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Die Viskositdt und die Fliefigrenze von Schmierfetten wurde im Bereich von 20 °C bis —40 °C untersucht. Die Temperatur-
abhingigkeit beider Grofen folgt einem Arrhenius-Gesetz. Die Temperaturabhéngigkeit der Viskositdt der Grundole wird
durch eine WLE-Gleichung beschrieben und ist deutlich stirker ausgeprigt. Die Eignung von Schmierfetten wird tiber die
Zugehorigkeit zu einer NLGI-Klasse beurteilt, die anhand der Eindringtiefe eines Kegels in das Fett bestimmt wird. Dies
korreliert eindeutig mit der Flielgrenze und ermoglicht so die temperaturabhidngige Zuordnung eines Fettes zu einer
NLGI-Klasse.
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Using Rheological Characteristics for Assessing the Suitability of Lubricating Greases at Low
Temperatures

The viscosity and yield stress of lubricating greases were investigated in the range from 20 °C to -40 °C. The temperature
dependence of both variables follows an Arrhenius law. In contrast, the temperature dependence of the viscosity of the
base oils is described by a WLF equation and is significantly more pronounced. The utility properties of lubricating greases
are assessed by their assignment to a NLGI class, which is determined on the basis of the penetration depth of a cone into

the grease. This clearly correlates with the yield stress and thus enables the temperature-dependent assignment of a grease

to an NLGI class.
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1 Einleitung

Schmierfette bestehen aus Grundol, Verdicker und gege-
benenfalls Additiven. Sowohl das Grund6l als auch der
Verdicker beeinflussen die Fliefifahigkeit des daraus herge-
stellten Schmierfettes.

Das Einsatzgebiet von Schmierstoffen erstreckt sich zu-
nehmend zu tiefen Temperaturen, z. B. bei Windkraftanla-
gen. Bisher gibt es jedoch kaum standardisierte Methoden
zur Beurteilung der Tieftemperatureignung von Schmier-
fetten. Die aktuell gingige Charakterisierung der Schmier-
fette erfolgt fast ausschliefllich bei Raumtemperatur.

Fiir die Tieftemperatureignung von Olen wird nach
DIN 3016 [1] der Pourpoint herangezogen. Der Pourpoint
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ist die Temperatur, bei der ein Ol durch visuelle Beobach-
tung gerade noch als flie}fihig eingestuft wird.
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Die bisherige Charakterisierung von Schmierfetten erfolgt
iiber die Einteilung in Konsistenz-Klassen, den sogenannten
NLGI-Klassen. Hierfiir wird nach DIN 2137 [2] mit einem
Penetrometer bei Raumtemperatur die Eindringtiefe eines
Kegels (nach 5s) in die Schmierfettprobe gemessen. Die
gemessene Konus-Penetration Pyy wird nach DIN 51818 [3]
einer von neun NLGI-Klassen zugeordnet. Die Beurteilung
eines Schmierfettes nach der NLGI-Klasse ist damit nur
eine Beurteilung der Eignung bei Raumtemperatur.

Die Konus-Penetration Py hingt von der Flief3grenze
und der Viskositit des Schmierfettes ab. Brunstrum und
Sisko [4] stellten einen Zusammenhang zwischen der Visko-
sitit 5 bei einer Scherrate von 7 = 10s™ und der Konus-
Penetration Pyy fest:

(y=10s"") Py
10g10 (P—as = 1675882 — 575810g10 m
1

Hutton [5] setzt die von Brunstrum und Sisko [4] gemes-
sene Schubspannung bei 7 = 10s™" der FlieRgrenze gleich.

Spiegel at al. [6] konnten zeigen, dass die Flief3grenze fiir
Auslegung fettgeschmierter Apparate besser geeignet ist als
die Viskositit und stellten eine Beziehung zur Berechnung
der Fliefigrenze aus der Konus-Penetration auf. Ein Ver-
gleich ihrer Ergebnisse mit der Korrelation von Brunstrum
und Sisko [4] ergab signifikante Abweichungen bei geringen
Penetrationen - also bei ,steifen Fetten — wobei ihre be-
rechneten FliefSgrenzen besser mit gemessenen Penetra-
tionen tbereinstimmten. Zudem bemerkten sie, dass die
Viskositit bei einer Scherrate von y = 10s™" fiir viele Fette
aufgrund auftretender Strémungsinstabilititen nicht mehr
reproduzierbar ist.

