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| Zur Frége der ‘Bestimmung' des ‘Asphsltgehaltes in
‘“~—_gealterten Schmierslen. .. .-o.... - .o

. -: ! Die:Bestimmung des Hertespnalteés. nach DIN DV ;3'_566"
geschieht bekenntlich 50, daB 4 =~ 5 g 0L in der 4o-fechen . -
-Menge.Normalbenzin\%glb's und nach. ca; 2o-stiindigem Stehen -

T

Zdurch zwel WeiSbandPilter Tiltriert werden..Diese werden in '
einem Extraktionsgerit Mﬁ.‘ leng:.mit: Normelbenzin heig -
‘nechextrahiert und sod gim - mit Benzol extrazhiert, Als Hartas-
phalt, gilt der Riickstend, den dié -Benzollgsung beim Eindemp-—
-~f§n‘ergibt.*Eingﬁvérei achte Methede ist -von der D.V,L, an<
gegeben. Hiernach werden %~ 5 g/l gleichfalls in der 4o-fa-
~chen- M.eng;e/-NSrmalbehzin"ain’gg en, Men 148% auch hier 2o0. .-

:Stunden-stehen und.filtriert Menn-durch-einen-Glasfiltertie— s

~Teusweschunig ergibt~der d
. werden kann,-daB man die Benzolld ng . eindampft und. .den Riick=
“-stand-bei 105" "bis zur Gewichtskonstanz “trocknet. und wigt. .

=‘iibér—o-;~5-b:l:s~o,',-‘6S“g,‘mi"tjtl:er’e‘.‘.ﬂ:sb’e’s‘t'figérn- rrxriert. “Der Tiegel

gel'l:G 4, der.mit 5.g KryoYithpulver gefiillt ist., Eg wird mit
- Normalbenzin bis:zum farblésen AbflieBen-nachgewaschen,-Der -
Filterriickstand wird mit iedendem“Benzol  ausgewaschen -die-- -
- Gewichtsabnehme zwische; 'Ncmalbenai_n:N_agﬁ:wagchung_undT“ enzol=....
Asphaltgehalt, der dadurch kontrolliert -

Eipel-w_e'iter’e-~'~Asphal:tbesftimmun‘gsmeth‘dde\,'f‘ die sehr #hnlich der
.abgelciirzten'D.V.I-.‘-Methode:fist,""i’g'f“ih_T'Zﬁsammenhang mit dem .-
Indié.naoxydationst’g'st Jbeschrieben,. -Nach'-dem »Indialza:,a'lfest-' werden .
300 cem U1,bei 172°C in einem hohen. G szyligga:r urch Durch-
“blesen.von_1o 1 Iuft/h gealtert.Zup-Asphalt estimmung in.die< -
sen, gealterten Ol werden 1o.g ULt 100 ¢em Normelbenzin ver-
_ 8ozt und nach 3 bis 3Y2 Atundén durch eiren Gooch-Tiegel '

+wird mit. Fdllungsbenzin nachgewaschen ‘und’ ge en,” Die ‘@e-- *

-~ wichtsgunahme ergibt. -den Asphaltgehalt, :Im’ Gegehsatz zur DVE-
. Methode verzichtet also diese Methode auf die Na waschung. mit - -
Benzol, die ja an sich auch nicht ndtig sein sollle. -da bei -
-der kimstlichen Alterung Fremdstoffe .in das b1 _nicv{; einge- .
© schleppt” werden und: deher im, ellgemeinen auch keine Abtrennung . .
des Asphaltes von den Fremdstoffen stattzufinden ‘braucht, In-
~unserem Laboratorium wurde. bei- der Indiena-Alterung die DVL~- .
Methode - angewendet, wobei #m. allgemeinen-die Gewichtszunakme. . -
—des—mit-Kryolith-gefiilIten Glasfilteértiegel s nach der-Normal- .
~be’nzin-Waschung"al‘s";A'sphal’cg"ehalt"'angesehen wurde, ‘da sgich be:
-vielfachen Stichproben immer wieder -ergeben hatte, daB Benzole
‘urisliches bei niedrigen Asphaltgehalten prektisch nicht auf-
tritt und praktisch die gleichen Werte gefunden wurden, wenn -
.-eine- direkte Widgung stattfand. oder wenn die Différenzwigung -
. nach' Auswaschung mit Benzol benutzt wurde: Unerwaxrteterweise
traten sehr starke Différenzen im Asphaltgehalt auf, als durch
..‘einen. Zufall . ein -und- dasselbe Ul-von -2 “verschiedenen-Laborato=

