Alterung des 0Oles

mit Luft oder Sauerstoff

z



Untersuchung von synth. unﬁ Mineral~{len. Alterung.

Alterung nach der gair min.® lMethode fur'plhgble.

40 ocm Flugdl werden nach dieser, _vom britischen Loftfahrtminisve-
riun engegebenen Methode bei 200° mit 15 1 Luft/h 2x6 = 12 Std.
kinstlich gealtert. V 50 darf, soll des Ul den Anforderungen gent-
gen, hbohstens um 100 % steigen, der Ramsbottom unter 1 ,0 zuneh-
men. Die meisten mineral. MarkenBle entsprechen dieser Forderung,
+ V5 = 36 bls 72 %; Ausnahme Gargoyle = 156 %. Dageien Lbersteigt
das normele RCH-0l1 den Grenzwert von 100 % genz wesen#lioch. Andere
selts liegt der Ramsbottom serade bel den synth 0len sehr ginstig
Nach der Alterung betrdgt er nur etwa 1/2 %, wahrend Mineraldle
(auBer Grinring) von vorneherein einen hheren Ramsbottom als O,5%
begitzen. .
Uber die Met':ode hinausgehend bestimmten wir noch den Gewichts-_'

verlust, die Summe und die Zusammensetzung der mit dem Luftstrom &

““fortgetragenen“Kbndensate if 4 Stufen und die Menge des aufgenom-
menen Sauerstoffg. Mig der behandelnden Luft werden Oxydationspro-
dukte und Glanteile fortgetragen. Das gealterte 01 entsprioht also
in seiner Menge und seinem Aufbau gar nicht dem eingesetzten Mate-

- riel. Die air min. Methode ist sehon deshaldb fir dinne Gle unge-
eignet, weil der Laftstrom zu viel Ulanteile mit forttrigt.

_ In % ist der aufgenommene Sauerstoff = Kondensate minus Ge-
wichtsverlust. Gute Markensle mineralischer Art nehmen viel weni—
ger O, auf als unsere synth. Produkte, z. B. Grinring 3-4 %, RCH-
U1 6-11 %3 mit steigendem Gl-Geba1t_ggg#_dia_gninahma_bed_lexzze__
ren herauf. Jowohl bei min. wie synth.Produkten verschiebt stoh
bei der Alterung der durch Elementaranalyse bestimmte Anteil
32/300 C.im U1 stets zu ungunsten des Hz.-AuBer CO, -und-H,0 als-
Produkte vdlliger Oxydation entstehen or;an. S&uren, die u. a.
nach ranziger Butter riechen, ferner Aldehyde und Ester. Die Oxy-

dation verlAuft also bei beiden Typen grundadtzlich gleich.

Zahlenbeisplel: _ROH=01 Griinring Stanavo 120
V5o vorher 20~ 22° 22,9° 24,5°
+ Vs, 150-200% 36 % 55 %
vz 10~ 11 3,1 4,6
% Ramsbottom /n  0,08/0,5 0,18/0,7 0,9/2,~-

Die Pohlh&he nimmt duroh die Alterung zu.
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Untersuchung von synth. und Minerasl-Ulen. Alterung

Durch ke¢ine der pachfolgenden MaSnahmen kohnte unser Betriebssl so
verbessert werden, da8 es den Forderungen der wair. min." Methode

entsprach: 1) Reinigen dez 4us.jangsbenzins durch Destillstion oder
Tonsil, kurzer 1, StoS mit wenig Al Cl3 2) Varijeren der Synthese~
bedingungen wie Bzfraktion, Al 013 - Menge, Temperatur, Zeit, 3)
raffinierende Reinigung der oberem Schicht mit letallen, Alkalien

4) Behandeln des Ules mit selektiven Lﬁsungsmitteln, festen Stoffen.
(wie Metalle, Chloride, Tonsil, Alkalien, P, Og u.And.) heiBSen Ga-
sen, Hydrieren, Zugabe von U1 aus Kontaktsl.

Hur durch ab n bitoren konnte +V ter 1 % gog
werdon, Es waren dies 1936/37 4nilin, Raphthylemin und das Priparat
Weller BV, Phenthiazin ist damals nioht bekannt gewesen. Kaffina-
tion mit 95 %ger Schwefelsiure verringert ebenfalis die Eindiokung

~auf 88 %, kommt aber wegen der viel zu hohen Verluste nicht in Fra-
8ei 80 %ge Ssure wirkt nicht mehr.

