasst wurden; Biodiesel(FAME)-Mischungen und paraffinische Dieselkraftstoffe wurden im
Anwendungsbereich aufgenommen. Eine weitere wesentliche Anderung ist die Beschreibung des Verfahrens
und die Beriicksichtigung von automatisierten Techniken.
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Einleitung

Viele Mineral6lerzeugnisse und einige Stoffe auf anderer Basis werden als Schmierstoffe verwendet, und die
richtige Betriebsweise von Gerdten hingt von der geeigneten Viskositit der benutzten Fliissigkeit ab.
Zusatzlich ist die Viskositdt vieler Brennstoffe auf Mineraldlbasis wichtig, um die optimalen Lagerungs-,
Handhabungs- und Betriebsbedingungen abzuschatzen. Daher ist die genaue Messung der Viskositat
wesentlich fiir viele Erzeugnisspezifikationen.
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1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm legt ein Verfahren A mit manuellen Glas-Viskosimetern und ein Verfahren B mit
Glas-Kapillarviskosimetern in einer automatisierten Anordnung zur Bestimmung der kinematischen
Viskositdt v von fliissigen, sowohl durchsichtigen als auch undurchsichtigen Mineraldlerzeugnissen fest;
dabei wird die Durchflusszeit eines Flissigkeitsvolumens unter dem Einfluss der Schwerkraft durch ein
kalibriertes Glas-Kapillarviskosimeter gemessen. Die dynamische Viskosititn wird erhalten, indem die
gemessene kinematische Viskositit mit der Dichte p der Fliissigkeit multipliziert wird. Die mit diesem
Priifverfahren abgedeckten kinematischen Viskosititen liegen im Bereich von (0,2 bis 300 000) mm?s {iber
den Temperaturbereich (—40 bis +150) °C.

ANMERKUNG  Das mit dieser Norm erhaltene Ergebnis hingt vom Verhalten der Probe ab; die Norm ist fiir
Flissigkeiten vorgesehen, fiir die in erster Linie Schubspannung und Schergeschwindigkeit proportional sind
(Newtonsches Flief3verhalten). Wenn sich jedoch die Viskositit signifikant mit der Schergeschwindigkeit andert, sind
unterschiedliche Ergebnisse mit Viskosimetern unterschiedlichen Kapillardurchmessers moglich. Verfahren und
Prazisionswerte fiir Riickstandsheizole, die unter gewissen Bedingungen nicht-newtonsches Verhalten zeigen, wurden
ebenfalls aufgenommen.

WARNUNG — Die Anwendung dieser Norm kann die Anwendung gefiahrlicher Stoffe, Arbeitsginge
und Gerite mit sich bringen. Diese Norm beansprucht nicht, alle damit verbundenen Sicherheits-
probleme zu behandeln. Es liegt in der Verantwortung des Anwenders dieser Norm, vor ihrer
Anwendung geeignete Mafdnahmen fiir die Sicherheit und den Gesundheitsschutz des Personals zu
ergreifen, und dafiir Sorge zu tragen, dass behordliche und gesetzliche Maf3nahmen eingehalten
werden.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieRlich aller Anderungen).

ISO 3105:1994, Glass capillary kinematic viscometers — Specifications and operating instructions

ISO/TR 3666, Viscosity of water

ISO 3696:1987, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods

ASTM E1137, Standard Specification for Industrial Platinum Resistance Thermometers

ASTM E2877, Standard Guide for Digital Contact Thermometers

3 Begriffe
Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

3.1

kinematische Viskositit

v

FlieSwiderstand einer Fliissigkeit unter Einwirkung der Schwerkraft

Anmerkung 1 zum Begriff:  Fiir das Flieflen unter dem Einfluss der Schwerkraft bei gegebener Druckhéhe einer
Fliissigkeit ist der Wirkdruck proportional zur Dichte p der Fliissigkeit. Fiir jedes Viskosimeter ist die Durchflusszeit
eines festen Flussigkeitsvolumens direkt proportional zu seiner kinematischen Viskositit v, wobei v=r1/p und n der
dynamische Viskositatskoeffizient ist.
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3.3

dynamische Viskositit

n

Verhéltnis von angelegter Schubspannung zur Schergeschwindigkeit einer Fliissigkeit, manchmal als
Koeffizient der dynamischen Viskositat oder einfach als Viskositat bezeichnet; sie ist ein Maf? fiir den Flief3-
widerstand oder die Verformbarkeit einer Fliissigkeit

Anmerkung 1 zum Begriff: Der Ausdruck dynamische Viskositit wird auch in einem anderen Zusammenhang
verwendet; er bezeichnet dann eine frequenzabhangige Grofie, in welcher Schubspannung und Schergeschwindigkeit
eine sinusartige Zeitabhangigkeit haben.