' -rien-untersucht wurde, Wéhrend in dem’einen ‘Laboratorium 3o mg
"“'Aspha.l‘!:g‘ehalt"i‘geﬁmaeﬁ"“Wui‘dén,- fand ‘des andere Laboratorium -

- die"vierfache Menge y némlich 120 mg. Es stellte sich dann -sehy

" A 1e0m 7

bels-heraus, da8 diese ‘Differenz suf den verwendeten Kryolith



~Rdhrd_-g/enlié;3A|<ti§hge'§é||$§1qﬁ,%"_~’ e
"""A'*_:‘_Oberhqu‘sanv-Holte_n ) B2

“-zuriickzulilhren war, der in einen Falle das Schiittgewicht 1,18,
~im-anderen Falle o y09 aufwies, Es wurde! dann noch e,in:zwei'&es_j'-'
U1 sowie eine neue Sorte Kryolith und:-auch ais bei der India~-

-“gsucht, Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 zusammengestellt, . Man

untereinender asuch etwas verschieden sind, aber doch immerhin
in derselben Gréferordnung liegen, Die Ex rekbtion der Filter
. mit Benzol ergab in.allen Fdllen, .besonders ausgesprochen aber ..
- bei .dem voluminssen Kryolith,"_ein,en-"yerh'a‘.ltnisméiBig’.-hohen Ge-

~halt an- Benzolunldslichem, Da 68 8ich hier nicht um- motorische,
--sondern um- kimstlich. gealterte Ole handelt y bel-denen jedeg -
-Einschleppen von. Staub durch sorgfaltige Vorfilterung. vermie~ " -
-.den war, kenn es sichbei.dem ‘Benzolunléslichem fraglos nur R
~um Olmengen handeln,“die so. fest adsorbiart sind, .daB- sie sich.-.

nicht ablssen, -Dag” ganze Bild dér Tabelle 1. deutet Behr daranf

umso -stiirker auftrat, je stdrker die Oberfliche des. ilter~ :
‘materials .entwickelt war, d.h.,.in erster ~Ann§hemng'kgpnj;e_1;;
‘man” gich vorstellen,. daB das I"{lt_ez‘mat_’eria.l._;.einfach—'eine—be-f-—

~stimmtefﬁlmengfg“f_'e“s'tﬁié'ft" deren Gewiocht ‘nur. von:der-Ménge " .

des Filte‘ma‘l_:e_rials,. .nich{f: aber .von. der Menge'.»dea»éingeseté'ten"
-Oles. abhingig war,. so wie' 6a “beir adsosz;i_grend,en;~S_1:offen-qnach'—-¢—¢'~
‘Erreichung-der-: "'5tigung.‘fder:t’FalI“{ gein .muB.-*Diese‘-Annahme, :

konnte gepriift werden, -indem:an .ein und.demselben Pilterma~ .
“terial die Gewichtszunahme. des-Filtermaterials in ‘Abhdngigkeit-. -

- von der dariiber-filtrierten Olmengen. bestimmt wurde. Bei -
- €iner wahren Fillung und. Filtration hitte die :Gewldhtezunahme .
v-Proportional der angewendeten ;ﬁlmen oX sein milssen, bei ‘einer
) ‘Adsorptionuaber'unabhia'.ngig"von dexr - lmge‘-konstam’z.;_lm.‘ers. en-
...Ea.lle-hja_j.;t_te-ei-ch—*heiéder“At_;'s'w“eﬂz“tu"n"g»a'ie;-‘lAsphpltmenge, = LT
- Gewi;lg‘jb.:‘zvgg;gmle_?;__ Eonstang ergeben, .im. anderen Falle mi8te.
sich die Asphal tmenge ‘ergeben -=“ﬁ%’- .d.h."_.,s‘t'eig.end mit- .
" kleiner werdender Einwaage, In Tabelle IT ‘sind die gefundenen . ‘
_Resultate zusammengestellt, und zwer fir das' 01 I, gemessen -
" an 6. verschiedenen ‘Einwaagen, ' steigend von 1 ~"8o0.g, beim 01 ‘IT
‘in einem Falle.sogar von 1.= 240 g und. Jeweils gemessen - . .
‘an- 3 Filtermaterialien bei B T bzw, 4 Filtermaterialien bei. . -
0 11, Wie ¢1 Asphaltgehalt = -

