Zastosowanie spektrofotometrii FT-IR do oceny
zmiany skiadu smaru plastycznego wskutek
wymuszen mechanicznych
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Wstep

Wzrost wymuszen mechanicznych generowanych w weztach tar-
cia sprawia, ze zapewnienie ich niezawodnej eksploatacji wymaga sto-
sowania $rodkéw smarowych zawierajacych w sktadzie dodatki uszla-
chetniajace [1, 2]. W warunkach eksploatacji srodek smarowy podlega
dziataniu szeregu czynnikéw powodujacych nieodwracalng zmiane
jego skitadu i utrate wiasciwosci funkcjonalnych [3, 4]. W zwiazku
z tym, istotnym zagadnieniem pozostaje dobér szybkiej metody bada-
nia sktadu chemicznego $rodka smarowego w warunkach eksploata-
cji. Waznym kryterium doboru metody jest niewielka ilos¢ substancji
do analizy, mozliwa do pobrania z wezta tarcia w czasie eksploatacji
$rodka smarnego oraz réwniez szybkos¢ wykonania analizy, a wigc
krétki czas potrzebny do zdiagnozowania stanu (zmiany w sktadzie)
badanego $rodka smarnego [5+7].

Celem pracy byto zbadanie mozliwosci zastosowania spektrofoto-
metrii w podczerwieni do monitorowania zmiany sktadu chemicznego
(zawartosci dodatkéw smarnych, produktéw oksydacji) w smarach
plastycznych poddanych dziataniu wymuszen tribologicznych genero-
wanych podczas testéw tribologicznych.

Przedmiot i metodyka badan

Obiektami badan byfa modelowa kompozycja smaru plastyczne-
go otrzymana na bazie oleju mineralnego bez dodatkéw (M-0) oraz
kompozycje zawierajace w sktadzie 1%, 3%, 6% i 10% dodatku RC,
opartego na organicznych zwiazkach siarki.

Badania tribologiczne smaréw przeprowadzono na aparacie 4-ku-
lowym przy zachowaniu nastgpujacych warunkéw: predkosé¢ obroto-
wa wrzeciona — 500 obr./min, obciazenie wezta tarcia — 40kG, czas
testu — 60 min. Po zakonczeniu testu demontowano wezet tarcia, myto
kulki w n-heksanie i za pomoca mikroskopu optycznego odczytywano
wielko$¢ $rednicy $ladu zuzycia.

Do badania sktadu chemicznego smaréw plastycznych zastosowa-
no spektrofotometr FT-IR 6200 (firmy Jasco, Japonia). Widma IR uzy-
skiwano metoda odbiciowa z wykorzystaniem krysztatu diamentowe-
go, zakres spektralny 4000--600 cm™', rozdzielczo$¢ 4 cm™'. Badaniom
spektralnym podlegaly smary przed i po testach tribologicznych.

Wyniki badan

Identyfikacja ubytku dodatkéw smarnych

W pierwszym etapie zidentyfikowano pasma charakterystyczne
dla zastosowanego dodatku smarnego RC (rys. I).

Na podstawie analizy widm stwierdzono, ze pasmami pochodzacy-
mi od dodatku s3 pasma z maksimum absorpcji przy | 105 (drgania wa-
lencyjne C=S) i przy 1200 cm' (deformacyjne C-H w grupie -S- CH.).
W celu sprawdzenia przydatnosci analitycznej wyzej wymienionych
pasm, zbadano zalezno$¢ pomiedzy zawartoscia dodatku w smarze
a wartoscig absorbancji w wymienionych pasmach spektralnych. Dla
wymienionych pasm obliczono, metoda catkowania, powierzchnig pola
ograniczonego linig podstawowa i krzywa absorpcji. Zalezno$¢ pomie-
dzy polem powierzchni charakterystycznym dla dodatku RC, a jego
zawartoscia w smarze plastycznym przedstawiono na rysunku 2.
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Rys. 2. Zalezno$¢ pomiedzy polem powierzchni charakterystycznym
dla dodatku RC a jego zawartoscia w smarze

Uzyskane wyniki poddano analizie statystycznej (za pomoca narze-
dzi matematycznych, dostepnych w arkuszu kalkulacyjnym Excel), wy-
znaczajac funkcje krzywych regresji. Réwnanie funkcji przedstawione
zostato facznie z ich wykresem. Stwierdzono, ze wyznaczone zalezno-
$ci funkcyjne charakteryzuja si¢ stosunkowo wysokimi wspéfczynni-
kami determinac;ji liniowej (R?>0,9). Ta liniowa zalezno$¢ absorbancji
(wyrazona polem powierzchni pod pikiem) od stezenia dodatku jest
zgodna z prawem Beera-Lamberta, zakiadajacym istnienie proporcjo-
nalnej zaleznosci pomigedzy polem powierzchni pod pikiem, charakte-
rystycznym dla danego zwiazku, a jego stezeniem w prébce.