Die Beurteilung der Tieftemperatureignung von Schmier-
fetten erfolgt iiber die Messung des Fliefldruckes nach
DIN 51805 [7]. Der Flief3druck ist der Druck, der bei einer
bestimmten Temperatur notig ist, um das Schmierfett durch
eine definierte Diise zu extrudieren. Alternativ erfolgt die
Beurteilung mittels tribologischer/mechanischer Gréfien
wie des Antriebsmoments bei tiefen Temperaturen nach
IP 186. Fiir beide Messmethoden sind spezielle, aufwendige
Versuchsanordnungen nétig. Adolph und Litters [8] fanden
heraus, dass der FlieBdruck und das Startdrehmoment gut
miteinander korrelieren. Eine Korrelation zwischen dem
FlieBdruck und der Flieigrenze konnte nicht gefunden
werden, jedoch eine Korrelation des FlieBdrucks mit der
Scherviskositat.

Kempe et al. [9] prognostizierten, dass rheologische Mes-
sungen an Schmierfetten eine einfache und exaktere Beur-
teilung zulassen wiirden. Rheologische Messungen an
Schmierfetten sind hauptsdchlich in den DIN-Normen
51810-1 [10] und 51810-2 [11] beschrieben. Dabei wird im
ersten Teil (DIN 51810-1) die Viskositit in stetiger Sche-
rung bei konstanter Scherrate (y = 500 oder 1000 s!) nach
einer definierten Ruhezeit und einer definierten Vorsche-
rung bestimmt. Im zweiten Teil (DIN 51810-2) wird die
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Flief3grenze in oszillatorischer Scherung mittels Ampli-
tudensweep ermittelt. Dabei werden der Speichermodul G’
und der Verlustmodul G'" in Abhdngigkeit von der Schub-
spannungsamplitude gemessen. Im linear viskoelastischen
Bereich verlaufen G’ und G’ parallel zueinander und sind
unabhingig von der Schubspannung. Bei héheren Schub-
spannungsamplituden nehmen beide Moduli ab und es
kommt zu einem Schnittpunkt der G’ und G'’-Kurven. Die
Schubspannung am Schnittpunkt wird — nach DIN 51810-2
— der Flief3grenze 7, gleichgesetzt.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Viskositdt und die
Flief3grenze von Schmierfetten im Temperaturbereich zwi-
schen +20 °C und -40 °C mit dem Ziel untersucht, auf Basis
rheologischer Messungen eine temperaturabhingige Zuord-
nung der Schmierfette zu NLGI-Klassen zu erreichen.

2 Experimentelles

2.1 Untersuchte Schmierfette

Neun Fette mit einheitlich Lithium-12-Hydroxysterat als
Verdicker und finf verschiedenen Grundolen wurden un-
tersucht. Grundole waren ein paraffinisches Mineralol
(MOE), ein Trimellitsdureester (TMSE), ein Poly-a-olefin
(PAOS), ein alkyliertes Naphthalin (KR-008) und ein Poly-
alkylenglykol (PAG). Die Verdickerkonzentration variierte
zwischen 10 % und 22 %.

In Tab. I sind die untersuchten Fette und die zugehorigen
Kennwerte (Grundol, Pourpoint des Grunddls nach
DIN 3016 [1], Verdickergehalt, Konus-Penetration Py nach
DIN 2137 [2] und NLGI-Klasse nach DIN 51818 [3]) zu-
sammengestellt.

2.2 Herstellung der Schmierfette

Das Grundol und der Verdicker wurden unter stindigem
Rithren auf 220 °C (Schmelzpunkt von Lithium-12-Hydro-
xystearat) bis zum vollstindigen Aufschmelzen erhitzt. Die
so entstandenen Rohfette wurde anschliefend abgekiihlt
und auf einem Dreiwalzenstuhl homogenisiert. Abschlie-
Blend wurden die Fette in einem Vakuum-Riihrkessel unter
Rithren bei Raumtemperatur entliiftet.

2.3 Rheologische Charakterisierung

2.3.1 FlieBgrenzen-Bestimmung

Fiir die Bestimmung der Flieflgrenzen wurde das Rheome-
ter Physica MCR 301 (Anton Paar) und eine Platte-Platte-
Geometrie verwendet (Durchmesser d = 25 mm, Spalthohe
h = 1 mm). Die Temperierung erfolgte mittels Peltier-Kiih-
lung in der unteren Platte (P-PTD 200) und in der Haube
(H-PTD-200). In Anlehnung an DIN 51810-2 [11] wurden
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Tabelle 1. Untersuchte Fette: die Bezeichnung der Schmierfette setzt sich zusammen aus der Abklrzung des verwendeten Grundodls
und der Verdickerkonzentration. Weitere Angaben: Grunddl, Pourpoint nach DIN 3016 [1], Verdickergehalt, Konus-Penetration P, nach

DIN 2137 [2] und NLGI-Klasse nach DIN 51818 [3].