.,ﬁ% erfitllt, ‘Man kann vielPach wit_ganz iiberraschender .
* Genauigkeit-aus einém"_einzelnen‘gnalysenwert den Wert fiir alle ,
. -anderen Einwaagen berechnen.. Damit is% bewiesen, daB die mo .
- gefundenen’ Werte zumindest bei den beiden vorliegenden -Olen
nichts mit dem- ausgefsllten ‘Asphalt zu tun ‘haben,” sondern :
~lediglich mit der adsorbierten Ulmenge.- Eg sei noch besonders -
darauf. verwiesen s daB natiirlich auch das Ol.an -der Adsorption
““beteiligt ist,” denn men sieht y daB die gefundenen Werte beim
.01 T und beim 01 II.in . 'sich. stark-variteren. Das 01 1T wird
rd. 3 - 4 mal so gut adsorbiert dls das O1L'I, Die Maximal<
und Minimelwerte d@er Tabelle II, die: bel ein und: demselben - .
U1 in Abhiéngigkeit von Oleinwasgem und Filtermaterial ‘gefunden
- wurden,.liegen im Verhéltnis 1:200 bis 1:500 .auseinander, d.h,’
NS 5 & »an&eren Worten; dag sowohl bei der Filtration iiber Asbest -
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e wiel,bei _der Filtration ilber Kryolith eigentlich alle-beliebi-
~gen Asphal twerte gefunden werden-konnen,-. je nachdem; welche i .
‘Einwaage gerade durch Konvention festgelegt ist, und welches "
“Filtermaterial zur Verfigung steht. Der strengen Nachpriifung
h#lt ndtiirlich diese Asphaltbestimmung.nicht stand, denn nach-
~den DIN=Vorschriften mu8- eine:Behandlung des Asphaltes mit
. Normalbenzin und Kochen.mit.Alkohol Unléslichkeit ergeben, . . .
Extrehiert man’ aber in allen genannten Fdllen die Filter mit
-Benzol, 80 zeigen sich als:Rilckstiinde bei’ der "Benzolebdampfung -
‘8lige Schmieren. Es ‘wurde noch.pachgepriift; ob die adsorbier- -
“ten Asphaltmengen bel. gleicher: (5leinw'a"a:g"e, von~der Konzentration
wesentlich- abhéngen. Dabei -wurden 27 g Ol "einmel 'in.200 ccm . -
und: einmal in 1,5:1 Normalbenzin: aufgenommen. .Der Asphaltge~ .
‘halt war-in beiden Fdllen oj01 bis o,02°%, . . - ° . .
. - - Sehr. interessante Resultate ergaben sich nun, als -
—wir-vom-Normalbenzin~ abgingen—und-die Fdllungen mit einem 7
F4llungsbenzin SK. 65/70 durchfiihrten, ‘'das von:unsg,. ausgehend -
von den Syntheseprodukten der Fischer~Tropsch-Synthese, her-: :
---gestellt wird; Es' handelt sich-hier um .einen praktisch einheit--
~lichen,.immer..streng-reproduzierbaren:Kohlenwasserstoft-rein——-
paraffinischer Natur; der Zate Fillungseigénschaften besitzt, -
-Als -mit-diegem ‘neuen -‘Féllungsmittel-en -den beiden :pbengenannten-
gealterten Ulen eine gleiche. Reihe- durchgefilhrt wurdewie-die . .
Reihen-auf der-Tabelle-II, ‘d.h. bei konstanter Menge von -~ -
“200° cem Fillungsbenzin veriable Uleinwaagen von'1,. 3, 9, 27,. -
54 ‘und- 8o~ g, ‘ergaben-slch ganz #berraschende Erscheinungen. ' . .
‘Um -die' Adsorption soweit wie ‘mdglich auszuschalten; hatten wir:
,fir diese Versiuche Asbest als Filtermaterlial angewendet, Bel .-
dem -01-I bekemen wir Werte, die. sich durchaus den;