3.4
Dichte

p
Masse eines Stoffes geteilt durch sein Volumen bei einer gegebenen Temperatur

4 Kurzbeschreibung

Fiir ein bestimmtes Flissigkeitsvolumen wird unter dem Einfluss der Schwerkraft die Durchflusszeit durch
die Glaskapillare eines kalibrierten Viskosimeters gemessen, und zwar unter reproduzierbarem Druckgefalle
und bei genau geregelter Temperatur. Die kinematische Viskositdat ist das Produkt der gemessenen
Durchflusszeit und der Kalibrierungskonstante des Viskosimeters.

5 Chemikalien und Hilfsmittel

5.1 Reinigungslésung, stark oxidierende Reinigungslosung oder basische Reinigungslosungen konnen
verwendet werden.

5.2 Probenldsemittel, unbegrenzt mischbar mit der Probe. Vor Gebrauch filtrieren.

ANMERKUNG  Fiir die meisten Proben ist leichtfliichtiges Siedegrenzenbenzin geeignet. Fiir Riickstandsole kann
vorheriges Waschen mit aromatischen Ldsemitteln wie Toluol oder Xylol nétig sein, um asphalthaltige Stoffe zu
entfernen.

5.3 Trocknungslésemittel, leichtfliichtig und mit dem Probenldsemittel (5.2) und Wasser (5.4) mischbar.
Vor Gebrauch filtrieren.

ANMERKUNG  Aceton ist geeignet.
5.4 Wasser, deionisiert oder destilliert, Grad 3 nach ISO 3696. Vor Gebrauch filtrieren.

5.5 Zertifizierte Referenzmaterialien fiir die Viskositit, (CRM, en: certified viscosity reference
standards) - von einem akkreditierten Kalibrierlabor bereitgestellte Daten, die riickfithrbar sind auf den
international vereinbarten Wert von destilliertem Wasser (1,003 4 mm?2/s bei 20 °C), festgelegt in
ISO/TR 3666, und kalibriert nach einem genormten Verfahren fiir die Grundkalibrierung von
Referenzviskosimetern und Viskositatsélen, wie zum Beispiel in ASTM D2162. [1]

6 Bauart und Anforderungen der Priifgerite

6.1 Trockenrohrchen, bestehend aus einem Trocknungsmittel enthaltenden Trocknungssystem,
entweder bestehend aus aufdenseitig angebrachten Trockenréhrchen oder einem integrierten Trocknungs-
mittel enthaltenden Trocknungssystem, das dazu ausgelegt ist, Umgebungsfeuchte aus dem Kapillar-
rohrchen zu entfernen. Es wird sichergestellt, dass die Trockenrdhrchen lose gepackt sind und das Kieselgel
nicht mit Wasser gesattigt ist.

6.2 Probenfilter, Mikrometer-Siebfilter oder Fritten-(Sinter-)Glasfilter, Porengréfie nicht mehr als 75 pm.
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6.3 Chemikalienfilter, Mikrometer-Siebfilter oder Fritten-(Sinter-)Glasfilter, nicht mehr als 11 pm.

6.4 Ultraschallbad, unbeheizt, mit einer Betriebsfrequenz zwischen 25kHz und 60 kHz und einer
typischen Ausgangsleistung von < 100 W, mit Mafien, die fiir die Aufnahme von einem oder mehreren
Behaltern im Bad geeignet sind, zur wirksamen Abfiihrung und Beseitigung von Luft- oder Gasblasen, die in
viskosen Probearten enthalten sein konnen, vor der Analyse. Der Einsatz von Ultraschallbdder mit
Betriebsfrequenzen und Ausgangsleistungen aufderhalb dieses Bereichs ist zuldssig, jedoch liegt es in der
Verantwortung des Labors, eine Datenvergleichsstudie durchzufiihren, um zu bestatigen, dass die mit und
ohne Verwendung derartiger Ultraschallbdader erhaltenen Ergebnisse die Priifergebnisse nicht wesentlich
beeinflussen.

6.5 Manuelle Priifgerite
6.5.1 Glas-Kapillarviskosimeter, kalibriert nach ISO 3105.
Flir das Viskosimeter muss ein von einem akkreditierten Labor ausgestellter Kalibrierschein vorliegen.

Die Kalibrierungskonstante, C, ist abhingig von der Fallbeschleunigung am Kalibrierort und muss daher
zusammen mit der Gerdtekonstante vom Kalibrierlabor bereitgestellt werden. Die Schwankung von g iiber
die Erdoberflache betragt fiir den Langengrad etwa 0,5 %, zuziiglich etwa 0,003 % je 100 m Héhe. Wenn die
Fallbeschleunigung am Ort des Priiflabors mehr als 0,1 % vom Wert des Kalibrierlabors abweicht, wird auf
die Kalibrierkonstante des Viskosimeters eine Schwerkraftkorrektur angewendet.

;= (%/g,)C (1)
wobei die Indizes 1 und 2 fiir das Kalibrierlabor bzw. das Priiflabor stehen.
ANMERKUNG  Die Berechnung der Fallbeschleunigung kann www.NPL.co.uk entnommen werden.