Bezeichnung Grundol Pourpoint Grundol ~ Verdickergehalt Konus-Penetration ~ NLGI-Klasse
[°cl [Ma.-%] P, [107 mm]

TSME 12 Trimellitsdureester -57 12 281 2
TMSE 11 Trimellitsdureester -57 11 357 0
PAG 15 Polyalkylenglykol =51 15 222 3
PAG 11 Polyalkylenglykol =51 11 322 1
MOE 13 paraffinisches Mineral6l -9 13 279 2
MOE 11 paraffinisches Mineral6l -9 11 298 1-2
PAOS 22 Poly-a-olefin (PAO8) -66 22 268 2
KRO008 11 alkyliertes Naphthalin (KR-008) -54 11 258 2-3
KR008 10 alkyliertes Naphthalin (KR-008) -54 10 276 2

die Amplitudensweeps im Schubspannungsbereich von
7 = 1 bis 10*Pa mit einer Frequenz von @ = 10rads™ bei
Temperaturen zwischen -40 und +20°C durchgefiihrt.
Speichermodul G’ und Verlustmodul G'" wurden iiber die
Schubspannung 7 doppellogarithmisch aufgetragen und als
Flief3grenze 7, die Schubspannungsamplitude beim Schnitt-
punkt von G' und G detektiert (Abb.1la). Dabei wurde
kein signifikanter Einfluss der Frequenz beobachtet. Wand-
gleiten trat bei den Messungen nicht auf, was anhand von
Videoaufnahmen des Proben- und Plattenrandes nachge-
wiesen werden konnte.

Diese Methode zeigte bei kleinen Fliefigrenzen starke
Streuungen und die Fliefigrenzen der einzelnen Fette konn-
ten nicht mehr eindeutig unterschieden werden. Fiir andere
Stoffsysteme, wie z. B. Silberpasten [12, 13] hat sich die Ver-
wendung einer Fliigelrad-Geometrie bewdhrt. Die Flief3-
grenzen der Fette TMSE 11, PAG 11 und MOE 11 wurden

mittels Fliigelrad-Geometrie (d = 10 mm, Linge [ = 22 mm)
an dem Rheometer MARS (Thermo Fisher Scientific) in
stetiger Scherung bestimmt. Die Temperierung erfolgte mit
einem Flissigthermostat HAAKE SC 100 (Thermo Fisher
Scientific). Die Versuche wurden mit einer Schubspan-
nungsvorgabe zwischen 7 = 1 und 10* Pa durchgefiihrt. Zur
Auswertung wurde die Deformation y tiber der Schubspan-
nung 7 doppellogarithmisch aufgetragen. Die Flief3grenze 7,
ist die Schubspannung am Schnittpunkt der angelegten
Tangenten [12] (Abb. 1b).

2.3.2 Viskositaten der Ole und Schmierfette

Die Viskosititen der newtonschen Grundole wurden an
einem Rheometer Physica MCR 301 (Anton Paar) unter
Verwendung einer Kegel-Platte-Geometrie (d = 50 mm,
Kegel-Winkel & = 1°) in stetiger Scherung (y = 6s7) im

G', G" [Pa] v [ FlieRgrenze aus Fliigel-Messung t, ¢ [Pa]
10° —— : — 102 ‘ C 2000 SR Sttt L
a) MOE 13,20 °C b) MOE 11,20 °C c)
10° 10' al
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104 . 10° )
OooooooooOOOOOogQ DU 1000
10° ° 107 EFD N
el 0
L] o]
o G o = 500
102 o G e Q 102 +
L) A Y
] ; I
* A
10° ‘ ‘ 10° ‘ 0 ‘
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© [Pa] FlieRgrenze aus Crossover nach DIN 51810-2 1 5 [Pa]

Abbildung 1. a) Speicher- und Verlustmodul aus dem Amplitudensweep nach DIN 51810-2 [10] bei 20 °C fur das Fett MOE 13
(7o, 20°c = 522 + 10 Pa). b) Deformation tUber der Schubspannung beim Kriechversuch (Flligel-Geometrie) bei 20 °C fur das Fett MOE 11
(7o, 20°c = 322 = 27 Pa). ¢) Vergleich der FlieBgrenzen bestimmt aus Amplitudensweeps gemaB DIN 51810-2 mit einer Platte-Platte-

Geometrie und aus Kriechversuchen mit einer Fligelgeometrie.
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Bereich von 20 bis —40 °C, die Viskositdten der Schmierfette
an einem Rheometer Physica MCR 501 (Anton Paar) und
einer Platte-Platte-Geometrie (d = 25mm, & = 1 mm) in
oszillatorischer Scherung bei @ = 6,28 rads™ im Bereich
von 20 bis -20 °C ermittelt.