~Wertén in

der Tabelle II_zuordnen lieBen, -d.h., auch hier konnte man  _~
-aus -einer Bestimmung alle anderen Bestimmungen berechnen, es
hazndelte sich also um' Adsorption. Beim 01 Il dagegen fanden
wir auBSerordentliche Abweichungen. Tabelle III gibt ein Bild
der Befunde. Die Einwaasgen 9.bis-8o-g zeigen auch hier wieder -
quelitativ den Adsorptionsverlauf. Geht men aber mit der Ein-_ -
‘waage von 9 g auf 3 g herunger, so apringt plstzlich der  .I°-
Asphal tgehalt-auf. den To-fachen Wert. .Gleichzeitig verinderts ~—
gich das ganze Bild der Analyse, Der Asphelt fH11t -achon- e
flockig, etwa Wwie bei einer Eisenoxydfillung, sus. Lsst man - .
ihn mit Benzol vom Filter und dampft die BenzollGsung ein, so
“bekommt man .schellek@hnliche, feste Harze, wie. gie.in.Proben:..:.
-vorliegen, Eine Wiederholumg des Versuches mit. 01 II ist in .
Tabelle IV- dargestellt. Man sieht hier:genau den gleichen =~ ' '
Verlauf, Konstanz zwischen 0,2 und 3-g Einwasge, d.u. eine = -
echte ‘Fdllungsreektion, zwischen 3 und 1o -'g Einwaage denn plotz-
lich wieder. das vollkommene Absinken und der Ubergang in die
-Adsorbeterscheinurigen. Wir stehep- also hier vor:der Tatsache, 7=
- daB bei einem UL, béi dem mit Normalbenzin kéinerlei whkrklicher.
“AgpHaltgehalt gefunden wurde, sondern lédiglich' Asphaltgehalte
.durch.Adsorption.von.Ulbestendteiléni’vorgetduscht_wurden, . bei....:
. der Anwendung-eines anderen Fdllungsmittels ganz klar 8ie . . .
Asphal tgehalte in BErscheinung treten, Allerdings ist.die Fdllung:,
. 80 empfindlich, daf schon bei: Zugabe von.zu viel Ol die.. -~ .~
- Logungsfihigkeit des Fdllungsbenzins 8o stark heraufgesetzt
-wird, daB8 der Asphalt nicht merh zur Ausfallung kommt. :

4 -
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.- - o Wir haben diese bei einem U1 zufillig gefundene
- Ergcheinung en einer Reihe anderer Ule ' gepriift, um-zu sehen,
~ ob:'sie allgemein Giiltigkeit hat oder rein zufdllig war, Es
-wurden hierbei. einerseits Friedensqualititen bekannter Merken—.
Automdbil—dle,-anderérseits.jetzt:im;GebrauQH befindldiche -~
.tFlugﬁle-sowieysynthetisché‘5le“untefsuch$;'Gealtert"wurden’fv-“
‘die Ule nach den"Indianatest-Bedingungén, und "zwar zum Teil
. Uber 280 Std,, zum Teil iiber.50 Stunden. In’der Taebelle.V sind
.eine Reihe von Versuchen zusammengestellt, in denen der oben ..
- geschilderte Effekt deutlich zu. beobechten, ist. Men sieht, daB
" bei den -Einwaagen von etwa 0,5 bis 2,0 g-die Werte .recht gut .
‘konstant sind. -Bei .etwa 5 - lo-g beginnt dann ein Abfall und R
~:bei’50 g.Einwaage werden- wieder un-GrsBenordnungen niedrigere "
- Wérte gefunden. In'derilétzten-Reihe!sind,die;Werte’aufgetragen,
1‘die,mit'handeISﬁblichemhKahlbaum,qumalpenzinfbe,,1o:nginwaage;
~auf 200 ccm'Benzinjerhalten»wuideﬁ.fEs-zeigtﬁsib’,.daB'diese B
”Methode'bei.allen’Olen'derhTabellecV.Wertébgibt;fdie—umﬁ-ﬁw?