WICHTIG — Viskosimeter, die fiir Silikonfliissigkeiten, Fluorkohlenwasserstoffe und andere
Fliissigkeiten verwendet werden, die mit Reinigungsmitteln schwer zu entfernen sind, diirfen
ausschliefRlich nur fiir diese Fliissigkeiten verwendet werden, aufder wihrend der Kalibrierung. Die
Kalibrierung dieser Viskosimeter wird in hiufigen Abstinden gepriift. Das Waschlosemittel aus
diesen Viskosimetern darf nicht zur Reinigung anderer Viskosimeter verwendet werden. Wird das
Viskosimeter mit dem in 5.1 angegebenen Mittel gereinigt, muss der Anwender die Kalibrierung vor
der weiteren Anwendung uiberpriifen.

6.5.2 Viskosimeterhalter oder Einspannvorrichtung im temperaturgeregelten Bad, der bzw. die es
ermdglicht, das Glasviskosimeter so aufzuhdngen, dass sich der obere Meniskus direkt iiber dem unteren
Meniskus befindet, und zwar lotrecht bis auf 1° in allen Richtungen.

Viskosimeter, deren oberer Meniskus sich nicht direkt tiber dem unteren Meniskus befindet, sind lotrecht
mit einer Abweichung von héchstens 0,3° in allen Richtungen aufzuhingen (siehe ISO 3105).

Zur Bestatigung der lotrechten Ausrichtung darf eine Lotschnur benutzt werden, jedoch ist dies bei recht-
eckigen Badern mit undurchsichtigen Stirnseiten eventuell nicht moglich.

6.5.3 Temperaturgeregeltes Bad, das eine durchsichtige Fliissigkeit geniligender Tiefe enthilt, sodass
wahrend der Messung kein Teil der Probe im Viskosimeter jemals weniger als 20 mm unter dem Spiegel der
Badfliissigkeit oder weniger als 20 mm iiber dem Boden des Bades ist.

Die Temperaturregelung der Badfliissigkeit muss so eingestellt sein, dass fiir jede Durchflusszeitmessreihe
im Bereich von 15°C bis 100 °C die Temperatur der Badfliissigkeit nicht mehr als +0,02 °C von der
gewdhlten Temperatur abweicht; das gilt iiber die gesamte Linge des Viskosimeters oder zwischen den
einzelnen Viskosimeterpositionen oder an der Thermometerposition. Aufderhalb dieses Temperaturbereichs
darf die Abweichung von der gewiinschten Temperatur 10,05 °C nicht iiberschreiten.
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6.5.3.1 Das Viskosimeterbad wird auf die erforderliche Priiftemperatur innerhalb der in 6.5.3
angegebenen Grenzen unter Beriicksichtigung der Bedingungen in AnhangB und der auf den
Kalibrierscheinen fiir die Thermometer angegebenen Korrekturen eingestellt und bei dieser Temperatur
gehalten. Die Temperatur des Bades wird mit Hilfe der vom Temperaturmessgerat angezeigten Werte unter
Anwendung der Korrekturen des Kalibrierscheins aufrechterhalten.

Thermometer miissen aufrecht gehalten und bei den Eintauchbedingungen verwendet werden, die auch bei
der Kalibrierung vorlagen. Um die zuverldssigsten Temperaturmesswerte zu erhalten, wird empfohlen,
zwei Thermometer mit giiltigem Kalibrierschein anzuwenden. Sie sollten mit einer Linsenvorrichtung mit
einer etwa flinffachen Vergroflerung betrachtet werden und so angeordnet sein, dass Parallaxenfehler
vermieden werden.

6.5.4 Temperaturmessgerat, fiir den Bereich von 0 °C bis 100 °C, entweder

a) ein Kkalibriertes Flissigkeitsthermometer, (Anhang B) mit einer Kalibrier- und Messfahigkeit (CMC,
en: calibration and measurement capability) nach Korrektur von +0,02 °C oder besser oder

b) einin 6.5.6.1 beschriebenes digitales Beriihrungsthermometer mit gleicher oder besserer CMC.

Die Kalibrierdaten sollten auf ein Kalibrier- oder Messnormal riickfithrbar sein und die erforderliche
Messunsicherheit einhalten. Der Kalibrierschein muss Daten zur Reihe der Temperaturmessstellen
enthalten, die fiir den vorgesehenen Verwendungszweck geeignet sind. Werden in diesem Bereich zwei
Thermometer in demselben Bad verwendet, miissen sie auf 0,04 °C {ibereinstimmen. Anhang B enthalt die
Liste der Thermometer, die die Anforderungen erfiillen.

Bei Gebrauch von Kkalibrierten Fliissigkeitsthermometern wird empfohlen, zwei Thermometer zu
verwenden.

Aufderhalb des Bereichs von 0 °C bis 100 °C muss ein kalibriertes Fliissigkeitsthermometer (Anhang B) oder
ein digitales Beriihrungsthermometer nach 6.5.4.1 mit einer Kalibrier- und Messfahigkeit (CMC,
en: calibration and measurement capability) von +0,05 °C oder besser verwendet werden, und bei zwei
Thermometern in demselben Bad darf die Abweichung hochstens +0,1 °C betragen.