Die Temperierung erfolgte durch eine Peltier-Kithlung in
der unteren Platte (P-PTD 200) und in der Haube
(H-PTD-200). Bei allen rheologischen Versuchen wurde eine
Dreifachbestimmung durchgefithrt und daraus die angegebe-
nen Mittelwerte und Standardabweichungen bestimmt.

3 Ergebnisse und Diskussion

3.1 FlieBgrenzen

Abb. 1a zeigt exemplarisch den Amplitudensweep fiir das
Fett (MOE 13) mit dem paraffinischen Mineralol als
Grundol und 13 % Verdicker. Bei 20 °C liegt fiir dieses Fett
die FliefSgrenze bei 522 + 11 Pa.

Abb. 1b zeigt exemplarisch die Flief3grenzen-Bestimmung
fiir das Fett (MOE 11) mit paraffinischem Mineral6l als
Grundol und 11 % Verdicker. Bei 20 °C liegt fiir dieses Fett
die Flief3grenze bei 118 + 5Pa. Abb. 1c zeigt, dass bei den
Fetten mit niedriger Flielgrenze (t, < 500 Pa) die Bestim-
mung der FliefSgrenze mit einer Fligelgeometrie sensibler
ist, wihrend bei Fetten mit hoherer Fliefigrenze die Bestim-
mung der Flieflgrenze mithilfe eines Amplitudensweeps
gemaf3 DIN 51810-2 sich als empfindlicher erwies.

Die Flief3grenzen aller Fette sind in Tab. 2 aufgefiihrt. Die
nicht mittels Amplitudensweep nach DIN 51810-2 [11],
sondern mithilfe der Fliigelgeometrie ermittelten Flief3gren-
zen sind durch * gekennzeichnet.

Die Fliefigrenzen aller Fette steigen mit abnehmender
Temperatur. Die Flief3grenzen der Fette mit Trimellitsdu-
reester bzw. Mineraldl als Grundol (TMSE 11 und TMSE 12
bzw. MOE 11 und MOE 13) wurden unterhalb 0°C nicht
ermittelt, da unterhalb dieser Temperatur die Konsistenz

des Fettes derart ansteigt, dass der Antrieb des Rheometers
die Probe nicht mehr deformieren kann. Diesen extremen
Anstieg der Flief3grenze bei niedrigen Temperaturen fanden
auch Cyriac et al. [14] fiir Fette mit Mineraldl als Grundol.
Sie fithrten diesen Anstieg auf die Bildung von Paraffin-
kristallen bei Temperaturen unterhalb des Pourpoints des
Grunddls zurtick.

3.2 Temperaturabhangigkeit der Viskositat und der
FlieBgrenze

In Abb.2 sind die normierten Viskosititen der Grundole
bzw. die normierten Viskosititen und Flielgrenzen der
Schmierfette in Abhéngigkeit von der reziproken Tempera-
tur T dargestellt. Normiert wurde auf die Viskositit bzw.
Flief3grenze bei 20 °C (Bezugstemperatur T, = 20 °C).

Abb. 2a zeigt die Abhdngigkeit der (normierten) Viskosi-
tit der Grundole von der Temperatur. Die Temperatur-
abhingigkeit Grundolviskositit ldsst sich mit der Williams-
Landel-Ferry(WLF)-Gleichung [15] beschreiben:

a) (M DI Toey B) (7 (W7 (Toren.— ©) (T 2o To e
TMSE ?
RS « TMSE12 = TMSE 11
102 © MOE + PAG15 PAGT
o PAOB) Sy + MOE13 © MOE 11
* KR8]/ # v PAOB22 + KRO0810
Tu=20°0// ©  KRO0O08 11
4 A
V Ve
10’ F 14
4
109 # 42 ‘ —
34 36 38 40 42 34 36 38 40 42 34 36 38 40 42
7 [1000 K] T [1000 K] T [1000 K]

Abbildung 2. a) Normierte Viskositaten der Grundéle als Funk-
tion der reziproken Temperatur. b) Normierte Viskositaten der
Schmierfette Gber der reziproken Temperatur. c) Normierte
FlieBgrenzen der Schmierfette Uber der reziproken Temperatur.