- Zehnerpotenzen unter dem wehren Asphaltgehalt liegen, Durch .
“~Herausl8sen“der Asphalte mit Betizol Und Verdampren des Benzols
konpteidiefeinwandfreie"Asphéltstru@}d:mder«wirklich{gefﬁllgqn i

“'Olkomponente nschgewiesen werden. B e
) . BEs'wurde aber auch eine Reihe. von Versuchen durch=___
getuhrt, "bei ‘denen andére Verhdltnisse auftraten, undbwar - -~ .

. handelt es sich-hier-um 0le mit: besonders hohen. Asphaltges@lien,. .
‘die teils bei 50, teils bei 200 Stunden Indianetest.-besonder
~starkﬁgealtert"waren:“AusvTabelle”VI“ersieht‘manyﬁdaﬁfiﬁf R
‘Gegensatz zur Tabelle V hier die mit Normalbenzin und die mit™ -
dem neuen Fallungsbenzin SK 65/7¢. bei.verséh iedenen Konzentra- :
tionen gefundensn Werte grofenordnungsmiBig iibereinstimmen, ' = .-
Leider - war es uUns nicht mdglich, die gerade in diesem Falle

- besonders interessanten 50 g - Werte festzustellen, ‘da’bei
‘den “hohen ‘Asphaltmengen ‘kein Filtrieren.der Ole.bei..so hohen .

~0}kbnzen¢ramionen“mehr*zu*errercheh‘wart‘ﬂfﬁé‘MTﬁ%ﬁIEfEIIdﬁg

~-nimmt..das letzte ﬁlwauf;dieserrmabelle'eini;daSjbei To~g— 7
‘Binwaage -noch .praltisch keinen Adbfall zeigt und erst bei Sovg
den Abfall erkennen 1#Rt. Entsprechénd wird hier eine. gewisse.
‘Menge des. Asphaltes auch mit Namalbenzin gefdllt., Es handelt.

--sich hier -z2lso um einen . nicht ganz so.extremen Alterungszustand
wie bei den dnderen Olen der .Tabelle. Vergleicht man die . o
Tabellen V undgVI,'so‘sieht man, daf ein und 'dasselbe 0L je' .-
nach dem Alterungsgrad mit Normalbenzin ausfillbare oder auch -
mit Normélbenzin nicht -ausfiiibare Asphalte. bildet, Nicht nur.
die Menge, sondern auch :die Natur der Asphelte #ndert sich, ' =

“wie“ja“an;sichfschon“bekannt;”mit”derfArﬁ’derfdlhééﬁspfﬁéhuhg:,“
©In Tabelle VII sind noch einige ergéinzeénde Versuche zusgmmen-
‘gestellte, 'Hieytind 4 Ole hersusgegriffeh und jedes digger' Ole

ist unter 4 vergchiedenen .Fillungsbedingungen verarbeitet - -
worden, Man sieht; -ddB.die bei Fdllung won 2 g U1 mit 206 com -
Fallungsbenzin erheltenen -Asphaltgehalte vollkommen verindert -
‘werden, wenn men beispielsweise diesem Fdllungsbenzin 5o cem
‘Frischol zusetzt. Jedenfells ist das-bei-den-Olen-II; Viund
VIII der Fall, bei IX #ndert sich der Wert-kaum, In gleicher
‘Richtung wie:Frischsl wirkt Benzol dnd in ébenfalls gleicher
Richtung die direkte Fillurig mit Namalbenzin, d.h. also, in

