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R 71

Verfahren sur Psiifung der Sauerstoffbestindigkeit
' _von Hchmierdlen

-

Es wurde erkannt, daB die Alterungsbestindigkeit von
gynthetischen und mineralischen Oelen innerhalb kurzer Zeit und
auf einfachem Wege zuverléssig dadurch bestiamt werden kann,
daf in einem miV elekirischer Heizung versehenen GefdR mit Zu-
und Ableitungen fiir ein Alterungsmittel sowie fiir ein Kiihlmittel
die beim Hindurchleiten des Alterungsmittels frei werdends Reake
tionswirme durch Meésung der zur Ableitung dieser Wirme nétigen
Kﬁhlmittelmengen ermittelt wird. Als Kihlumittel dienen vorzuge-
weise Gase, insbesondere Luft.

Zur Durchfiihrung des erfindungsgemifBen Verfahrens kann
man sich der in der Zeichnung wiedergegebenen Apparatur bsdienen.
Das zur Aufnahme der Oelprobe dienende unten zugeschmolzene Rohr 1
ist durch die elektrische Wicklung 2, 3 heizbar und wird durch
den 7fach durchbohrten Stopfen 4 verachlossen. Es enthilt dag
Einflihrungsrohr 5 fiir das Alterungsmittel, das an seinem unteren
Ende das Verteilungsstiick 5a trégt, Das gebrauchte Llterungsuit-
tel tritt durch die Oeffnung 6 des Rohrs 7y das in das kalibrierte
Rohr 8 iibergeht, uus, Das Kihlgas, vornehmlich Luft, gelangt
durch das Rohr 9 in die Schlange 9a und wird durch das Rohr 10
fortgefithrt, Von den Thermometern 11 und 12 dient das erste, das
aweckadfig mit einer Teilung von 0,1° versshen ist, fir die Ten-
peraturmessung und das zweite fir die automatische Steuerung der
Kihlluft, die in bekznnter Weise vorgenommen wird. Die Vorrich~
tung enthdlt des weiteren einen Probenehmer, der im vorliegenden
Falle durch einen Probeheber 13 dargestellt wird,

Die Arbzitsweise ist die folgende. Nach Binfiillen der
Oslprobe von z.B. 175 g und Einstellen von 15 1 Stickstoff/h, der
zundchst bis zu Beginn des Versuchs durch das Oel hindurchge-
‘schickt wird, wird die elektrische Heizung so eingeregelt, dal im
Oel genau und konstant die gewiinschte MeRtemperatur, z.B. 16000,
herrscht, Nunmehr wird die Oelprobe iiber eine bestimate Zeitdauer,
vorzugsweise G\Stunden, gealtert, indem man von Stickstoff auf
die gleiche Menge Sauerstoff umschaltet,
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Das newe Verfahren gestattet oun eine rasche Erkennung
der Sauerstoffbesténdigkeit des Oeles, da die frei werdende
Reaktionswirme mit der Oxydationsneigung des untersuchbten 08ls
sunimmt, Beim suftreten von Reaktionswirme wird uptsr Ausglosung
des Kontaktthermometers Kﬁhlluft in golcher Menge eingeschaltet,
daR die Temperatur der Qelprobe auf der oingestollien Hohs, inm
vorliegenden Fall bel 160°, bleibt, Das fiir die Kihlung verwen-
dets Luftquantum ist also dirakt ein MaB fiir die gaverstoff-
empfindlichkeit des Oels, Zur Kontrolle konnen die apalytischen
Verdnderungen des gealterten Schmisrmittels ermittelt werden.

Das als_Alterungsmittel verwandte Gas, wie Saverstoff
oder sauerstoffangereicherte Luft, fithrt die bei der Alterung
gebildeten Einwirkungsproduicte mit sich. Die aus Fasser und
gegebenenfalls'Spaltprodukten pastehenden Stoffe scheiden sich,
evantuell unterstiitzt durch bekanote KithlmaBSnahmen, in dem unte-
ren kalibriexten Teil des Rohres 8 ab. Ihre Ablesung ergibt eine
Kontrollmdgliohkeit der durch die Messung der Kiihlmittelmenge
erhaltenen Werte.

Die Alterung des zu untePsachenden Oals erfolnt vor-
nehmlich mit unverdiinnten gauerstofi. Sie kann naturgenil auch
mit Luft, die mit Saverstoff angereichert werden kann, vorgenom-
men werden, braucht dann aber wesentlich lingere Zeit. Der unter
Anwendung der neuen Methode erhaltene wesentliche technische
Fortsohritt besteht nun VoI allem derin, daf sie sochon nach kur-
ser Zeit, im allgemeinen nach dem Ablauf von etwa einer Stunde,
einwandfrei zu beurteilen gestattet, ob die untersuchbe Probe
den an ain brauchbares Schmierdl zu stellenden Mindestforderungen
entspricht, da die zur Kiihlung verbrauchte Luftmenge ein direktes
MaB fiur die‘Sauerstofrempfindlichkeit'des Oels ist. 7ollte man
bisher ein einwandfreies Bild von der Brauchbarkeit der unter-
suchten Probe haben, so war es dafiir im allgemeinen erforderlioch,
die Probe iiber die ibliche zeitdaner von 6 Stunden zu altern und
anschliefend die vorgeschriebenen analytischeh Priifungen vorzu-
nehmen, wofiir im allgemeinen seiten von 8 Stunden und daxiibexr,
vori Beginn des Alterungsversuchs gerechnet, bendtigh -wurden.

