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Ocena stabilnosci oksydacyjnej paliw do silnikow
0 zaptonie samoczynnym wedtug projektowanych
wymagan CEN

Stabilnos¢ oksydacyjna jest jedna z podstawowych wlasciwosci eksploatacyjnych oznaczanych dla paliwa do
silnikéw wysokopreznych z zaptonem samoczynnym (ZS). W artykule przedstawiono rozwo6j metodyk oceny
stabilnosci oksydacyjnej olejoéw napedowych, takze zawierajacych FAME. Zamieszczono wymagania w zakresie
stabilnosci oksydacyjnej dla paliw do silnikow wysokopr¢znych oraz wyniki badan zwigzanych z opracowywanymi
modyfikacjami metod badawczych.

Stowa kluczowe: biodiesel, stabilno$¢ oksydacyjna, Rancimat, Petrooxy.

Evaluation of the oxidation stability of the fuel for compression ignition engines according
to the proposed requirements of CEN

Oxidation stability is very important in the quality control of diesel fuel compression ignition. This article presents
new requirements for oils and biodiesel. It describes new or modified research methods of oxidation stability. It con-
tains requirements for the oxidative stability of the fuel for diesel engines and results of work on the modification
methods being developed.

Key words: biodiesel, oxidation stability, Rancimat, Petrooxy.

Wstep

Stabilnos¢ oksydacyjna jest jedng z podstawowych wtasci-
wosci eksploatacyjnych oznaczanych dla paliwa do silnikow
wysokopreznych z zaptonem samoczynnym (ZS).

Proces utleniania paliwa prowadzi do tworzenia si¢ w nim
réznego rodzaju osadow, zywic i kwasoéw. Powstate produk-
ty utleniania mogg uszkadza¢ pompy paliwowe, blokowac
filtry i przewody paliwowe. Osadzajac si¢ na koncéwkach
wtryskiwaczy, zaburzaja one proces wtrysku paliwa. Kwasne
produkty utleniania przyczyniajg si¢ do degradowania ele-
mentow silnika, powodujac zwiekszong korozje oraz szybkie
niszczenie réznego rodzaju uszczelnien.

Wymog oznaczania stabilno$ci oksydacyjnej paliw po-
jawit sie juz w pierwszym wydaniu normy EN 590:1998
(PN EN 590:1999).
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Norma EN 590 Paliwa do pojazdow samochodowych
— Oleje napedowe — Wymagania i metody badan jest euro-
pejska procedura opisujgca wiasciwosci fizykochemiczne,
jakie muszg posiada¢ wszystkie sprzedawane na terenie
Unii Europejskiej oleje napgdowe przeznaczone do zasilania
pojazddow mechanicznych wyposazonych w silniki wysoko-
prezne z zaptonem samoczynnym.

Pojawienie si¢ na rynku nowego rodzaju paliwa pocho-
dzenia roslinnego FAME oraz oleju napgdowego pochodzenia
naftowego z biokomponentami, ze wzgledu na inny sktad
chemiczny, spowodowato trudnosci w ocenie ich stabilnosci
oksydacyjne;j.

Dla paliwa B100 (100% FAME) opracowana zostata przez
CEN norma EN 14214:2003 (PN EN 14214:2004) Paliwa



Tablica 1. Wymagania normy EN 590:1998 dla oznaczania
odpornos$ci na utlenianie

Odpornosé

3 —
na utlenianie g/m 2

ASTM D 2274

artykuty

gan dotyczacych oleju napedowego w wydaniu normy
EN 590:2009 z adnotacja, ze moze by¢ ona stoso-
wana dla oleju napedowego zawierajacego powyzej
2% (V1V) FAME oraz Ze jest to dodatkowe tymczaso-
we wymaganie, weryfikowane przez CEN, do czasu
kiedy bedzie dostepnych wiecej danych technicznych
w zakresie odpornosci na utlenianie i parametrow

" Norma ASTM D 2274 zostata zastapiona w wydaniu EN 590:1999
(PN EN 590:2002) norma réwnowazng EN ISO 12205.

do pojazdow samochodowych — Estry metylowe kwasow
tuszczowych (FAME) do silnikow o zaptonie samoczynnym
(Diesla) — Wymagania i metody badan, w ktorej zawarto
wymog oznaczania stabilnosci oksydacyjnej FAME wedlug
metody EN 14112.