Tabelle 2. FlieBgrenzen der Schmierfette nach DIN 51810-2 [11] bzw. mittels Fligel-Geometrie be-

stimmt (durch * gekennzeichnet).

Bezeichnung To, 20°c [Pa] 7o, ooc [Pa] 7o, 20°c [Pa] To, ~a0°c [Pa]
TMSE 12 566 + 7 697 + 6 - -

TMSE 11 131 £ 10* 2212 - -

PAG 15 2017 £20 2735 + 47 4240 + 367 6975 + 386
PAG 11 165 + 36* 533+ 75 1060 + 72 1953 + 116
MOE 13 522 + 11 692 + 22 - -

MOE 11 322 +27* 312+3 - -

PAOS 22 516 + 32 675 + 35 1068 + 51 1506 £ 9
KRO008 11 1073 + 14 1326 £ 17 1995 + 57 2783 + 31
KRO008 10 636 + 2 773 + 37 1114 + 46 1717 £ 107
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N\ (T —a(T - To) dn(arz, Fer)
In (aT,ﬂ,Ol) =In (U(To) - o+ T—T, (2) Ea,rﬂ,Fett =R——<—+ (6)

Dabei entspricht ar, ¢ der normierten Viskositit und
wird Temperatur-Shift-Faktor genannt. Die Konstanten c¢;
und ¢, aus der WLF-Gleichung sind fiir die Ole in Tab.3
zusammengestellt.

Tabelle 3. Konstanten ¢; und ¢, aus der WLF-Gleichung far die
Beschreibung der Temperaturabhéngigkeit der Viskositat der
Grundole.

a -] ¢ [K]
TMSE 8,0 144,5
PAG 8,1 134,7
MOE 6,4 108,2
PAOS 8,8 165,3
KRO008 9,8 155,9

Die beiden Grundole MOE und TMSE kristallisieren
unterhalb -9 °C bzw. 0°C und es entsteht ein Zweiphasen-
gemisch. Die Viskosititen der beiden Ole unterhalb dieser
Temperaturen zeigen damit eine andere Temperaturabhin-
gigkeit und lassen sich nicht mehr mit den in Tab. 3 angege-
benen Konstanten fiir die WLF-Gleichung beschreiben.
Analog gilt dies fiir die Viskositdten und die Flieffgrenzen
der auf diesen Olen basierenden Fetten. [16]

In Abb. 2b sind die normierten Viskosititen der Schmier-
fette als Funktion der reziproken Temperatur dargestellt.
Die Temperaturabhingigkeit ist deutlich weniger ausge-
pragt als die der Ole (a1 pe << a1,o1). Der Temperatur-
Shift-Faktor @ ey ldsst sich mit einem Arrhenius-Ansatz
beschreiben:

_ [*(T)]\  Eaypew (1 1
lnaT‘n,Fett =1In <|17*(T0)| = R T To (3)

R ist die universelle Gaskonstante (8,314 ] K 'mol™).

Die normierten Fliefigrenzen der Schmierfette sind in
Abb. 2¢ in Abhéngigkeit der reziproken Temperatur darge-
stellt. Die Temperaturabhéingigkeit der FliefSgrenzen lasst
sich analog zu den Viskositidten durch einen Arrhenius-
Ansatz beschreiben:

o 7o(T) N Eqz, Fett l _ i
lnaT,ro,Fett =In (To(To)) = R T TO (4)

Die Aktivierungsenergien E,, pe bzw. E,7 per die die
Temperaturabhingigkeiten der Viskositdt bzw. der Flie3-
grenze nach den Gln. (3) und (4) beschreiben, ergeben sich
Zu:

dln (aTJyAFett)

4(3)

(5)

Eaﬁn,Fett =R
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Die Temperaturabhingigkeit der Ol- bzw, Fettviskositit
wird durch grundsitzlich verschiedene mathematische Be-
ziehungen beschrieben (vgl. Gl (2) und (3)). Betrachtet
man dariiber hinaus die Variation der Absolutwerte so er-
gibt sich folgendes Bild: bei einer Temperaturanderung von
+20°C auf -20°C erhéhen sich die Olviskosititen bis zu
einem Faktor 32, die Fettviskositdten um maximal den Fak-
tor 2,5. Das heifit, die Viskositit der Ole zeigt eine deutlich
grofiere Temperaturabhéngigkeit als die der Fette.

