NORMA
VENEZOLANA

ACEITES LUBRICANTES.
DETERMINACION DE LAS
CARACTERISTICAS DE
OXIDA CION POR EL
AUMENTO DEL RESIDUO DE
CARBON CONRADSON

COVENIN
3146:1995

¢V

COVENIN




PROLOGO

La Comisién Venezolana de Normas Industriales (COVENIN), creada en
1958, es el organismo encargade de programar y eoordinar las actividades de
Normalizacién y Calidad en el pais. Para [levar a cabo el trabajo de elaboracién
de normas, la COVENIN constituye Comités y Comisiones Técnicas de
Normalizacién, donde participan organizaciones gubernamentales y no
gubernamentales relacionadas con un area especifica.

La presente norma fue elaborada bajo los lineamientos del Comité Técnico
de Normmalizacién CT 4: PETROLEQ, GAS Y SUS DERIVADOS por el
Subcomité Técnico SC5: Métodos de Ensayo a través del convenio de
cooperacién suscrito entre la Petréleos de Venezuela, S.A. (PDVSA) y
FONDONORMA, siendo aprobada por la COVENIN en su reunion No 131 de
fecha 08-02-95.

En la elaboracion de esta norma participaron las siguientes entidades:
INDUSTRIAS VENOCO, CORPOVEN, S.A, INTEVEP, S.A., LAGOVEN,
S.A., MARAVEN, 5.A., MINISTERIO DE ENERGIA Y MINAS, PETROLEOS
DE VENEZUELA, S.A. (PDVSA).

Esta norma coincide en todas sus partes con la norma PDVSA 5044
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CARACTERISTICAS DE OXIDACION POR EL AUMENTO
DEL RESIDUO DE CARBON CONRADSON.

| OBJETO

1.1  Esta Noma Venezolana especifica dos métodos
para determinar las caracteristicas de oxidacion de aceites
lubricantes, especialmente aquéllos que son utilizados en
compresores de aire.

Método A. Se aplica a aceites lubricantes con base
de petréleo que pierdan no mas del 15 % en peso por
evaporacién durante la prueba.

Método B. Se aplica a aceites lubricantes con base
de petréleo que no pierdan mas del 20 % en peso por
evaporacién durante la prueba.

1.2  Este método de ensayo es requerido por lubricantes
para compresores de aire y dependiendo del nivel de
calidad que se quiera verificar, se prictica el método A o el
método B.

2 REFERENCIAS NORMATIVAS

La siguiente norma contiene disposiciones que al ser
citadas en este texto, constituyen requisitos de esta Norma
Venezolana. Las ediciones indicadas estaban en vigencia
en el momento de esta publicacién. Como toda norma esta
sujeta a revision, se recomienda a aquéllos que realicen
acuerdos con base en ella, que analicen ia conveniencia de
usar la edicibn mas reciente de la norma citada

seguidamente.

COVENIN 879-82 Productos derivados del petréleo.
Determinacién del carbén residual. Método Conradson,

3 REACTIVOS

3.1  Aire. Libre de aceite y agua.

3.2  Solucién limpiadora

33  Oxido de hierro (TII), (Fe,0,)

4 APARATOS

4,1 Baflo. Capaz de mantener la temperatura en
200 °C £ 1 °C, de un tamaiio tal que pueda alojar el tubo

de oxidacién sumergido a 140 mm de profundidad. La
cubierta del baflo debe tener cavidades lo suficientemente
grandes como para colocar los tubos de oxidacion.

42  Tubos de oxidacién. De vidrio con juntas conicas
esmeriladas 29/32 ¢omo se muestra en la figura 1. La tapa
del wbo debe tener un tubo de entrada de aire y otro de
ventilacién. Debe haber un espacio de 1,0 mm 0,5 mm
entre el tubo de entrada de aire y el fondo del tubo de
oxidacién.

43 Termdémetro. Como se especifica en la tabla 1.

4.4  Botella de lavado de aire. De capacidad 500 mL y
sin filtro de vidrio (véase la nota 1).

NOTA 1 - También se puede utilizar una botella de lavado
rellena de lana de vidrio.

45 Rotimetro. Con un intervalo promedio de
medicién y que pueda llegar a una velocidad de flujo de
aproximadamente 15 L/h, calibrado para aire a 20 °C con
limites mAximos de error de 0,25 L/h. Cada tubo de
oxidacién debe contar con un rotimetro.