Opracowana metodyke oznaczania zawartosci dodatkéw uszla-
chetniajacych w modelowych kompozycjach smarowych, wykorzysta-
no do badania zmian struktury chemicznej pod wptywem dziatania wy-
muszen mechanicznych, zachodzacych w badanych smarach podczas
testow tribologicznych.

Z analizy widm kompozycji smarowych (przed wymuszeniami me-
chanicznymi i po) wynika, ze nastepuje obnizenie intensywnosci pasm
charakterystycznych dla dodatkéw (rys. 3). Stwierdzono takze, ze pa-
smo z maksimum przy | 105 cm! nie jest pasmem specyficznym, po-
niewaz lezy w obszarze typowym dla tlenowych produktéw utleniania
(C-0), co powoduije, ze jest ono przystaniane przez pasma powstaja-
cych produktéw starzenia.

* 633

nauka ¢ technika



nauka ¢ technika

A6THS ot

L et

0 L i L "
2000 1500 1000 650
Wavenumbes [om-1]

Rys. 3. Widma IR smaru z dodatkiem 3%RC; przed wymuszeniami (1)
i po wymuszeniach mechanicznych (2)

llosciowe zmiany zachodzace w pasmie charakterystycznym dla
dodatku smarnego przedstawiono na rysunku 4. Zaprezentowano
je jako pole powierzchni pod pikiem charakterystycznym dla dodatku
RC, przed testem i po testach tribologicznych.
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Rys. 4. Pole powierzchni pod pikiem w funkg;ji ilosci dodatku dla sma-
row przed testami i po testach tribologicznych

Z uzyskanych danych wynika, ze we wszystkich przypadkach na-
stepuje obnizenie intensywnosci pasma z maksimum przy 1200 cm',
najwieksze — ok. 60% - dla smaru zawierajacego 6% m/m dodatku
smarnego. Najmniejsze zmiany zaobserwowano dla kompozycji sma-
rowej zawierajacej 3% dodatku.

Identyfikacja produktow oksydacji

W widmach IR zarejestrowanych dla smaréw po testach tribologicz-
nych, zawierajacych 1% i 3% dodatku smarnego, pojawiaja sie pasma
charakterystyczne dla tlenowych produktéw utleniania (1747 cm),
tym wieksze, im wieksza jest zawarto$¢ dodatku w smarze (rys. 3).
Natomiast w przypadku widm smaréw zawierajacych 6% i 10% m/m
dodatku RC stwierdzono wystepowanie pasm o niskiej intensywnosci,
niezaleznej od stezenia dodatkdw. Pojawieniem sig produktéw utlenia-
nia mozna tfumaczy¢ dobre wtasciwosci przeciwzuzyciowe smaréw,
okreslone srednica sladu zuzycia, zawierajacych | i 3% m/m dodat-
ku RC. Wzrost pola powierzchni pod pikiem charakterystycznym dla
produktéw oksydacji skutkuje zmniejszeniem $rednicy $ladu zuzycia
smarowanego wezfa tarcia. Na rysunku 5 przedstawiono wykres za-
leznosci pomiedzy polem powierzchni pod pikiem charakterystycznym
dla produktéw oksydaciji, a srednica sladu zuzycia w funkcji stezenia
dodatkéw smarnych dla smaréw po testach tribologicznych.

Przeprowadzone badania spektralne smaréw po testach tribolo-
gicznych wykazaly, ze podczas wymuszen mechanicznych czes¢ sktad-
nikow smaru ulega oksydacji, w wyniku ktérej powstaja zwiazki tle-
noorganiczne, tworzace na powierzchni metalu warstwe organiczna,
przeciwdziatajaca zuzywaniu smarowanego wezla tarcia.

Uzyskane wyniki wskazuja, ze skuteczno$¢ przeciwzuzyciowa,
okreslona wielkoscig srednicy $ladu zuzycia, nie jest tylko funkcjg ste-
zenia dodatkéw smarnych.
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Rys. 5. Zalezno$¢ pomiedzy polem powierzchni pod pikiem charakte-
rystycznym dla produktéw oksydacji, a $rednica sladu zuzycia
w funkcji stezenia dodatkéw smarnych

Whioski

Przeprowadzone badania wykazaly, ze spektrofotometria w pod-
czerwieni jest skuteczng i szybka metoda oceny zmiany skfadu chemicz-
nego smaréw plastycznych w warunkach wymuszeri mechanicznych.
Prostoliniowa zalezno$¢ pomiedzy wartoscia pola powierzchni pod
pikiem, charakterystycznym dla dodatku, a jego zawartoscia, moze
stanowi¢ wiarygodna metode monitoringu zmiany jego zawartosci
w warunkach eksploatacji. Zastosowana metoda pomiarowa pozwala
na oceng zaréwno zmian ilosciowych jak i jakosciowych, zachodzacych
w strukturze smaru. Zatem moze by¢ stosowana do monitorowania
zmiany zawartosci kluczowych komponentéw decydujacych o czasie
jego uzytkowania.
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