Verbraucherkreis - Industrieschmierstoffe

VKIS Bestimmung des Mineraldlgehalts in Arbeitsblatt 1
wassermischbaren Kiihlschmierstoffen Juli 2005

Anwendungsbereich

Wassermischbare Kiihlschmierstoffe

Zweck der Bestimmung

Das Verfahren dient der Bestimmung der Mineral6lanteile in wassermischbaren
Kihlschmierstoffen.

Begriff

Unter Mineraldlanteilen versteht man nach dieser Priifung die Gesamt- KW- Stoffe, die
aus dem Grundol des Kihlschmierstoffes und dem Mineraldlanteil bestimmter
Emulgatoren stammen.

Einheit

ml/ 100 ml = Volumenanteil in %

Kurzbeschreibung des Verfahrens

Der mit Ethanol gemischte KiihIschmierstoff wird im Priifgerat nach DIN 51368 mit
wasseriger Kalilauge unter Riickfluss verseift. Nach dem Aufflllen mit verd. Ethanol bis
zur Nullmarke wird gut durchgeschiittelt. AnschlieBend wird das Priifgeréat in eine
Temperiereinrichtung gebracht.

Es bilden sich mehrere Phasen. Die obere Phase enthélt das ,,Gesamtmineraldl® der
Probe.

Gerate

20 ml- Glasspritze oder Kolbenbdrette

Anmerkung: Volumen der Glasspritze Gberprifen und evtl. selbst eichen, da bei dieser
Prifung die Vorlage von 20 ml £ 0,1 ml gewahrleistet sein muss.

Prifgerat nach DIN 51368

Siedeperlen

Kugelkihler 300 F NS 19/26 DIN 12581

Temperiereinrichtung z. B. Wasserbad oder Warmeschrank
(Temperatur auf 78 °C £ 2°C)

Handlampe (220 V, 25 - 40 Watt)
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Chemikalien

Ethanol Branntweinsorte Nr. 641

Anmerkung: Bei der Branntweinsorte Nr. 64 handelt es sich um nicht entwéasserten,
vollstandig mit Methylethylketon vergallten Branntwein. (0,75 |
Methyletylketon auf 100 | Branntwein).

50 gew.- % iger Ethanol (50 g Ethanol + 50 g demineralisiertes Wasser).

50 gew.- % ige wasserige Kalilauge (50 g Kaliumhydroxid p. a. + 50 g demineralisiertes
Wasser).

Probenahme

Nach DIN 51750 Blatt 1 und Blatt 2

Vorbehandlung der Probe

Die Homogenitat der Probe muss gewahrleistet sein. Dies kann durch Riuhren oder
Schiutteln der Probe erfolgen. Bei kraftigem Rihren oder Schitteln bilden sich
Luftblasen in der Probe.

Durchfiihrung

In das Prifgerat werden 20 ml £ 0,1 ml der homogenen, luftblasenfreien Probe
eingefullt.

Es werden 15 ml Ethanol und 35 ml Kalilauge zugegeben.

Nach jeder Zugabe ist kurz umzuschwenken.

Das Prifgerat wird mit dem Kugelkiihler versehen und sein Inhalt eine Stunde lang
unter Verwendung von Siedeperlen zum Sieden erhitzt.

Nach dem Abkiihlen wird das Prifgerat mit 50 gew.- % igem Ethanol bis zur Nullmarke
im oberen Kolbenhals aufgefillt und mit dem Stopfen verschlossen. Der Inhalt wird 3
Minuten geschittelt. Man entfernt den Stopfen und stellt das Priifgeréat in die auf

78 °C + 2°C eingestellte Temperiereinrichtung. Nach 2 Stunden wird das Prifgerat
herausgenommen und mehrmals zwischen Daumen und Zeigefinger hin- und
hergedreht, um an der Glaswandung des Priifgerites anhaftendes Ol abzulsen.
Nach friihestens 16 Stunden Standzeit bei Raumtemperatur wird die obere Phase im
Gegenlicht auf 0,2 ml abgelesen bzw. geschatzt (unterer Meniskus).

Anmerkung: Lasst man das Prifgerat langer als 2 Stunden bei 80 °C in der
Temperiereinrichtung stehen, so kann es zu einem Siedeverzug
kommen.
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Auswertung

Der Mineraldlanteil wird in Volumenanteil in % nach folgender Zahlenwertgleichung
berechnet:

x 1
~Gesamt- Mineraldlgehalt® in % =ﬂ = 5% x
y
Hierin bedeuten: X = obere Phase in ml

(»Gesamt- Mineral6l®)
Y= Vorlageinml =20 ml

Angabe des Ergebnisses

Der ,,Gesamt- Mineraldlgehalt wird in Volumenanteil in % auf ganze % gerundet
angegeben.
Beim Runden auf die letzte anzugebende Stelle ist DIN 1333 Blatt 2 zu berlicksichtigen.

Priffehler (nach DIN 51858, Blatt 1)

Zum Beurteilen der Zuverlassigkeit von Ergebnissen werden folgende Merkmale
benutzt:

Wiederholbarkeit (ein Beobachter, ein Gerat)

Werden von einem Beobachter zwei Ergebnisse unter Wiederholbedingungen ermittelt,
so werden beide Ergebnisse als annehmbar betrachtet, wenn sie sich nicht mehr als 2%
(absolut) unterscheiden.

Vergleichbarkeit (verschiedene Beobachter, verschiedene Geréte)

Wird in zwei verschiedenen Laboratorien je ein Ergebnis unter Vergleichsbedingungen
ermittelt, so werden beide Ergebnisse als annehmbar betrachtet, wenn sie sich nicht
um mehr als 4 % (absolut) unterscheiden.

Erlauterungen
Die Pruffehler wurden aus einem Ringversuch ermittelt, an dem alle Mitglieder des
Normblattausschusses 0051 417, Teil 1 teilnahmen.

Die Bestimmung des ,,Gesamt- Mineraldlgehalts“ nach dieser Prifung stellt eine
Schnellmethode dar. Die obere Phase muss nicht immer aus reinem Mineraldl
bestehen. Es kénnen ebenfalls enthalten sein:

Unpolare bzw. nicht ethanolldsliche Anteile des wassermischbaren Kihlschmierstoffes
bzw. Anteile, die unter den Prifbedingungen verseifbar sind und unpolare bzw. nicht
ethanolldsliche Reaktionsprodukte geben. (z. B. chlorierte und/oder schwefel-
chlorierte Kohlenwasserstoffe, Silikondle).
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