Bei Gebrauch von Fliissigkeitsthermometern wird eine Vergroflerungsvorrichtung angewendet, um das
Thermometer auf eine 1/5-Angabe abzulesen (zum Beispiel 0,01 °C oder 0,02 °F), um sicherzustellen, dass
die erforderliche Priiftemperatur und die Temperaturregelfdhigkeiten eingehalten werden. Es wird
empfohlen, die Thermometerwerte (sowie im Kalibrierschein fiir die Thermometer angegebene
Korrekturen) regelmifig aufzuzeichnen, um die Ubereinstimmung mit den Anforderungen an das
Priifverfahren nachzuweisen.

6.5.4.1 Digitales Beriihrungsthermometer (DCT, en: digital contact thermometer), das die Anforderungen
von Tabelle 1 erfiillt.

ANMERKUNG  Die resultierende Kalibrierunsicherheit kann von der Eintauchtiefe abhangig sein.

6.5.4.2 Die Messspitze des DCT ist iiber nicht weniger als die im Kalibrierschein angegebene Eintauchtiefe
einzutauchen.

ANMERKUNG  Fiir die Eintauchtiefe der DCT-Messspitze ist in ASTM E644, Abschnitt 7 [2] ein Verfahren zur
Bestimmung der Mindesttiefe angegeben. Fiir Eisbader enthalt ASTM E563 [3] Hinweise zu deren Vorbereitung; eine
Abweichung von den spezifischen Schritten ist jedoch zuléssig, sofern die Vorbereitung konsistent erfolgt, da sie zur
Riickverfolgung von Kalibrierdnderungen verwendet wird.
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Tabelle 1 — DCT Anforderungen

Kriterien Mindestanforderungen

DCT ASTM E2877 Klasse A

Anzeigeauflosung 0,01 °C, empfohlen 0,001 °C

Fehlergrenze der +20 mK (£0,02 °C) fiir Kombination aus Messpitze und Messfiihler

Anzeige

Messfiihlertyp Widerstandsthermometer, zum Beispiel PRT oder Thermistor

Drift weniger als 10 mK (0,01 °C) je Jahr

Ansprechzeit weniger als oder gleich 6 s, wie in ASTM E1137/E1137M definiert

Linearitat 10 mK iiber den Bereich der vorgesehenen Anwendung

Kalibrierbericht Fiir das DCT muss ein von einem Kalibrierlabor mit nachgewiesener Kompetenz
im Bereich Temperaturkalibrierung angefertigter Bericht iiber eine
Temperaturkalibrierung vorliegen, die auf ein nationales Eich- oder Messnormal
riickfithrbar sein sollte.2

Kalibrierdaten Der Kalibrierbericht muss mindestens 3 Kalibriertemperaturen enthalten,

darunter 0 °C und 2 weitere Punkte, einschliefdlich der Priiftemperatur; die
Eintauchtiefe, bei der die Kalibrierung erfolgt ist, sowie die resultierende
Messunsicherheit miissen angegeben werden.

4 Ein nach ISO/IEC 17025 [4] akkreditiertes Labor mit Temperaturkalibrierung im Akkreditierungsumfang, das die angegebene

Messunsicherheit einhalt, wiirde diese Anforderung erfiillen.

6.6 Automatisierte Priifgerite
6.6.1 Allgemeines

Automatisierte Viskosimeter, die die technischen Grundsitze dieser Norm anwenden, sind zuléssig, sofern
sie die Fehlergrenzen und die Prazision aller in 6.5 angegebenen Gerate einhalten. Zusatzlich muss, wenn sie
zur Messung der kinematischen Viskositdt von Proben genutzt werden, die einer Konditionierung nach
Anhang C unterzogen wurden, ein beheizter Probentrdager verwendet werden, wenn die Probe nicht sofort
nach der Konditionierung untersucht wird. Dieser Probentrdger (6.6.2) muss auf eine Temperatur beheizt
sein, die ein Abkiihlen der Probe auf unterhalb der Priiftemperatur nicht zulasst.

Durchflusszeiten von weniger als 200 s sind zuldssig; die Hagenbachkorrektion muss jedoch berechnet
werden und sollte 3 % der gemessenen Viskositdt nicht liberschreiten. Wird ein Wert tiber 3 % erreicht,
sollte die Analyse mit einem Viskosimeterrohr mit kleinerem Durchmesser wiederholt werden.

6.6.2 Probentriger

Einige automatisierte Gerate enthalten Probenzufiihrungstrager zur Untersuchung mehrerer Proben. Wenn
eine Probe nach Anhang C konditioniert wurde, darf sie auf dem Trager nicht auf Werte unterhalb der Priif-
temperatur abkiihlen, da dies zu einer Erhéhung der gemessenen Viskositit im Vergleich zu dem manuellen
Verfahren fiihrt. Die Trager miissen auf Werte oberhalb der Priiftemperatur beheizt werden, um
sicherzustellen, dass die Probentemperatur zum Zeitpunkt der Prifung nicht auf unterhalb der Priif-
temperatur abgesunken ist.
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6.6.3 Temperaturmessgerat

Ist ein Temperaturmessgerat integriert, muss es die Anforderungen von 6.5.4 in vollem Umfang erfiillen und
fiir eine externe Kalibrierung abmontierbar sein. Das integrierte Gerat stellt einen unabhédngigen Referenz-
temperaturwert bereit, mit dem es moglich ist, die Temperaturregelung des automatisierten Gerates auf den
geforderten Priifsollwert einzustellen.