Die so berechneten Aktivierungsenergien fiir die Tempe-
raturabhéngigkeit der Viskositdt bzw. der Fliefigrenze fiir
alle Fette sind in Tab.4 gelistet. Mit Ausnahme der Fette
mit TMSE als Grundoél zeigt sich bei allen Fetten, dass die
beiden Aktivierungsenergien, die die Temperaturabhingig-
keit der Viskositdt bzw. der Flieflgrenze beschreiben, sehr
dhnlich sind. Die Viskositit und die FliefSgrenze der jeweili-
gen Fette hingen also in gleicher Weise von der Temperatur
ab. Die Ursache dafiir, dass dies nicht fiir Fette mit TMSE
als Grundol zutrifft, ist noch unklar.

Tabelle 4. Aktivierungsenergien fur die Temperaturabhéngig-
keit der Viskositat im Temperaturbereich von 20 bis =20 °C und
fur die Temperaturabhéngigkeit der FlieBgrenze im Tempera-
turbereich von 20 bis —40 °C der Fette.

Bezeichnung E.pFewe [K] mol™] Eqzo.rer [K] mol™]
TMSE 12 182 +1,3 10,9 £ 5,6
TMSE 11 20,5+ 1,4 9,1 £0,6
PAG 15 10,6 + 0,4 12,8 + 0,4
PAG 11 8,3+0,8 12,9 £ 0,9
MOE 13 14,2 + 0,3 11,4+£29
MOE 11 16,4 + 0,5 133+1,7
PAOS 22 10,5+ 0,5 11,2 £ 0,2
KRO008 11 8,8 +0,4 9,9 £0,2
KRO008 10 8,8 +0,5 10,0 £ 0,5

3.3 Korrelation zwischen FlieBgrenze und Konus-
Penetration; temperaturabhangige Einteilung
der Fette in NLGI-Klassen

Die beim Penetrationsversuch durch den Kegel auf die Fette
ausgetiibte Schubspannung muss grofler sein als die Flief3-
grenze, um ein Eindringen des Kegels in das Fett zu erlau-
ben. Die vom Kegel infolge seines Gewichts auf das Fett
ausgetibte Schubspannung nimmt mit zunehmender Ein-
dringtiefe ab, da die benetzte Kegelfliche mit der Eindring-
tiefe zunimmt. Erreicht diese Schubspannung die Flie3-
grenze des Fettes, kommt der Kegel zum Stillstand. Bei

www.cit-journal.com



¢ These are not the final page numbers!

6

Chemie

Research Article Ingenieur
Technik

Verwendung eines Standardkegels nach DIN ISO 2137 [2]
bedeutet dies, dass bei allen Eindringtiefen kleiner
44,05 mm (entspricht einer Penetration von 440) der Kegel
nicht vollstdndig in das Fett eintaucht (benetzt wird). Eine
Penetration von 440 bildet die Grenze zur niedrigsten
NLGI-Klasse, dem ,,weichsten® Fett. Die Eindringtiefe nach
5s kann dariiber hinaus geringfiigig von der Viskositit des
Fettes abhdngen, falls der Kegel zu dieser Zeit nicht bereits
zum Stillstand gekommen ist.

Die grundsitzlich bei Raumtemperatur gemessene Ko-
nus-Penetration Py nach DIN 2137 [2] zur Einordnung der
Fette in die NLGI-Klassen nach DIN 51818 [3] sind in
Tab. 1 aufgefiihrt, die Flief3grenzen in Tab. 2.

Abb.3 zeigt die Flielgrenze 7, der Fette bei 25°C in
Abhingigkeit von der Konus-Penetration Py. Der Vorteil
der Korrelation von Py mit der Fliefigrenze gegeniiber der
in Gl. (1) vorgeschlagen Verkniipfung mit der stationdren
Scherviskositidt von Brunstrum und Sisko [4] besteht darin,
dass die Bestimmung der Flief3grenze gemdfi DIN 51810-2
[11] weniger fehleranfillig ist (z. B. durch Wandgeiten oder
das Auftreten von Scherbéndern) als eine Messung der sta-
tiondren Scherviskositit.

Der Vergleich der Fliefligrenzen bei 25°C (g, »5:c) mit
den Konus-Penetrationen (Pyy;, »5c, Tab.1) ergibt folgende
Korrelation:

T 250 P o
logw( °§§ C) = 17,5627 — 6,08 log;, <L5C) )

107! mm

Mit dieser Korrelation (Gl. (7)) konnen die NLGI-Klassen
anstatt durch Intervalle fiir die Werte der Konus-Pene-
tration Py durch die Angabe von Wertebereichen fiir die
Flielgrenzen definiert werden. Die den NLGI-Klassen

zugeordneten Pyy- bzw Tto-Intervalle sind in Tab.5 darge-
stellt.

