Hodnotenie fyzikalno-chemickych vlastnosti pouzitych olejov
v tribotechnickej diagnostike
Evaluation of Used Oils Physico-Chemical Properties

in Tribotechnical Diagnostics

Janka MihalCova, Hekmat Al Hakim

Abstrakt

Tribotechnicka diagnostika vyuziva niektoré analytické
metody na hodnotenie miery opotrebovania olejov, teda ich
mazacich schopnosti atym sprostredkovane sleduje stav
mechanickych systémov stroja. Vysledky analyz oleja sa v
zavislosti od stupiia jeho znehodnotenia a typu stroja mézu
v praxi vyuzivat’ na stanovenie optimalnych ¢asovych inter-
valov pre vymenu mazacich kvapalin. K metédam ktoré sa
vyuzivaji na hodnotenie vlastnosti pouzitych mazacich ole-
jov za tcelom tribotechnickej diagnostiky patria aj metody
na sledovanie fyzikalno-chemickych vlastnosti olejov. Dru-
hy zo série troch ¢lankov diagnostickych metdd sa zaobera
metodami stanovenia viskozity, celkového cCisla kyslosti
(TAN), obsahu vody metodou podla Karla Fischera a stano-
venim bodu vzplanutia v otvorenom tégliku.
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Abstract

Tribotechnical diagnostic use someone analytical me-
thods for assessment of degree of oils degradation, thus
their lubrication capability and by vicariously monitor con-
dition of mechanical systems of machine. Results of analy-
sis of lubrication oil dependence from degree of its degrada-
tion and design of machine is possible utilizing for assign-
ment of optimal time interval in practice. The methods with
are used for assessment quality of degradation lubrication
oils for tribotechnical diagnostic belong methods of study of
physic-chemical characteristics of oils. These methods deal
with monitoring characteristics of oil, which are changed by
its ageing. Belong here methods of determination of visco-
sity, total acid number (TAN), water by Karl Fischer and
flash point open cup.

Keywords: lubrication oil, tribotechnical diagnostic,
viscosity, TAN, water content, flash point.

1 Uvod

Vyuzivanie metod tribotechnickej diagnostiky zabezpe-
cuje zvysenie bezpecnosti a spolahlivosti prevadzky, je pre-
venciou vzniku poruch a prostriedkom k urceniu technic-
kého stavu strojov a rezimu trenia a opotrebovania. Je doka-
zané, ze problémy s prevadzkou strojov su zapriCinené z
85% zneclistenym olejom a zo 70% produktmi starnutia ma-
ziva [1].

Mazacie oleje s poCas svojho pdsobenia vystavené vy-
sokej teplote, tlakom a prieniku neziadtcich latok z von-
kajSicho prostredia, ¢ize vnutornej a vonkajSej kontamina-
cii. Tym dochadza k vzniku degrada¢nych produktov v
oleji, jeho kontaminacii a ubytku aditiv. Tieto vplyvy naru-
Saju funkcéné vlastnosti olejov a materidlov obmyvanych
olejom. Sledovanim vlastnosti mazacich olejov pocas ich
pouzitia v prevadzke stroja sa zist'uje zivotnost’ oleja, jeho

32

schopnost’ chranit’ stroj a sucasne aj stav tohoto stroja [2].
K metddam, ktorymi sa v tribotechnickom laboratoriu sle-
duju fyzikalno-chemické vlastnosti oleja patri stanovenie
viskozity, celkového ¢isla kyslosti, vody metéodou podla K.
Fischera a stanovenie bodu vzplanutia.

2 Experimentalna Cast’

Viskozita

Pre stanovenie kinematickej viskozity sa pouziva polo-
automaticky viskozimeter TAMSON TV 200/AKV (obr. 1)
a meranie ispracovanie vysledkov sa vykonava podla
normy STN EN ISO 3104+AC. Metoda je zalozena na auto-
matickom merani doby prietoku daného objemu meranej
vzorky kvapaliny v désledku pdsobenia gravitacnej sily v
kalibrovanej Ubbelohdeho trubici alebo manudlne pomo-
cou Ostwaldovej trubice [3].

Na overenie kalibracie viskozimetrickych trubic sa vyu-
zivaju certifikované referencné materialy (CRM) CANON
S60 a N1000, su to ropné oleje s certifikovanou hodnotou
viskozity pri danej teplote. Pre stanovenie kinematickej vis-
kozity v rozsahu od 2 do 100 mm”.s™ je hodnota roziirenej
neistoty ( U ) s koeficientom rozsirenia k =2 rovna 2 %.