6.7 Zeitmessgerit, das eine Ablesegenauigkeit von 0,1s oder besser erlaubt; bei Priifungen iiber
Zeitintervalle von 200 s und 1 000 s muss die Abweichung innerhalb von +0,07 % liegen.

Zeitmessgerdte werden regelmafdig auf ihre Genauigkeit tiberpriift und Aufzeichnungen iiber derartige
Uberpriifungen gefiihrt.

Vom US-amerikanischen National Institute of Standards and Technology gesendete Zeitsignale sind ein
zweckmafiiges Primarnormal fiir die Kalibrierung von Zeitmessgeraten.

ANMERKUNG  Viele Rundfunknetze senden ebenso wie viele Telefonnetze ein Normalfrequenzsignal. Derartige
Signale sind fiir die Uberpriifung der verwendeten Zeitmessgerite bis zu einer Fehlergrenze von 0,1 s geeignet.

Zeitmessgerate in automatisierten Viskosimetern diirfen ein fester Bestandteil des Priifgerates sein und sind
typischerweise digital (Einsatz eines Prazisionskristalloszillators), mit Ansprechwerten von 0,01s oder
kleiner. Insofern sind die Zeitmessgerdate nach ihrem Einbau moglicherweise nicht mehr einzeln verifi-
zierbar. Eine Dokumentation der Genauigkeit des Zeitmessgerites iiber den vorgesehenen Messbereich des
Viskosimeterrohres sollte daher vom Hersteller bereitgestellt werden. Eine unabhéngige Verifizierung der
Zeitmessgerdte sollte in Fillen vorgesehen werden, in denen die genannten Grenzwerte nicht eingehalten
werden.

Es diirfen auch elektrische Zeitmessgerite verwendet werden, wenn die Stromfrequenz mit einer Unsicher-
heit von 0,05 % oder besser geregelt ist. Wechselstrome aus 6ffentlichen Stromnetzen werden eher unstetig
als kontinuierlich geregelt. Werden sie zum Betrieb elektrischer Zeitmessgeriate verwendet, kann diese
unstetige Regelung grofde Fehler bei Durchflussmessungen zur Bestimmung der Viskositat verursachen.

7 Verifizierung
7.1 Viskosimeter

Die Kalibrierung des Viskosimeters wird mit einer zertifizierten Referenzsubstanz (5.5) nach Verfahren A
(manuell, Abschnitt 11) oder Verfahren B (automatisiert, Abschnitt 12) verifiziert. Annehmbare Toleranz-
bereiche fiir diese Verifizierungsiiberpriifung sind in Anhang D aufgefiihrt. Fallt die gemessene kinematische
Viskositdt nicht in diesen annehmbaren Bereich, so wird jeder Schritt des Verfahrens nochmals tberpriift,
einschliefilich der Thermometer- und Viskosimeter-Kalibrierung und der Reinigung, um die Fehlerquelle zu
lokalisieren. ISO 3105, Tabelle 1, enthédlt ndheren Angaben zu den erhaltlichen Referenzsubstanzen.

Alternativ werden funktionierende Viskosimeter anhand eines Referenzviskometers mit einem Kalibrier-
schein verifiziert, der von einem nach ISO 3105 akkreditierten Kalibrierlabor ausgestellt wurde.

Die Verifizierung ist mindestens vor der ersten Verwendung des Viskosimeters erforderlich sowie immer
dann, wenn am Priifgerit eine physikalische Anderung vorgenommen wurde, z. B. Nachkalibrierung des
Temperatursollwertes, nach dem Reinigen oder Untersuchen des Ausfalls eines vorhandenen
QS/QK-Protokolls.

7.2 Flissigkeitsthermometer

Die Kalibrierung des Fliissigkeitsthermometers wird regelméfiig nach B.2 mit mindestens den
beschriebenen Haufigkeiten zu verifiziert, und tiber die Uberpriifungen werden Aufzeichnungen gefiihrt.
Eine vollstdndige neue Nachkalibrierung des Thermometers ist, obwohl zulassig, zur Erfiillung Genauigkeit
der Bauart des Thermometers nicht nétig, bis die Anderung des Eispunktes gegeniiber der letzten
vollstandigen Kalibrierung ein Skalenintervall, zum Beispiel 0,05 °C, betragt.
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7.3 Digitales Beriihrungsthermometer

Die Verifizierung des DCT erfolgt mindestens jahrlich. Die Messspitze muss nachkalibriert werden, wenn der
Wert aus der Uberpriifung um mehr als 0,01 °C von der letzten Messspitzenkalibrierung abweicht.

Die Verifizierung kann mit einer Wassertripelpunktzelle oder einem Eisbad erfolgen.