A74 10000 742 Q/OTER 26854 -,



bdem-Voﬁ.ﬁﬁs‘vérwendeten‘EﬁllungsbéhzinrSK 65/70 Tiegt éi..
Bénzin'vor,;das:WeSéntlich.bessﬁr-fﬁlltvals‘Normélbenzin, dasi.
aber auch ‘schon inséiner Fﬁllungsfﬁhigkeiﬁfbeeinfluﬁtﬁwipd;‘ k
werm.die Binwacgen: zu -‘hoch sind. Es_war numbiie Frage zu. o g
stellen, wie sich die -neue. Asphaltbestimmungsmethode mit den ",
-metorischen—Eigenscharten der Ole.deckt. Wir 8ind uns-voll- :--
kommen - klar, daB des-hier: vorliegende’ Vérsuchsmaterial nogh..
l&ngst nichi.ausreichend ist; um ein."abschliefendes Urteil |
zu hzben. Immerhin erscheinen die bisher an 5 Olen gemessenen
Resultete unsiso interessant, daB wir'gie in.der Tabelle VIII.
-zusanmengestellt haben. Hier:gind die Ole I, IV, III, Vund @ °
“VI'in der Reihenfolge ‘der Asphal tgehalte bel der Fdallung des
Asphal tes mit 200 com” Féllungsbenzin SK-65/70 aus2z OL . -
'zusamgenggaxellt;iDie.Altérungézeiienﬂb trugen“beim'OI”I i
"200'Stundehf.Esfhandelt’sich“hier um: ein synthetisches 01 der .
Ruhrchemie=Erzeugung; ‘das trotzider hohen Alterungszeit einen --
ﬁminimalen,Asphaltgehalt‘aufweiét.‘Béi den Ulen-IV-bis VI .
;handglt.esnsidh,um4bekannte,Flugal-Markenﬁle,édie'je 50:8%d.,:- -
“:gealtert wurden. In der Eolonne III ist die Asphaltbestimmung -
~mit-Normelbenzin-eangegeben: Men dielit; die Werte sind vollikom--
- men uncharakteristisch, Sie liegen praktisch alle in derselven
EriBengordnung und .in einer -Reihenfolge!,” die nichts mit.der
‘Réiheﬁﬁolge??die*bei-dér(ﬁeuen”Asphaltbestimmungsméthode o
-gefunden-wurde,.-zustun-hat,-In-der-letzten-Kolonne-der-Tabelle
sind dann—diewéeiten:angegebeni lie bei Ringsteckversuchen
-gefunden-warden -Erfreulicherweise stimmt-die-Reihenfolge & -
;gi@sgriZg;tggjﬁbéréin;mitwdeereiheﬁfolge\depﬂAsphaltgehalte;.
nech der neuen Methode: "Es scheint.also- so. -zu-sein, ‘daf~die !

‘nach deér nellen Méthode gefundenen Werte einen besseren SchluB
bisher ‘gefundenen

'auf*das"mctoriscthVerhalten“zulassen.aIé'dieﬁ
Werte bei der Fdllung mit Normalbenzin.~ L
- - Es-sei hier nocli besondérs bemerkt, 'daf die Asphalt-
‘féllungen nach der neuen Methode gut réproduzierbar sind,. daB -
-aherédie~kspha&te*nach?dem*ﬂufTﬁsen*mif‘BéﬁﬁﬁIfﬁiEﬁf*iﬁ“EIIen
<F511ennschellakéhnlich~hart»wareny;sondern”bei“ééhr*niedrigem'«
Asphaltgehalt.noch<klebrig,61ig_waren.;Es*ist das ja auch” -
klar, da natiirlich eine ‘gewiese Menge 01 am Piltermaterisl
-adsorbiert bleibt, das bel. niedrigen Asplialtgehalten den .
-‘Asphalten ‘dén verinderten Charakter gibt. Da diese: Olmengen
aber ziemlich konstant, sein diirften, wird die'Bestimmung . -
nierdurch wahrscheinliceh micht wasentlich beeinfluBt werden.

2 dusammenfassung..

" Der Einfluf am Filtermaterial adsorbierter Olmengen
~euf die Asphsdl tbestimmung durch ‘fusfdlllen-der Asphalte mit T
“.Normalbenzin wird untersucht.--In-dem synthetiséhen, rein. .
peraffanischien~Material SK.65/70 wird ein.Fillungsbenzin " T
vorgeschlagen, das bei Anwendung 'von'nicht mehr als 2 g 61 |
auf. 200 ccm‘Féllungsbenz;n‘gsph§1ﬁwe£te’gibﬁ;‘ﬁie;ginen_guténul
‘Zusemmenheng mit Ringsteéckversuchen erkennen lsssen, . i

YN
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Tabelle I.

e
L I b
. o
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. A
1

01 IT

L . Benzin-.."
T unléslich.

Benzol= . ..

- Benzol-
unlsslich,’

Benzin-»uf
unldslich.'

é

unloslich

5 g Kz'yolith I

5.ew. 1,18 30 g |

47 mg‘l

5 g Kryolith T
-8.Gew,_ 1 17,;.;

"_"'"f'.‘f‘l""‘

5— -Kryouth_IIL.ﬂ, =

-S Gew. 0, 59

!

i

o, 65 Asbest
o mittl Faser

[N
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