Erhitzt man statt 12 Std. 24 Std. oder gar 36 Std., so neYmen
Gewichtsverlust, VSO und Eamsbottom etwa linear zu d. h, die Alte-
rung erfeSt nioht etwa gewisse, . . .Anteile, sondern-die
Olsubstanz als solche. _ .

Versuch zeigten, da8 auch bei 120° und 150° sich #hnliche, nur
schwidchere Reaktionen mit Luft 8bspielen.,

Wird Griinring in einer Menge von 40 com mit nut 10 mg Fe 013
versetzt, so steilgt +*Vgo von 38 auf 163 % ! Das Eisensalz wirkt al-
s0 katalytisch als Sauerstoffiibertriger. Das Chlorid kann durch
_zgggil_niede:_antxernx—werdeqq—die—eiten—atr-mtﬁ:“werte treten wie—

dexr auf ( Vers, 1766,




Untersuchung von synth. und MineralSlen. Alterung.

»

Alterungsfostigkeit nach der «british air minigtry® Methode

40’com bei 200° C 2 x 6 = 12 Std. mit 15 1 Luart /h behandeln.
S ?arallelbestimmungen. Zunshmen in %, bezogen asuf den Ausgangs-

wert ( Nr. 2146, 2191, 2192, 2201 ). 4 Proben fiir DVL.

‘ 1 2___ 3 4
|| Mineralsl : Minerall : , synth. ECH isynth.01
| Grunring | Stanavo 120 ; BASHDeN. ypopong,
1) vorher dpg 0,381 t 0,884 . 0,859 0,859
. !
. Va7, 8 48,8° P 46,3° 32,6° 42,5°
V50 23,4° . 23,5° 17,05° - 21,9°
" Ramsbott. ., __0,19% 0,77% 0,18%_____0Q,08%
" 2} nachher : ; ;
tay o 1,2 % 1,24% D 3,-% 3,64
- — . ]
" Streu 1 2 1,1 1 5—0 5 2-2,8 4,7-3,0
e u.ng _t 1 ; : Z,O 4)| 2 7!
q B . 36'% : ;60 % 158 & 215'% -
V31,8 : ! ;
" Streuuny 41-31 ¢ 70-54 174-142 . 242-207
= 10 ‘ = 16: = 32 o= 35
+ V5o & r 35 % 55 % 126 % | 174 %
" Streuw 38-33 60=48 137-115 '192 159
- =5 =12 = 22 = 33
Ramsbott @ 0,70 % i 1,53 % 0,77 % | 0,57 %
M Streuuny ©:°0,8320,65  1,71=1,36 ; 0,84-0,70 0,63-0,53"
="0,20" : ’'=0,%5 =0,i4. '=70,10
Gewichtsverlust ¢ 1,67 % . 2,19 % 6,86 % 7,53 %.
" Streuung 1,78-1,43 ' 2,25-2,08 | 6,96-6,80; 7,70=7, 20
= 0,355 . ’'='0,i7 =0,16 ' '=0,50 -



Untersuchung von synth., und Mineraldlen. Alterung.

Schema einer g4air ministry” Untersuchung bei aynth. ROH {len

betrifft Gewiohtsverlust und OZ—Aufnahme. Ein Betriebs®l wurde

durch Destillation auf verschiedene VSO gebracht.
40 ccm 01 bet 200° 12 Std, mit 15 1 Luft / h gealtert.

1927
% Vso—3 . 13,7° | 17,4° 20, 4° ;-22,-°
 Blmwoge 40 com UL = = 34,73 4 | 34,84 g . 34,93 g ! 34,98 ¢
 Gewiohtsverlust Y1254 ) 9,3 % . 6,4% , 4,30 4%
" Kondensste : : % ;
I Wasserkiihlung ;10,3 % 71 % 2,86% 1,82 %
II feste co, E"ii;é % ; 12,5 % . 12,4 % ; 10,7 %
III KOH Pastillen ., 9,33% . 0,39%: 0,77 % - 0,9 %
IV flissige Luft 0,82% ! 0,75 % . 0,99 % j 1,25 %
:Summe I bis IV 22,65 % . 20,74 % | 17,02 % | 14,67 %
!Berechnung verbr. 02; ' : ; .
Kondensate T bis IV , 22,65 % 20,74 % . 17,02 % f 14,67 %
b1 =100 - Verlust . 87,5 | 90,7 95,6 95,68
S Sugime Y, 110,15 % 111,44 %4 110,62 % 110,35 4
abzgl. 100 ! 100, - "100, - 5100,- 100, -
verbrauchter 0, | % 11,44 % ' 10,62M% ; 10,35 %

10,15
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Untersuchung wvon _synth. und Minersl¥len. Alterung.