Die Standard Practices ASTM E563 [3], E1750 [5], und E2593 [6] diirfen fir Kalibrieriiberpriifungen als
Referenz verwendet werden.

7.4 Zeitmessgerat

Die Genauigkeit des Zeitmessers wird verifiziert; Zeitmessgerate werden regelmafig iiberpriift, und iiber
diese Uberpriifungen werden Aufzeichnungen gefiihrt.

ANMERKUNG  Viele Rundfunknetze senden ebenso wie viele Telefonnetze ein Normalfrequenzsignal. Derartige
Signale sind fiir die Uberpriifung der verwendeten Zeitmessgerite bis zu einer Fehlergrenze von 0,1 s geeignet.

8 Nachkalibrierung

Die Nachkalibrierung von Glas-Kapillarviskosimetern sollte, sofern erforderlich, mit den Verfahren nach
ISO 3105 durchgefiihrt werden.

ACHTUNG — Anwender werden darauf hingewiesen, dass, wenn Gerite bei Nichtbestehen einer
Verifizierung an Ort und Stelle nachkalibriert werden, méglicherweise ein Fehler eingefiihrt wird.
Die hiufigsten Fehlerquellen sind Staubteilchen, die sich in der Kapillarbohrung anlagern, sowie
Temperaturmessfehler. Es sollte beachtet werden, dass ein mit iiblichem Ol erhaltenes korrektes
Ergebnis nicht die Méglichkeit einer ausgleichenden Kombination der méglichen Fehlerquellen
ausschliefdt.

9 Qualititskontrolle

Es wird eine Qualitdtskontroll-(QK-)Probe verwendet, die fiir das bzw. die routinemifdig vom Labor
gepriifte(n) Erzeugnis(se) reprisentativ ist, um zu bestitigen, dass das Gerat mit einer Haufigkeit, die dem
Qualitatssicherungs-(QS-)Protokoll der Priifstelle entspricht, einer statistischen Kontrolle unterliegt.

ANMERKUNG  Dies ist eventuell nicht moglich, wenn das zu priifende Erzeugnis aufgrund seiner Art (instabil oder
einer Warmebehandlung unterzogen) nicht als Qualitdtskontrollmaterial verwendet werden kann.

Sind QK/QS-Protokolle bereits in der Priifstelle eingerichtet, konnen diese angewendet werden, wenn sie die
Zuverlassigkeit des Priifergebnisses bestatigen.

Wenn das Labor der Priifstelle ein CRM-Material als Maf3 fiir die Qualititskontrolle verwendet, kann fiir die
Festlegung geeigneter Toleranzzonen fiir das QK/QS-System Anhang D angewendet werden.

10 Probenvorbereitung
10.1 Probenkonditionierung vor der Analyse

Unter Anwendung von Tabelle 2 wird verifiziert, dass die zu analysierende Probenart vor der Analyse eine
Konditionierung erfordert; ist dies der Fall, sind das entsprechende Verfahren und die entsprechenden
Schritte zu befolgen, bevor das Viskosimeter gefiillt wird 10.1.1. Ist die Probe bei Raumtemperatur
durchsichtig, aber nicht fliissig, z. B. Proben mit einem hohen Pourpoint-Wert, dann sollte die Probe vor dem
Fillen in das Viskosimeter ausreichend erhitzt werden, um sicherzustellen, dass sie frei flief3en kann.
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10.2 Sichtpriifung und Filtrieren
Ist die Probe fliissig, wird sie einer Sichtpriifung unterzogen. Wenn die Probe Fasern oder feste Bestandteile
enthdlt, wird sie vor oder wahrend der Fiillung des Viskosimeterrohrs durch ein Filter mit einem Poren-

durchmesser von héchstens 75 pm filtriert. Die Probe wird in jedem Schritt gegen Verunreinigung geschiitzt.

Tabelle 2 — Probenarten und Verfahren der Konditionierung

Probenart Prol:;t;l::;tkﬁ:ln 1se:ung Probenfilter Konditionierverfahren,
erfor del‘liC}l,l erforderlich Referenz
Grundole Nein Nein? Nicht erforderlich
Gasole Nein Nein2 Nicht erforderlich
Destillat Nein Nein2 Nicht erforderlich
Kerosin Nein Nein2 Nicht erforderlich
Dusentreibstoff Nein Nein2 Nicht erforderlich
Fertigole Nein Nein? Schritt 10.1.1
Schmierstoffadditive Nein Nein2 Schritt 10.1.1
Biokraftstoffgemisch Nein Nein? Schritt 10.1.1
Biodiesel B100 (durchsichtig) | Nein Nein? Schritt 10.1.1
Paraffinwachs (durchsichtig) Nein Nein? Schritt 10.1.1
Biodiesel B100
(undurchsichtig) Ja Ja Anhang C
Paraffinwachs
(undurchsichtig) Ja Ja Anhang C
Riickstandsheizole Ja Ja Anhang C
Raffinierte Dampfzylinderdle | Ja Ja Anhang C
Dunkle Schmierdle Ja Ja Anhang C
a8 AuRer es enthilt Fasern, feste Bestandteile oder ist nicht durchsichtig.