Tabelle 5. Zuordnung der Intervalle fur die Konus-Penetra-
tionswerte P,, zu den verschiedenen NLGI-Klassen gemafl

DIN 51818 [3] sowie die entsprechenden, anhand von Gl. (6)
berechneten Wertebereiche fur die FlieBgrenze 7.

NLGI-Klasse Py [107" mm] 7, [Pa]

0 355-385 70-114

1 310-340 148-260

2 265-295 352-675

3 220-250 962-2093
4 175-205 3215-8415

Ein vergleichbarer Zusammenhang wurde von Brunstrum
und Sisko [4] fiir den Zusammenhang zwischen der Visko-
sitit (bei y = 10 s und der Konus-Penetration gefunden
(vgl. GL(1)). Dabei ist der Bezug auf die Viskositit bei
7 = 105" willkiirlich. Der Bezug auf andere Scherraten fiihrt
zu anderen Korrelationen. Ursache dafiir ist das struktur-
viskose Verhalten der Fette, d.h. die Abhéingigkeit der Vis-
kositit eines Fettes von der Scherrate.

Die Ursache der Konus-Penetration ist die Gewichtskraft
die der Kegel auf das Fett ausiibt. Eine Kraft- (Span-
nungs-)Vorgabe entspricht in der Rheometrie einem soge-
nannten Kriechversuch. Die Flief3grenze eines Stoffes kann
nur mit einem Kriechversuch bestimmt werden. Bei einer
Viskosititsmessung mit vorgegebener Scherrate (hier
7 =10s""), einem sogenannten Spannversuch, wird die Fett-
probe bereits zum Flieflen gezwungen. Die Grenzschub-

spannung, die Flielgrenze, bei der Flieflen

FlieBgrenze 7, [Pa]

eintritt, ist damit bereits iiberschritten. Die

« NLGI3  NLGI2 NLGI

N\

N\

NLGIO

Flief3grenze kann daher nicht mit einem Spann-
versuch bestimmt werden. Eine Korrelation zwi-

schen FliefSigrenze und Konus-Penetration ist

10+ N

A 7, nach DIN 518102 A Sa
1 ~

® 7, aus Fligel-Messung S A
] ] ] ] ~

102

N |-~ 10g16(2.25°c/Pa) = 17,5627 - 6,08 log(Pyy 55-/(10™" mm))|

somit praxisndher. Zudem ist die Fliefigrenze
gut reproduzierbar messbar.

5 Wird die Flieflgrenze eines Fettes bei einer
von 25°C abweichenden Temperatur ermittelt,
erlaubt Gl (7) die Zuordnung des Schmierfettes
zu einer NLGI-Klasse, die der Einsatzfihigkeit
des Fettes bei 25°C entsprechen wiirde (Gl (7),
Tab.5). Die temperaturabhingige Verschiebung
anhand der Fliefigrenze in eine andere (raum-
temperaturdquivalente) NLGI-Klasse kann als
Temperatur-NLGI-Shift verstanden werden. Da-
her kann die Anwendbarkeit von Fetten bei von

220 250 265 295 310 340 355
Eindringtiefe Py, [10™" mm]

Raumtemperatur abweichenden Temperaturen
anhand einer Bestimmung der Fliefigrenze bei
entsprechender Temperatur ermittelt werden.

385

Abbildung 3. Korrelation zwischen FlieBgrenze und Konus-Penetration PW bei
25°C far die untersuchten Schmierfette. Die Korrelation (Gl. (6)) zwischen FlieB-
grenze und Konus-Penetration ist als gestrichelte Linie dargestellt.
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Fiir die hier untersuchten Fette sind in Tab. 6
die neuen NLGI-Klassen bei entsprechend ande-
ren Temperaturen aufgelistet. Nach dem Tem-
peratur-NLGI-Shift zu tieferen Temperaturen
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Tabelle 6. Temperaturabhangige NLGI-Klassen-Einordnung der untersuchten Schmierfette.

NLGI-Klasse NLGI-Klasse

NLGI-Klasse

NLGI-Klasse

T=25°C T=0°C T=-20°C T=-40°C
TMSE 12 2 2,5 - -
TMSE 11 0 1 - -
PAGI5 3 35 4 4
PAGI1 2 2 3 3
MOEI13 2 2,5 - -
MOE11 1 1,5 - _
PAOS 22 2 2,5 3 3
KRO08 11 3 3 3 3,5
KR008 10 2 2,5 3 3

fallen alle Fette in einer hoheren NLGI-Klasse. Bei -20°C
sind alle Fette um mindestens eine NLGI-Klasse hoher als
bei 25°C zugeordnet, was beim Einsatz des Schmierstoffs
im Betrieb zu berticksichtigen ist.