Alterung der Ule mit Luft bel 150° nsch der BV Methode.

So com D1 + 1 g Pe redustum werden in einem schmelen, mit
Glesringen gefiillten Rohr von 20 mm & bei 150° 30 Std. leng
mit 5 1/h Tuft geeltert. Der Benzolverbend erkennt des synth./
RCH-J1 nur en, wenn von dem durchgeleiteten 0, < 8 % sufge-~
nommen werden und die vSo <. 100 % gunimmt., Unsere Messungen
(Jahr 1939) umfessen susser MinerslYlen, synth. Ule folgen-
der Typen: Unbehandelt, hydriert. A1013-nechbenhendelt
evtl. + Inhibitor, Granoeilﬁle diverser Art. TLediglich 2
AlClz-nechbehendelte Proben entsprechen den B¥~Bedingungen;
dsbei gind gernde bet diesem Twvp'die Alterungererte sehr
—weit-suseinendergerogens 2um Tell haben §ie den gleichen,
sehr hohen 02-Verhrauch der normelen Betriebzdle, nur die

?1ndiokung ist dann geringer. ]
Fecst ellen Olen gemeinaam ist die Festqtellung, daB der
prozentuale 02-Verbrauch, der stiindlich gemessen wird, in ’
den ersten Stunden sein Maximum ernioht, um denn stetig und
.erhehlich zurilickzugehen. Drei versohiedeneiunbehandelte ble
zelgten: Mpximum des O,~Verbreuches bei 30, 40, 26 %, "ert
in der 3o0. Stunde bei 12, 17, 14 %.
_Ala_lnhibi$or—wer—dama%s—fﬁr—une—%ed&g%fch—des—ﬂsﬁephthyte"‘
min bekannt, ein Zusgtz bis 0,4 % wirkte jedoch nicht euf
dee unbehandelte bezw. A1013-nachbehandelte 1.
~D1e~Konzentration“der”caé“ih“der'Abluftmstibg"bie za 0,7 %,"
ohne deB8 sich bel den verschiedenen Typen dersus grundsétz-
liche Folgerungen hétten ziehen lassen. ~ Die Begiehungen
zam 40, Test 140°" eind nioht so streng, deB sich sufgrund
beider Alterungsmethoden dile gleiche Tertfolge ergiébe.



_Mntersguchung von ggétb. nhd_mlnoreIUIen. Altexung. _

cee —

Alterung der Ule mit Luft bei_ 150 ° nrch der BY Methode. _
Nech der Methode dec Benzolverbsndes wurden 5o com U1 4+ 1g
Pe reductum 30 Std. bei 150° mit 5 1/h Luft gesltert.

.2626_£g.
[]
B1-typ Veo fs°g:t°"°9v°1 hn;;° 0, Test 140°
+ 50
e gufgsn. )
%e ~% %
unbeh.syrth.§l 6,2 in 39 Min
@ eus 3 Proben 8,~ | 22,5 519 | 41,4} + 20,2° C
8,1 -
hydr.synth.U1 11,3 23,8 659 | 43,9 ~in 63 Min,
K 1193, Jodz.=2 | ] +19,7° ¢
A1Cl-nschbeh.B1 in 180 Min.
K 1544 - - o
@ eus 3 Alterungen! 7,9 | 25,2 1" 353 60,11 4+ 18,2 0"
dessla ) ' ’
ohne Fe red. ‘7,9 20,4 258 | 47,~ -, a1
Alcl3~nachbeh.61' 8,1 5,8 72 i 20,9;i in 180 Min.

' 25a9/3 +7,4%°0C
Granosilsl 2609/4 | 8,7 | 14,1 197 | 29,6 in 180 Min. |
Jodz. = 52 » s 1,9°%¢C m;
Gargoyle Arctio 6,1 2,6 201 4,7 in 180 Min
iGargoyle AF 10,3 1,4 6 1,4 in 180 Min

E 1559 +8,=-%¢
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Unterguohung von gynth. und Minoraldlen. Alterung.

Adlteruny eines 41 013—naohbehandelton 0les mit Iuft bei 150° naoh

der BV Methode. Staffelung der Zeitdauor. » -

Nachbehund., 01 FaB 190 vSO = 7,9°. Oy - Verbrauch bezogen auf 0,
Eingatz,. 002 ~ Eonzentration bezogen auf 100 Vol. Abluft,.