11 Verfahren A - Manuelle Gerate

11.1 Die Temperatur des Bades wird mit dem Temperaturmessgerat iiberpriift, wobei sichergestellt wird,
dass der Sollwert innerhalb der annehmbaren Toleranz und der Grenzabweichung der Priiftemperatur liegt;
diese Daten werden aufgezeichnet.

Bei bestimmten Erzeugnissen mit gelahnlichem Verhalten sollten Anwender darauf achten, die Messungen
bei ausreichend hohen Temperaturen vorzunehmen, sodass diese Stoffe frei flielen kénnen und in
Viskosimetern mit verschiedenem Kapillardurchmesser dhnliche Resultate fiir die kinematische Viskositat
erhalten werden

11.2 Ein oder mehrere geeignete gereinigte, trockene kalibrierte Viskosimeter mit einem Bereich, der die
geschatzte Viskositat bei der festgelegten Priiftemperatur abdeckt, wird bzw. werden ausgewahlt. Die
Flief3zeit darf nicht weniger als 200s betragen bzw. der in AnhangA fiir Viskosimeter-Typen
und/oder -grofien festgelegten Mindestflief3zeit und der in ISO 3105 angegebenen Hochstflief3zeit
entsprechen.
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11.2.1 Die spezifischen Einzelheiten der Bedienung variieren je nach Viskosimeter-Typ. Die Anleitungen
fiir die in Tabelle A.1 aufgefiihrten unterschiedlichen Visikosimter-Typen sind in ISO 3105 enthalten. Im
Allgemeinen handelt es sich bei den fiir undurchsichtige Fliissigkeiten verwendeten Visikosimetern um
Reverse-Flow-Viskosimeter, siehe Tabelle A.1, Typ C. Fiir die Messung der kinematischen Viskositit von
Diisentreibstoffen bei —20 °C diirfen nur Suspended-Level-Typen nach ISO 3105 verwendet werden, wie in
Tabelle A.1 angegeben. Die fiir Diisentreibstoff verwendeten Suspended-Level-Viskosimeter-Typen
erfordern keine Korrektur der Kalibrierkonstante fiir die angewendete Priiftemperatur.

11.3 Das Viskosimeter wird entsprechend der Bedienungsanleitung, die in ISO 3105 fiir die jeweiligen in
Anhang A aufgefiihrten Viskosimeter angegeben ist, mit der Probe gefiillt und so in das Bad gestellt, wie es
der Auslegung des Gerates entspricht. Die Bedienung muss der Bedienung wahrend der Kalibrierung des
Gerates entsprechen.

Damit das gefiillte Viskosimeter die Priiftemperatur annimmt und sichergestellt ist, dass alle Luftblasen in
der Probe abgefiihrt wurden, wird es gentigend lange im Bad belassen. Da die Zeit im Bad bis zum Herstellen
des Gleichgewichts mit der Art des Erzeugnisses, dem Viskosimeterrohr, der Temperatur und mit der
kinematischen Viskositat variiert, wird durch Vorversuche eine sichere Zeitdauer bis zum Erreichen des
thermischen Gleichgewichts ermittelt. Fiir Diisentreibstoff bei —20 °C sind mindestens 30 min erforderlich.

Je nach Bauart des Viskosimeters wird das Volumen der Probe nach dem Erreichen des thermischen Gleich-
gewichts auf die Strichmarke eingestellt.

ANMERKUNG  Bei einigen Viskosimetern erfordert die Bauart das Fiillen auf3erhalb des Bades.

Bei einer Priiftemperatur unterhalb des Taupunktes, zum Beispiel bei einer Analyse bei —20 °C, gelten
besonderen Bedingungen. Um sicherzustellen, dass keine Feuchtigkeit an den Wanden der Kapillare
kondensiert oder gefriert, wird das Viskosimeter aufderhalb des Bades gefiillt, und an den offenen Enden des
Viskosimeters werden lose gepackte Trockenréhrchen angebracht. Die Trockenréhrchen miissen der Bauart
des Viskosimeters angepasst sein und diirfen den Probendurchfluss nicht durch eine Verdnderung des
Drucks im Gerédt behindern. Durch Anlegen eines Vakuums an eines der Trockenréhrchen wird die feuchte
Raumluft vorsichtig aus dem Viskosimeter gespiilt.

Schliefdlich wird, bevor das Viskosimeter in das Bad getaucht wird, die Probe in die Arbeitskapillare und die
Zeitmesskugel hinaufgesaugt und anschliefdend wieder abfliefen gelassen; dies ist ein zusatzlicher Schutz
vor dem Kondensieren oder Gefrieren von Feuchtigkeit an den Wanden.

Viskosimeter, die zum Fiillen mit der Probe nicht aus dem Bad mit konstanter Temperatur genommen
werden konnen, sind nicht zu verwenden.

Bei mehreren Viskosimetern in einem Bad darf wahrend der Durchflusszeitmessung mit einem Viskosimeter
kein anderes hinzugefiigt oder herausgenommen werden.