Celkové Cislo kyslosti
Celkové c¢islo kyslosti sa stanovuje na automatickom
potenciometrickom titratore 702 SM TITRINO (obr. 2).

Obr. 1Poloautomaticky viskozimeter TAMSON TV
2000/AKV na stanovenie kinematickej viskozity
Fig. 1 Semi-automatic viscometer TAMSON TV 200/AKV
for determination kinematical viscosity



Meria sa potencial na indikacnej sklenenej elektrode
oproti referen¢nej chloridostriebornej elektrode v stlade s
normou STN 65 6070. Na meranie sa vyuziva 0,1 mol roz-
tok KOH. Presnost’ a spravnost merania je zabezpeené
pouzitim CRM hydrogénftalatu draselného pri stanoveni fa-
ktora roztoku KOH [4]. TAN je udané mnozstvom KOH
v mg, ktoré je potrebné na neutralizaciu 1 gramu vzorky.

Pre stanovenie TAN v rozsahu od 0,01 do 1,5 mg KOH
/g vzorky je U = 8 %.

Obsah vody

Na stanovenie obsahu vody metdédou podl'a Karl Fische-
ra sa rovnako vyuziva automaticky potenciometricky titrator
ako pre stanovenie TAN, ale za pouzitia vhodnych nadstav-
cov. Meranie sa uskuto¢fiuje pomocou volumetrickej titra-
cie s automatickou bi-ampérometrickou indikaciou konco-
vého bodu v sulade s normou STN 65 0330. Na meranie sa
pouziva dvojitd platinova elektroda. Na titraciu sa vyuziva
Fischerove ¢inidlo HYDRANAL Titrand 2, ktoré obsahuje
jod a oxid siricity, ktoré su rozpustené v zmesi bezvodného
metanolu a pyridinu. Principom metody je oxidac¢no-reduk-
¢na reakcia, pri ktorej reaguju jod a oxid siri¢ity v bezvod-
nom metanole a pyridine s vodou vo vzorke [5]. Olejova
vzorka sa rozpusta vo Fischerovom rozpustadle HYDRA-
NAL Solvent Oil, ktoré¢ obsahuje imidazol, oxid siri¢ity, 1-
hexanol a metanol.

Presnost’ merania je zabezpeena meranim referen¢ného
materialu 34849 nadvézného na CRM NIST SRM 2890. Pre
obsah vody metédou podla K. Fischera v rozsahu od 0,01
do 10% je U = 8%.

Obr. 2 Automaticky potenciometricky titrator 702 SM
TITRINO na stanovenie celkového cisla kyslosti a obsahu
vody
Fig. 2 Automatic potentiometry titrator 702 SM TITRINO
for determination total acid number and water content

Bod vzplanutia

Na stanovenie bodu vzplanutia v otvorenom tégliku sa
vyuziva automat FP-92 5G (obr. 3). Metdda spociva v zo-
hrievani vzorky v otvorenom tégliku predpisanou rychlos-
tou do prvého vzplanutia par skusanej vzorky nad hladinou
po priblizeni plamena v stilade s normou STN ISO EN 2592
[6]. Stanovuje sa pre kvapalné ropné latky s teplotou vzpla-
nutia nad 80°C.

Presnost’” merania je zabezpeCena medzilaboratornymi
porovnavacimi meraniami vo vzorkach pokryvajucich cely
meraci rozsah. Pre meranie bodu vzplanutia v otvorenom
tégliku podl'a Clevelanda v rozsahu od 100 do 300°C je U =
4%.

Obr. 3 Automat FP-92 5G na stanovenie bodu vzplanutia
v otvorenom tégliku
Fig. 3 Automatic apparatus FP-92 5G for determination
flash point in open cup

3 Vysledky a diskusia

Viskozita je jednou z najdodlezitejSich vlastnosti kvapal-
nych maziv. UrCuje tvorenie kvapalinového trenia, alebo
mazania, unosnost mazacieho filmu, velkost' odporu pri
rozbehu pohyblivych ¢asti motora, tesniacu schopnost’ ma-
ziva, jeho Cerpatelnost’ a tepelnu vodivost. Charakterizuje
mieru vnitorného trenia v kvapaline, ¢ize odporu proti vza-
jomnému posunu molekul kvapaliny. V pouzitom oleji vis-
kozita rastie s dovodu vzniku necistdt, a to bud’ prienikom
z vonkajSieho prostredia alebo opotrebovanim a starnutim
oleja. Pokles viskozity moze byt spdsobeny zriedenim oleja
napriklad s palivom z dévodu netesnosti v motore. Hodnota
viskozity by sa v priebehu prevadzky nemala zmenit o viac
ako £ 15 % od hodnoty udane;j pre Cisty ole;j.