PR
n -

‘10 std, 20 6td. | 30 Std. _ 40 Std.
' altern ! altern ¢ altern i altern

{1) pg verbrauoh und C0, - Ronzentration. : - |

e ar o

% ?% ;%l%'%;%?%5¢
in der 1. 8td. 0 0,0 ! "o1i (o] :-"o,of 0o 0,0

« 4&"210‘1”1“‘10‘2i*o,1“““36 3:“Ojb "740,2770,0
0. " -30,6:0,4 | 31,9{0,4 32,41 0,4, 31,- 0,7

Je

56 "= e | 031,41-0,6; 26,7 0,67 27,21°0,6
0. " 1 - - 26,7‘ 0,5 25,3 0,6 26,3 0,5
25, " ; - f - - - f 26,2? 0,5 E‘zé,zz 0,6
X * - - -1 - 13,105 11,7{0,5
T U U O g
40— : ; ‘ - ; -—— 14,15 074
2) Untersuchung der gealterten 0le ;_h“ e
+ Vg i 84 % ' 136 % 273 % 601 %
¥ 12,4 24, . 30,7 32,8
vZ : 20,9 ; - 43,9 | 55,8 ; 66,8
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Untersuchung von synth. und Mineral8len

Klinstliche Alterung der Ule mit Sauorotott
nach eigener Methode. - - -

Dio Methode kommt seit August 1939 zur Anwendung. Als Appmsat, dient
ein mit elektrischery regulierbarer Heizung und den n¥tigen Zu- und
Ableitungen versehenes, gut isoliertes GlasgefH8, 175 g J1 werden be?
einer geneu eingesteuerten Temperstur - vornehmlich 140° oder 160° —
sechs Stunden lang durch 15 1/h unverdfinnten, mittels Fritter fein-
&erteilten Sruerstoff kiinstlich genltert. Trmittelt werden:

1) der 02—Verbrauch in 1 als Different zwischen ein- und sustreten-
. den Gasmengen (jede 1/4 sta, ),

'

/é) die Kithlluft in 1, die zuxr Zompenaationdar freiwerdenden Wirme-
mengen notwendig ist (jede ¥4 Std.),

3) die beobachtete Eindickung in’%, bezogen auf die anfiéngliche Vsa -
(alle 2 std.), - - -

—4)-die-NZ;-VZ-und-Dielektrizititskonstante (8116 2 Std.),
5) das gebildete Oxydationswaesser und Ulkondensat, sowie der Con.
_radson (nech 6 8td.).,

. Da der Szuerstoff in unverdiinnter Form zur Anwendung kommt,. erfebren
die ble bei dieser Untersuchung wesentlich. ngBere Verinderungen als"
im praktlschen Betrieb. Jedoch het sich der Test als Yegweiser bei
der Schaffung elterungsfester Hle gut bewéhrt, - '

ngmale svynthetische Ule werden etwa ab 100 C von Sauerstoff ange-
griffen; mit steigender Temperatur intensivieren sich dle JjgguuuuyL_
vorgénge stetig und rasch, Bereits bei 160° ist oft eine geregelte
Kessung nicht mehr m&glich.

Bei-.der-wie-oben- durchgefithrten thermiseh<oxydativen "liinstlichen® ~
Alterung, deren Frgebnisse gut reproduzierbar sind,

geht der 0,-Verbrauch im Anfang in der Regel durch ein Maximum,

nimmt die Stabilitét trotz sehr breiter Streuung der Tinzelwerte
im Mittel doch mif steigender Viskositit Zu,

werden die niedrlgs1edenden, schwach viskosen Anteile der Rick-
stands8le stérker angegriffen als der Brightstock,

erwelsen sich die eus lsngen RKetten hergestellten Ule als-merklich
stabxler Z,B, 06, C7 gegen 012 oder 013.



To ¥ &

Alterung von aus Orackbenzin hergestellten synth. Rilokstandstlen,

1) Alterung eines Betriebatles Vep = 7,5°E bei verach. Temperaturen.

3564
Temperatur 6 Std.<s | 100° | 110° | 120° | 130° | 140° | 160°
0, eingeleitet 1 90,~ | 90,- 90,- | %0,- | 80,5 67,4
0, verbraucht % Op= 2,4 4,8 9,4 | 14,2 | 17,9
+ V5o - % 1 40 72 112 130 175
Nz . 0,05 2,6 7,9 14,4 18,7 21,4
vz . 0,05 13,4 23,8 35,3 43,2 31,7
H,0 cem 0,- 1,1 2,7 5,3 7,8 9,9
Conredson % 0,06 }{ 0,17 | 0,25 |- 0,29 | 0,53 | 0,54
2) Alterung schmeler Siedestreifen bei'140°;
Crackbenzin aus KaltpreBHl.
3003, 3031