Tablica 2. Wymagania normy EN 14214:2003 dla oznaczania
odpornos$ci na utlenianie

Stabilno$¢
oksydacyjna h
(w 110°C)

6,0

EN 14112

uzytkowych olejow napgdowych.
Dalsze prace CEN ukierunkowane byly na poszu-
kiwanie metody umozliwiajacej badanie stabilnosci
oksydacyjnej wszystkich obecnych na rynku olejow nape-
dowych, zaré6wno pochodzenia naftowego, jak i roslinnego.
15 wrzesnia 2011 r. CEN zatwierdzita norme EN 16091
(PN EN 16091: grudzien 2011 r.) Ciekte produkty nafiowe
— Srednie destylaty, estry metylowe kwasow tuszczo-
wych (FAME) i ich mieszanki — Oznaczenie stabilno-
sci oksydacyjnej w tescie przyspieszonego utleniania
w matej skali.
Obecnie CEN pracuje nad nowymi wydaniami
norm EN 590 i EN 14214.
Komitet techniczny CEN/TC 19 Paliwa gazo-
we I ciekle, srodki smarowe i naftowe produkty po-

" Norme EN 14112 opracowal Komitet Techniczny CEN/TC 307, zostata ona

oparta na normie stosowanej w przemysle ttuszczowym ISO 6886.

Metoda badawcza EN 14112:2003 przeznaczona byta
jedynie do oznaczania stabilno$ci oksydacyjnej paliw po-
chodzenia roslinnego FAME (B100).

Dla paliw pochodzenia naftowego z dodatkiem FAME
do oceny odpornosci na utlenianie nadal stosowana byta
metoda EN ISO 12205. W Grupach Roboczych CEN trwaty
jednak prace nad przystosowaniem metody EN 14112 do
oceny stabilno$ci oksydacyjnej paliw naftowych z r6zng
zawarto$cia FAME.

23 maja 2009 r. CEN zatwierdzit norm¢ EN 15751
(PN EN 15751:2010) Paliwa silnikowe — estry metylowe
kwasow tluszczowych (FAME) jako paliwo lub komponent
paliwa do silnikow Diesla — Oznaczanie stabilnosci oksyda-
cyjnej w tescie przyspieszonego utleniania.

Norma EN 15751:2009 zostala wprowadzona do wyma-

Tablica 3. Wymagania normy EN 590:2009 dla oznaczania
odpornos$ci na utlenianie

g/m’ 20
na utlenianie h

Odpornos¢
25

ENISO 12205
EN 157517

dobne, produkty pochodzenia syntetycznego i biolo-
gicznego zaproponowatl w nowym wydaniu normy
(prEN 14214:2011.4) zwigkszenie kryterium mini-
malnej odpornosci na utlenianie dla paliw o 100-procentowe;j
zawartosci FAME.

Norma EN 14214:2012 zostata zatwierdzona 20 sierpnia
2012 r. i zaczeta obowiazywac od 10 wrzesnia 2012 r., za-
stepujac norme EN 14214:2008+A1:2009.

Tablica 4 przedstawia wymagania dla paliw o 100-pro-
centowej zawarto$ci FAME zgodnie z nowym wydaniem
normy przedmiotowej EN 14214:2012.

Obecnie obowiazujaca norma stuzaca do oceny paliw do
silnikéw z zaptonem samoczynnym o zawartosci FAME do
7% jest norma EN 590:2009+A1:2010.

Komitet techniczny CEN/TC 19 Paliwa gazowe i ciekle,
Srodki smarowe i naftowe produkty podobne, produkty po-
chodzenia syntetycznego i biologicznego opracowat projekt
nowego wydania normy prEN 590:2011, w sprawie ktorego
zostata przeprowadzona ankieta.

Projekt ten w zakresie oceny stabilnosci oksydacyj-
nej przewiduje prowadzenie badan wedtug procedur:
+ ENISO 12205,

* EN 15751 (likwidujac odnosnik o tymczasowosci
tego oznaczenia).