4 Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Temperaturabhingig-
keit der Viskositit und der Fliefigrenze von Schmierfetten
im Bereich von +20°C bis -40 °C untersucht und mit der
Konus-Penetration korreliert.

Die Abhiéngigkeit der Grundolviskositat von der Tempe-
ratur folgt der WLF-Gleichung, wohingegen die Abhingig-
keiten der Schmierfett-Viskositit und -Flief3grenze von der
Temperatur einem Arrhenius-Ansatz folgen und vergleich-
bar sind. Die Aktivierungsenergien fiir die Viskositdt und
Flief3grenze von Fetten bewegen sich im Bereich von 9 bis
20 kJ mol ™.

Es wurde eine Korrelation der Fliefigrenze mit der
Konus-Penetration bei 25°C aufgestellt. Diese Korrelation
ermoglicht es, aus einer Flielgrenzen-Messung bei einer be-
liebigen Temperatur die Zugehorigkeit dieses Schmierfettes
zu einer NLGI-Klasse bei dieser Temperatur vorherzusagen.
Diese Vorgehensweise kann als Temperatur-NLGI-Shift be-
zeichnet werden. Die rheologische Messung der Flief3grenze
ermoglicht dem Anwender vorherzusagen, ob das Fett bei
dieser Temperatur die fir eine gedachte Anwendung not-
wendige Konsistenz aufweist. Im Gegensatz zur Betrach-
tung der Fettviskositdt bei einer bestimmten Scherrate ent-
spricht die Flief3grenze der praktischen Belastung des Fettes
im Penetrationstest. Dariiber hinaus ist die Fliefigrenze eine
scherratenunabhiéngige Stoffgrofie.
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I Formelzeichen

ar (-] Temperatur-Shift-Faktor

I [-] Konstante aus der WLF-Gleichung
c K] Konstante aus der WLF-Gleichung
d [mm] Durchmesser

E, [k] mol™!] Aktivierungsenergie

G [Pa] Speichermodul

G* [Pa] Verlustmodul

h [mm] Spalthohe

I [mm)] Linge

Py [mm Konus-Penetration, 10™*

R [JK'mol™] universelle Gaskonstante, 8,314

T [°C,K] Temperatur

Ty [°C] Bezugstemperatur

I Griechische Symbole

a [°] Kegel-Winkel

y (- Deformation

y [s7] Scherrate

n [Pas] Viskositat

T [Pa] Schubspannung
7o [Pa] Flief3grenze

w [rads™] Kreisfrequenz
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I Abkiirzungen

KR-008 alkyliertes Naphthalin
KR008 11 & 10 Fett mit KR-008 als Grundol mit 11
bzw. 10 % Verdicker

MOE Mineralol

MOE 13 & 11 Fett mit MOE als Grundol mit 13
bzw. 11 % Verdicker

NLGI National Lubricating Grease Institute

PAG Polyalkylenglykol

PAG 15 & 11 Fett mit PAG als Grundol mit 15
bzw. 11 % Verdicker

PAOS Poly-a-olefin 8

PAOS 22 Fett mit PAOS als Grundol mit 22 %
Verdicker

TMSE Trimellitsdureester

TMSE 12 & 11 Fett mit TMSE als Grundol mit 12

bzw. 11 % Verdicker
WLF Williams-Landel-Ferry
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FlieRgrenze 7, [Pa]

N

R NLGI 3 NLGI 2 NLGI 1 NLGI O
Nutzung rheologischer Kennwerte zur Beurteilung der
Schmierfetteignung bei tiefen Temperaturen 0] o
Annika Hodapp*, Andreas Conrad, Bernhard Hochstein, Karl-Heinz Jacob, Norbert Willenbacher N .

Die Temperaturabhéngigkeit der Viskositit und der Fliefigrenze von AN

Schmierfetten wurde im Bereich von 20 °C bis —40 °C untersucht. Die Flief3grenze korreliert e n
eindeutig mit der Eindringtiefe. Das ermdglicht die Zuordnung eines Fettes zu einer (raum- | == e

220 250 265 295 310 340 355 385

temperaturdquivalenten) NLGI-Klasse mittels Fliefigrenzenbestimmung bei einer beliebigen
Temperatur.

Eindringtiefe P, [10”" mm]

Chem. Ing. Tech. 2022, 94, No. 3, 1-9 © 2021 The Authors. Chemie Ingenieur Technik published by Wiley-VCH GmbH www.cit-journal.com