Za celom hodnotenia vlastnosti syntetického motoro-
vého oleja ASTO-555 (Aero Shell Turbine Oil 555) v olejo-
vom systéme leteckych motorov, boli stanovené hodnoty
kinematickej viskozity pri teplote 40°C a 100°C. Z namera-
nych hodndt viskozit bolo zistené, ze doslo k zmieSaniu
oleja ASTO-555 s minerdlnym olejom MS-8P, ¢o bolo po-
tvrdené aj infracervenou spektralnou analyzou. Hodnoty
viskozity pre oleje ASTO-555 a MS-8P, ktoré musia pra-
covné kvapaliny spinat’ aj v prevadzke si uvedené v tabul-
ke ¢. 1. S nameranymi hodnotami viskozity pri teplote 37,8
°C a 100 °C boli porovnané vysledky spektralnej analyzy.

Tab. 1 Tabulkové hodnoty viskozity leteckych motorovych
olejov udané v predpise S-PHM-21-2

Table 1 Table values of viscosity of airforce engine oil
specified in rule S-PHM-21-2

. Tabulkove hodooty kinematicke) viskozity
Tvp cleja I:mm:.":"-
378°C 50°C 100 °C
ASTO-3535 | najmens) 25 — 5,15-525
MS-EP — najmene] 3 —
Tabulkove hednoty kinematicke) viskezity
Tvp olega (mm’/s)
378°C S0°C 100 °C
ASTO-555 | najmene 25 — 5,15-525
MS-EP — najmena) 3 —
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V tabulke ¢. 2 s porovnané hodnoty pomerov zmie-
Sania spominanych olejov v danej vzorke a jej prislichajice
hodnoty viskozity. Z nameranych hodnét vyplyva, Ze vy-
sledky infracervenej spektralnej analyzy odpovedaju vy-
sledkom viskozity, pricom sa zistilo, ze vacSina dodanych
vzoriek je znehodnotena zmie$anim a z toho dévodu nespi-
naju dostatocne mazacie vlastnosti pracovnej kvapaliny
(hodnoty viskozity), ktoré st odporacané vyrobcom.

Celkové cislo kyslosti je velmi dolezitym ukazovate-
Pom kvality pouzivaného oleja. Starnutie oleja je sposobené
oxidaciou uhl'ovodikového zékladu oleja, ¢im vznikaju lat-
ky, ktoré maji kyslé vlastnosti. Narast TAN v pouzitych
olejoch signalizuje nérast kyslych produktov oxidacie. Cislo
kyslosti by nemalo narast’ o viac ako o polovicu, od hodnoty
uréenej pre Cisty olej. V beznej prevadzke leteckych olejov
doposial’ nebolo zistené vyrazné zvysenie TAN, ktoré by
bolo sposobené zvysenym vznikom kyslych produktov oxi-
dacie oleja.

Tab. 2 Porovnanie vysledkov korelacii IC spektier vzoriek
s vysledkami merania ich viskozity

Table 2 Comparison of correlation results between IR
spectra and kinematical viscosity of samples

Pomer zmieSania Viskozita
Cislo pracovnych. kvapalin (mm*s™)
vzorky | ASTO-555 MS-8P 37,8 | 100
(%) (%) °C °C
1052 95 5 28,07 | 5,08
1053 80 20 20,58 | 4,05
1054 95 5 28,17 | 5,10
1055 30 70 1423 | —
1056 80 20 21,54 | 4,22
1057 90 10 24,45 | 4,59
1058 90 10 24,02 | 4,56
1059 90 10 24,00 | 4,56
1060 90 10 22,67 | 4,40
1061 90 10 22,04 | 4,34
1062 10 90 11,74 | 2,81
1063 90 10 24,50 | 4,62
1064 90 10 26,04 | 4,85
1065 20 80 14,78 | 3,38
1066 90 10 23,90 | 4,49
1067 20 80 12,38 | 2,83

Pre kontrolu spravneho nastavenia potenciometrického
titratora bolo potrebné vypracovat’ regulacny diagram. Na
vytvorenie regula¢ného diagramu bol v priebehu niekol-
kych dni opakovane analyzovany ¢isty olej ASTO-555. Je
to jeden z typov olejov, ktoré sa bezne analyzuji v labo-
ratoriu. Celkom bol olej analyzovany 11 krat. Vysledkom
kazdého merania bol priemer z dvoch stanoveni. Priemerna
hodnota vSetkych vysledkov merani je 0,56 mg KOH/g
vzorky. Hodnota smerodajnej odchylky je 0,068 mg KOH/g
vzorky. Vysledky merani su zndzornené na obr. 4.