4.6 Medidor de flujo. De burbuja de jabon de
150 mL de capacidad y divisiones de escala de 1 mL.

4.7  Balanzas. Con apreciacién de 0,1 gy 0,1 mg.
4.8 Agitador mecdnico

49 Maufla. Capaz de mantener la temperatura entre
700 °C y 800 °C.

5 METODO A
5.1 Resumen del método

La muestra se oxida durante dos periodos de 6 horas
pasando aire a través de ella a una temperatura de
200 °C.-La capacidad antioxidante del lubricante se
determina por la diferencia en el contenido del residuc de
carbén Conradson entre la muestra oxidada y la no
oxidada. Las pérdidas por evaporacién se determinan a
objeto de compararlas con los requisitos establecidos en
1.1



NOTA 2 - Cuando Ja oxidacién se Heva a cabo pasando
aire a través de la muestra durante un periodo de 12 horas
continnas (control de produccién), los resuliados son
comparables a los obtenidos con la oxidacién pasando aire
durante 2 perfodos de 6 horas.

5.2 Procedimiento

5.2.1 Se limpian los tubos de oxidacidn y su 1tapa,
utilizando soluciones limpiadoras que usualmente se
emplean para este fin. Luego se secan en un horno,

5.2.2 Seregula el baiio de calentamiento a 200 °C + 1°C,

5.2.3 Se llena el tubo de oxidacién con la muestra hasta la
marca de 40 mL. Esto se realiza a temperatura ambiente.

5.2.4 Sepesa ¢l tubo con la muestra y la tapa del tubo con
una aproximacién de 0,1 ¢ y se coloca el tubo en el bafio
de calentamiento.

5.2.5 Se conecta el suministro de aire al bo de entrada
de la tapa del tubo de oxidacion y se controla con el
rotametro el flujo a 15,00 L/h + 0,25 L/h. El fiujo del aire
debe ser verificado varias veces durante el proceso, usando
el medidor de flujo.

52.6 Luego de 6 horas se interrumpe el proceso de
oxidacién, se retira e! tubo del bafic de calentamiento y se
deja reposar por un intervalo entre 12 horas y 18 horas a
temperatura ambiente.

5.2.7 EI proceso de oxidacion se repite igual como se
describe en 5.2.5 y 5.2.6, por un periodo de 6 horas (véase
la nota 3.),

NOTA 3 - Si es necesario por razones de operatividad en
el proceso de produccién de lubricantes, se puede utilizar
un sélo periodo de 12 horas.

5.2.8 Luego de este tiempo se retira el tubo del bafio, se
deja enfriar a lemperatura ambiente y se pesa con
aproximacién a 0,1 g.

5.2.9 Se determina el carbdn Conradson, tanto del aceite
oxidado conto el no oxidado de acuerdo con la Norma
Venezolana COVENIN 879,

53  Expresion de los resultados
5.3.1 Pérdidas por evaporacién. La pérdida por

evaporacién se expresa en porcentaje y se calcula de la
forma siguiente:

% Pérdida por evaporacién = (P'P;TP') x 100

donde:

P, es el peso del tubo de oxidaccién con la muestra
oxidada, en gramos;

P, es el peso del tubo de oxidacién con la muestra no
oxidada, en gramos.

5.3.2 Variacién del carbén Conradson. Se expresa en
porcenlaje y se calcula de la forma siguiente:

% Variacién del carbén Conradson = Crf - Cri
donde:

Crf es el carbén Conradson de la muestra oxidada, en
porcentaje en peso.

Cri es el carbén Conradson de la muestra no oxidada, en
porcentaje en peso.

5.3.3 Precisién

a) Repetibilidad. Resultados obtenidos por el mismo
operador en ¢l mismo equipo, se consideran aceptables si
no difieren en mas del 20 % del valor medio.

b} Reproducibilidad. Resuitados obtenidos por dos
laboratorios diferentes, se consideran aceptables si no
difieren en mas del 40 % del valor medio.

54 Informe

El informe debera contener como minimo lo siguiente:

a) Fecha de realizacién del ensayo.

b) Identificacién del analista.

c) Realizado de acuerdo con la Norma Venezolana
COVENIN 3146

d) Identificacién de la muestra.
e) Resultados parciales y/o finales.
5.5 Tiempo del andlisis

a) El tiempo requerido para la realizacién de un
ensayo es de 36 horas.

b) Las horas-hombre requeridas para la realizacién de
este ensayo son 6.