Zeigt andererseits bei Anwendung des neusn Verfshrens die Oelprobe
keine iiberméfige Warmaentwioklung, so wird die Alterung mit uaver-
diinntem Sauerstoff bei den pei Alterungsversuchen {iblichen
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Temperaturen, vornchmlich zwischen 140 und 1600, durchgefiihrt,
In diesem Falle gibt das Verfahren im Laufe der iiblichen Alte-
rung3dauer von 6 Stunden aus der Menge der verbrauchten Kiihlluft
ein zuverlissiges Bild der Alterungsbestindigkeit der untersuch-
ten robe. Da die neue riifmethode ein einwandfraies und rasches
Erkennen der Unbrauchbarkeit einer Friobe gestattet, die nach den
bisherigen Methoden mit Sicherheit erst nach einer um das Viel-
fache léngeren Zeitdawer moglich war, so bedeutet ihre Anwendung
eine ganz wesentliche Zeitersparnis. Es liegt auf der Hand, daf
nit dem neuen Verfahren ein wertvolles Hilfsmittel insbesondere
fiir die wesentliche Beschleunigung der technischen Entwicklung
von brauchbaren Oeltypen gegeben ist, so daf die Priifungsmethode,
wie beabsichtigh, ein Wegweiser fiir die Horstellung stabiler
synthetischer Oele wurde. Da die Entwicklung solcher Ocle im
\allgemeinen eine auflerordentlich groBe Zahl von Versuchen erfor-
dertv, ist der Besitz einer Methode, die eine schaelle und zuver-
ldgsige Priifung der Versuchsergebnisse ermdglicht, veon grund-
sdtzlicher Bedeutung. Durch die schnelle und zuverlissige Prii-
fung der hergestellten Qele gelang es, in wessntlich abgekiirz-
Yer Zeit Oeltypen zu eatwickeln, dis an Stabilitdt sogar den
bekanaten mineralischen Markenslen iiberlegen waren, Es konnten
auf diecem Wege in kurzer Zeit Oele entwickelt werden, deren
Sauerstoffbestén%igkeit den filinffachen Wert der bisher erzeugten
Oele zeigte.

Die nachstehende Tabelle zeigt an der Nachpriifung der
unter Anwendung des erfindungsgemdBen Verfzhrens unfsrsuchten
Proben mit den liblichen analytischen Methoden die Zuverlédssig-
keit dep Verfahrene, Hierbei wurden Proben von 175 g 6 Stunden
bei 160° dureh Hindurchleiten von 15 1 02/h der Alterung untere
worfen. Die Ueberlegenheit des erfindungsgemiBen Verfahrens zeigt
sioh besonders dsrin, dad sich aus dem Verbrauch von Kiihlluft in
der 2. bis 6, Stunde eine geringe Binwirkung des hindurchgelei-
teten Sawerstoffs auf die Oelprobe ergibt, wihrend mit der
Ublichen Methode eine Sauerstoftaufnahme nicht festgestellt
wurde.
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Ltd. Liter % Oo= > Bin- W2/ V3/ HéO-Ab— olige Conrad-
K{ithlw Aufnaﬁme dickung ch 2h gpal- Spalt- son
luft /h x) /2h tung gtiicke Test
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Sauerstoffempfindliches_9@1

1 127 542 1,2 0,5 0,03
2 185 4,6 46 6,4 18,7 2,2 0,6
3 200 3,9 2,4 0,8
45 180 3,0 141 15,2 35,8 1,9 0,8
5 165 2,2 ‘ 2,0 0,7
6 165 1,9 218 oo,4 55,3 1,8 0,8 0,81

sufpebesserteg Oel

1 Q 0 0 0 0,07

2 o .0 1 0,02 0,09 O 0

3 5 0 01 0

4 20 1 18 30 8,5 0,9 0,2

5 B0 3,5 1,0 0,1

6 150 542 63 14,9 30,5 1,3 0,4 0,48
Saunerstoffunempfindliches Oel

1 0 0 -0 0 0,07

2 5 0 3 0,11 0,26 O 0

3 15 0 0 0

I 15 0 % 0,25 0,55 O 0

5 10 0 0 0
6. 5 0 3 0,39 0,95 0,05 0,05 0,15

x) Eriittlung darch Ablesung an der Gasubr.

Patentanspriiche

1.) Verfahren zur Priifung der Saverstoffbestandipkeit
von Schmierdlen, dadurch gekennzeilc hnet, daB in
cinem mit elektrischer Heizung versehenen Gefdf mit Zu- und Ableitun-
gen fiir ein Alterungsmittel sowie fiir ein Kihlnittel die bei Hinduvch-
leiten des Alterungsamittels frei werdende Reaktionswdrme durch Br-
mittlung der zur Ableibung dicser Warme bendtigten Kihlmittelmenge
bestimut wird. |

2,) Ausfihrung des Vorfehrens nach Anspruch 1, 4 a -
durch gekennzeichnet, dal der Alterungsgrad zu-
sitzlich durch Messung der Menge der bel der Alterung gebildeten
Binwirkunrsprodukte crmittelt wird.

RUHRCHEMIE AKTIZNGESEL:SCHAFT
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