Pritomnost’ vody znizuje kvalitu mazacieho filmu, zvy-
Suje moznost’ kor6zie kovovych stciastok stroja a ochudob-
nuje mazaciu kvapalinu o aditiva. Désledkom je zvySeny
oder a opotrebovanie, ¢o modze sposobit’ poruchu lozisk,
upchatie filtrov a zapecenie motora. Voda mdze spdsobovat’
vytvaranie emulzii a kalov. Vo vic¢sine olejov pouzivajicich
v leteckych motoroch je pritomnost’ vody nepripustna.
Skutocnost’ je vSak ina. Pocas jedného roka prevadzky bol
sledovany vo vzorkach olejov odobratych z jedného typu
lietadiel obsah vody metédou podla K. Fischera. Celkom
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bolo analyzovanych 54 vzoriek olejov. Z tychto merani bolo
zistené, ze priemerny obsah vody v oleji tychto motorov je
0,04 %. Hodnota smerodajnej odchylky vsetkych stanoveni
je rovna 0,011. Vysledky merani obsahov vody vo vzorkéach
olejov st znazornené na obrazku ¢.5.

Bod vzplanutia pre opotrebované oleje sluzi k stanove-
niu priblizného obsahu zried'ujucich a horlavych latok.
Pomocou tejto metddy je mozné zistit' nariedenie meranej
vzorky oleja napriklad s palivom, vodou alebo inou kvapa-
linou ktord znehodnocuje vlastnosti oleja, ¢im sa znizuje
prevadzkovu spolahlivost’ stroja.
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Obr. 5 Priebeh merani obsahu vodu vo vzorkdch pouzitych
olejov odobratého pocas prevadzky

Fig. 5 Process of water content measurements in used oils
samples taken for engine operation

Zakalenie oleja pocas prace v leteckom motore bolo pri-
¢inou jeho analyzy v laboratériu. Okrem inych sktiSok bol
v motorovom leteckom oleji stanoveny aj bod vzplanutia v
otvorenom tégliku. Na zaklade infracervenej analyzy bolo
zistené, ze doslo zmieSaniu oleja MS-8P s olejom ASTO-
555. Hodnota bodu vzplanutia v ¢istom oleji MS-8P je 175
°C. Namerana hodnota bodu vzplanutia skuSobnej vzorky
bola nizsia, a to 162 °C. Predpokladalo sa, ze zmieSanim s
olejom ASTO-555, ktorého bod vzplanutia je 245 °C, vzra-
stie hodnota bodu vzplanutia. ZniZenie bodu vzplanutia sa
da vysvetlit’ tym, ze vzajomnym zmieSanim tychto kvapalin
vznikli latky ktoré st viac horl'avé ako Cisty olej MS-8P.

4 Zaver

Stanovenie viskozity v opotrebovanych olejoch je dole-
zitou informaciou o tnosnosti mazacieho filmu medzi treci-
mi plochami pre zabezpecenie ochrany mazacich systémov.
Cislo kyslosti uddva mnozstvo kyslych latok v oleji a tym
urCuje stupen jeho zostarnutia. Pritomnost’ vody v oleji vo
viazanej alebo vol'nej forme predstavuje neziaduci Cinitel,
ktory vznika pocas prevadzky stroja, ¢im spdsobuje nepriaz-
nivé degradacné procesy v mazive.

Metody vyuzivané na zistovanie fyzikalno-chemickych
vlastnosti oleja, nachadzajuceho sa pocas prevadzky v ole-
jovom systéme motora, umoznuju ziskat’ vel'a informacii o
stave motora. Pomocou informécii s vysledkov merani je
mozné dedukovat’ dostatocné, alebo nedostatocné utesnenie
motora, pripadne utesnenie chladiaceho systému, dokona-
lost’ mazania a chladenia. To znamena, Ze pomocou tychto
metod a znalosti technického systému je mozné identifiko-
vat’ vznikajicu poruchu, pripadne ju aj lokalizovat’.
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