6 METODO B
6.1 Resumen del método

Consiste en someter al lubricante a un proceso de
oxidacién de 24 horas continuas en presencia de un
catalizador (0xido de hierro Iil) a una temperatura de
200 °C La caracteristica antioxidante se mide por las
diferencias que existan en el contenido de carbon
Conradson entre la muestra oxidada y la no oxidada.
Ademds se determina la pérdida por evaporacién a objeto
de compararla con los requisitos establecidos en 1.1.

6.2 Procedimiento

6.2.1 Se procede de ia misma manera que en 5.2.1 ¥
522

6.2.2 Se coloca Ja muestra en el tubo de oxidacién, se
llena hasta la marca de 40 mL y se le agregan 0400 g
0,005 g de 6xido de hierro (I1I). Se mezclan con la ayuda
" de un agitador mecanico por un periodo de 3 segundos,
seguidamente se deja que escurra el aceite por la varilla de
agitacién por 10 segundos.

6.2.3 Se pesa el wbo de oxidacidn junte con la muesira y
el catalizador, con aproximacién a 0,1 g.

6.2.4 Se coloca el tubo de oxidacion en el baiio de
calentamiento y se conecta al suministro de aire a través
del tubo de entrada de la tapa del mbo de oxidacién. Se
controla el flujo de aire con el rotimetro a 15 L/h.

6.2.5 Luego de transcurrida las 24 horas continuas, se
retira el tubo de¢ oxidacion del bafio y se deja enfriar a
temperatura ambiente.

6.2.6 Se pesa el tubo de oxidacién con aproximacién a
0,1g.

6.2.7 Se homogeneiza la muestra, tratando de que no
quede en el fondo del mbo el éxido de hierro. Si es
necesario se puede utilizar una varilla de vidrio para este
fin.

6.2.8 Si la muestra es demasiado viscosa, se puede
calentar durante 20 min en bafe de vapor de agua, para
luego homogeneizarla segiin 6.2.7.

6.2.9 Se determina el carbon Conradson de la muestra
oxidada vy de la muestra no oxidada de acuerdo con la
Norma Venezolana COVENIN 879.

6.2.10 El residuo obtenido en la determinacién del carbén
Conradson de la muestra oxidada es colocado en una mufla

a 775 °C + 25 °C durante 2 horas. Se deja enfriar y se pesa
a temperatura ambiente. '

6.3  Expresion de los resultados

6.3.1 Pérdida por evaporacibn. La pérdida por eva-
poracién se expresa en porcentaje y se cilcula de Ja misma
forma a la descrita en 5.3.1.

6.3.2 Carbotn Conradson del aceite oxidado. El residuo

del carbén Conradson del aceite oxidado se expresa en
porcentaje y se calcula de la manera siguiente:

% Carbén Conradson del aceite oxidado = (;—:’:—2) x 100

donde:
P, es el peso de la muestra inicial, en gramos,

P, es el peso del residuo del carbén incluyendo el éxido
de hierro (III), en gramos;

P, es el peso del 6xido de hierro (111}, en gramos.

6.3.3 Variacién del carbén Conradson. La variacién
del carbon Conradson se expresa en porcentaje y se calcula
de la forma siguiente:

% Variacién del carbén Conradson = Cef - Cei

donde:

Cef es el carbén Conradson calculado en 6.32, en
porcentaje en peso

Cei ¢s el carbén Conradson de la muesira sin tratar, en
porcentaje €n peso

6.3.4 Precisiébn Véase 5.3.3.

6.4 Informe. Véase 5.4.

6.5  Tiempo de anilisis

a) El tiempo requerido para la realizacién de un
ensayo es de 40 horas.

b} Las horas-hombre requeridas para la realizacion de
un ensayo son 8.
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Tabla 1 - Caracteristicas del termdémetro

Intervalo nominal de medicién, °C

195 a 205

Divisién de escalas, °C

0,1

Relleno del termémetro

Mercurio o gas inerte

Tipo de ajuste

Inmersién Parcial

Profundidad de inmersién, mm 100
Temperatura de referencia del véstago, °C 40
Tope del termémetro Anillo o perilla
Longitud total, mm 300+ 10
Longitud del bulbo, mm 30+5
Distancia minima desde el fondo del bulbo hasta la marca de 195 °C, mm 165
Longitud de escala, mm 90+ 20
Didmetro externo del tubo capilar, mm 6,5+ 1,5
Volumen de la camara de expansién equivalente a, °C

50

Limites de error
Error de instrumentos incluyendo error de intervalo, °C

0,2
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Figura 1 - Tubo de oxidacién
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