Bei Proben, die einer Konditionierung nach Anhang E unterzogen wurden, wird sichergestellt, dass mit den
Bestimmungen innerhalb von 1 h nach Abschluss dieser Vorbehandlung begonnen wird.

11.4 Bestimmbarkeitspriifung

11.4.1 Durch Saugen (falls die Probe keine fliichtigen Bestandteile enthilt) oder durch Druck wird die
Probenhohe entsprechend der in ISO 3105 fiir den angewendeten Viskosimeter-Typ beschriebenen
Anleitung eingestellt. Bei freiem Fluss der Probe wird mit einer Genauigkeit von mindestens 0,1 s die Zeit in
Sekunden gemessen, die der Meniskus braucht, um von der ersten zur zweiten Zeitmessmarke zu gelangen.
Ist diese Durchflusszeit geringer als das angegebene Minimum, so wird ein Viskosimeter mit einem kleineren
Kapillardurchmesser gewahlt und die Ausfliihrung wiederholt.
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11.4.2 Dieser Vorgang wird bei allen Fliissigkeiten, ausgenommen den nach AnhangE konditionierten,
wiederholt. Fiir die in 11.4.1 beschriebenen Viskosimeter mit direktem Durchfluss ohne Nachfiillen des
Viskosimeters, um eine zweite Messung der Durchflusszeit durchzufithren. Bei einem
Reverse-Flow-Viskosimeter werden entweder beide Viskosimeterrohre gefiillt oder ein einzelnes Rohr wird
vor dem Nachfiilllen vollstindig gereinigt und getrocknet und anschiefiend eine zweite Messung
durchgefiihrt.

Schritt 11.3 und Schritt 11.4 werden wiederholt. Beide Messwerte der Durchflusszeit werden aufgezeichnet.
Beabsichtigt ist, dass dieselbe Fliissigkeitsprobe nacheinander in derselben Zeitmesskugel gemessen wird.
Bei einem Reverse-Flow-Viskosimeter mit zwei Messkugeln darf nur die untere Kugel fiir die Messung der
Durchflusszeit genutzt werden.

Bei nach Anhang E konditionierten Flissigkeiten werden zwei Viskosimeterrohre gefiillt, und es wird das
Verfahren nach 11.4.1 angewendet. Beide Messwerte werden aufgezeichnet.

Aus den beiden Messungen der Durchflusszeit werden zwei bestimmte Werte der kinematischen Viskositat
berechnet.

Falls die beiden Messungen mit der angegebenen Bestimmbarkeitszahl fiir das Erzeugnis libereinstimmen,
wird der Mittelwert der beiden Messungen berechnet und mit diesem Wert die kinematische Viskositat
angegeben. Das Ergebnis wird aufgezeichnet.

Wenn nach fiinf Durchflusszeitmessungen zwei aufeinanderfolgende Messungen nicht mit der
Bestimmbarkeitszahl fiir das Erzeugnis iibereinstimmen, wird der Vorgang nach griindlichem Reinigen und
Trocknen des Viskosimeters wiederholt.

Ist der Stoff oder die Temperatur oder beides nicht in 16.1 aufgefiihrt, wird 1,5 % als Schatzwert fiir die
Bestimmbarkeit verwendet oder durch einen Versuch eine sinnvolle Bestimmbarkeit ermittelt; dieser
»Versuchs-“Bestimmbarkeitswert wird dokumentiert und als Grundlage fiir die Beurteilung verwendet, ob
die Bestimmbarkeit in der anschliefienden Analyse erreicht wurde.

ANMERKUNG Eine schlechte Bestimmbarkeit kann zurilickzufithren sein auf: nicht erfolgreich filtrierte Probe,
Eisbildung in der Kapillare, verunreinigtes Viskosimeter oder verunreinigte Probe, instabile Temperaturbedingungen,
unzureichende Gleichgewichtszeit oder die Heterogenitdt der Probe oder des Viskosimeters erfordern moglicherweise
eine Reinigung.

12 Verfahren B - Automatisierte Gerdte

12.1 Das automatisierte Viskosimeter wird nach der Bedienungsanleitung des Herstellers aufgestellt, und
es wird verifiziert, dass das Gerdt gebrauchstauglich ist, indem geeignete Qualitdtskontrollmafinahmen
angewendet werden.

12.2 Die Temperatur des Bades wird mit dem Temperaturmessgerat liberpriift, wobei sichergestellt wird,
dass der Sollwert innerhalb der annehmbaren Genauigkeit und Toleranz der Priiftemperatur liegt - mit der
Priifung wird nicht begonnen, wenn der Messwert aufderhalb der Toleranz liegt.

12.3 Bestimmbarkeitspriifung

12.3.1 Nach Ablauf der Gleichgewichtszeit wird das Viskosimeter gefiillt; es wird sichergestellt, dass die
Probe in der Kapillare iiber die Zeitmesskugel hinaus hinaufgesaugt ist.

Erforderlichenfalls darf die Probe auch einmal hinaufgesaugt und dann ohne Zeitmessung freigegeben
werden, um das Rohr anzufeuchten.
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