_ C6¢ | Cq Ci1 7 Caa | - Cq3 | Cqy
Vor.der Alterung 6 Std. 140° »
V5o °g 21,4 | 15,4 | 18,6 | 16,1 | 19,6 | 16,4
Conradson % 0'01 0,04 0,14 0’19 0'21 0129
Nach der Alterung '
O verbraucht # | 14,4 | 9,9 | 9,- | 1,2 | 0,9.} 1,6.
+ Vgq % 105 77 52 2 6 9
vz . 29,3 31, 21,4 0,3 3,9 3,3
Hzo cem 6,~ 6,2 4,3 L o,6 1,6 0,2
Conrndson % 0,15 0,27 0,59 | 0,19 0,31 0,36




7&9¢Q¢ )

Untersuchung von synth. und Mineral¥len. Alterung.

—

Alterung von normelem synth. J1 nech eigener Metbodo.
Variieren der Zeitdeuer.

175 g 01, 15 1 Szuerstoff/h. U1 hette: v5°'= 14,1°8, N2 = 0,02,
VZ = 0,44, Conradson = 0,07 %. ’

3677

Dauer| 1/h On- | Wasser | 81 . .

Std. |Verbrageh com com | * V50 ¥z vz Conradson
1) Alterung 1 bis 19 %2 8td. bei 14c°cC.

1) 0,10 0~ | 0, o%| 0,24 1,8 0,07

2.1 0,50 . 0,3 | 0,05 1 0,79 3,8 0,09

3 1 ’4‘3 2!" 0,2 3'5 4_'_8A__, __.7_'2,_ 0.1.18.»..._....._

4 1,10 2,1 0,2 34 6,2 | 13,5 0,18

6 1,43 4,5 1,- | 73 13,6 | 20,- 0,31
- 1,50} 6,8 21,3104 ..1.19,3. 23,5 0,39

0 | 1,33 10,- | 2,4 | 122 24,~ | 25,- -
12 1,45 | 11,3 2,3 | 160 31,5 |55,- 0,48

16 ¢ 1,29 13,4 2,9 | 202 38,5 | 56, 0,49
19.4/24 1,13 14,9 | 2,6 | 260 45,5 | 71,5 0,89

2) Alterung 1 bis 24 Std. bei 160°C.

1 dog Q57 053 16 % 1555 5506 0’15‘

2] 2 2,6 [ 0,4 30 | 3,7.] 9,7 0,17

3 2,27 i 5,5 1,- T0 11,3 23,7 6,37

6 1 2,22 o 11,- 2,3 1177 24,6 | 57,9 0,47

8 2,14 12,6 | 3,2 {187 26,2 | 62,2 0,38
10 . 1,84 17,1 3,3 {320 42,- -] 1,44
12§ 1,93 18,8 | 6,9 {333 135,5 |e61,- 1,08
13 Yax 1,99 20,5 | 4,5 {451 53,2 73,4 2,27
24 1 1,07 27,4 |10,- .1 168 2 143,3 | 71,8 1,54

: |
+ Versuch abgebrochen, da Y1 sterk schtiumte.



Untorsuchun: von synth. und Minorellen, slterung,

Is502

Alterung: 150 g 15 1 0,/Std. 6 Std. 160°C.

RCH-81: V. _ = 21,2°

50 ~

Conradson = 0,10 %

Grinring: Vg = 22,5% Conradeon = 6,23 %

Die Analyse der gealterten Ole ergabi

’

Alternngsteste von Gemischgn ngfg:mnnd Grinringl glcicher

synth.01 .. | 100 90 ( 75 66,7 50 o
Gritnring -— | o 10 | 25 3%,% 50 | 100
x) x)
0, verbr. %12, 13,6 | 7,4 4,4 Oy~ | 0y
—+ Vgg % | 134|103 |54 32 2 3
vz 38,2 | 45,4 | 31,7 | 20,6 1,2 | 0,2
HyO - com | 7,9 | By~ | 5,2 1 4,2 | 0,= | 0p=-
Conradson % | 0,46 | 0,650 0,65 0,54 0,28 ! 0,23

“Tidor ®Brwarten d@ndern sich nlcht etwa die analytischen
Werte stetig, in voller Verteilung liber die ganze Breite
des Mischungsdiagrammse. Vielmehr wirkt sich ein Zunsatz von
~1o % CFUnTing zu 90 % RCH-UY 8ls cinec Versohlechtorung (1)
der Stabllitét aus. '

Bereits bei dom Gemisch 1 3.1 ist eine,hohe.ozwﬂestigkcit

erreicht.

X) = Mittel aus 2 Testen.
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