Wprowadza on rowniez do wymagan badanie

" Dodatkowe tymczasowe wymaganie, weryfikowane przez CEN do czasu, kiedy
bedzie dostepnych wigcej danych technicznych w zakresie odporno$ci na utlenia-

nie i parametrow uzytkowych olejow napgdowych.

stabilnosci wedhug metody EN 16091.
Norma EN 590 zostanie podzielona na dwie czesci,
z ktérych jedna bedzie obejmowac metody badan i wy-
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Tablica 4. Wymagania normy EN 14214:2012 dla oznaczania odpornosci na utlenianie

Zawarto$¢ estrow metylowych kwasow ttuszczowych (FAME) % (m/m) 96,5 - EN 14103
Gestos¢ w temperaturze 15°C kg/m’ 860 900 ;\If IISS(;) 132617855
Lepkos¢ w temperaturze 40°C mm?/s 3,50 5,00 EN ISO 3104
Temperatura zaptonu °C 101 - ]]?I:II izg gé;gef:
Zawarto$¢ siarki mg/kg - 10,0 gg 128 ;8232
Pozostato$¢ po koksowaniu (z 10% pozostatosci destylacyjnej) % (m/m) - 0,30 EN ISO 10370
Liczba cetanowa - 51,0 - EN ISO 5165
Zawarto$¢ popiotu siarczanowego % (m/m) - 0,02 ISO 3987
Zawarto$¢ wody mg/kg - 500 EN ISO 12937
Calkowita zawarto$¢ zanieczyszczen mg/kg - 24 EN 12662i
e s sz i
EN 15751 (metoda
Stabilno$¢ oksydacyjna w temperaturze 110°C godziny 8,07 - rozjemcza)
EN 14112
Liczba kwasowa mg KOH/g - 0,50 EN 14104
Liczba jodowa gjodu/100 g - 120 EN 14111
Zawarto$¢ estru metylowego kwasu linolenowego % (m/m) - 12,0 EN 14103
pe e o T T N R T
Zawarto$¢ alkoholu metylowego % (m/m) - 0,20 EN 14110
Zawarto$¢ monoacylogliceroli % (m/m) - 0,80 EN 14105
Zawarto$¢ diacylogliceroli % (m/m) - 0,20 EN 14105
Zawarto$¢ triacylogliceroli % (m/m) - 0,20 EN 14105
Zawartos¢ wolnego glicerolu % (m/m) - 0,02 l]EEII\\]I 11111%55
Zawarto$¢ ogodlnego glicerolu % (m/m) - 0,25 EN 14105
Zawartos$¢ metali grupy I (Na + K) mg/kg - 5,0 EN 14108k
EN 14109
Zawarto$¢ metali grupy II (Ca + Mg) mg/kg 5,0 EN 14538
EN 14538
Zawarto$¢ fosforu mg/kg - 4,0 EN 14107

" Limit minimalnej stabilnosci oksydacyjnej paliwa B100 o 100-procentowej zawartosci FAME zostat zwigkszony z 6 do 8 h.

magania dla paliw o maksymalnej 7-procentowej (V/V) za-
wartosci estrow metylowych kwaséw thuszczowych (FAME)
w oleju napedowym, a druga — paliwa o zwigkszonej do
10% (V/V) zawarto$ci FAME.

Obecnie postanowiono, ze nowe wydanie normy EN 590,
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cze$¢ pierwsza bedzie obowigzywalo tylko dla paliw o zawar-
tosci FAME do 7%, natomiast dla paliw o zawarto§ci FAME
10% zostanie opracowana druga cze$¢ normy.

Przewidywany czas zatwierdzenia nowego wydania normy
EN 590, czes¢ pierwsza to rok 2013.



artykuty

Metody oznaczania stabilnosci oksydacyjnej

Oznaczanie stabilnosci oksydacyjnej zgodnie z norma
PN ISO 12205

Typowe badania odpornosci na utlenianie olejéw napg-
dowych 1 opatowych pochodzenia naftowego prowadzi si¢
z wykorzystaniem procedury PN ISO 12205 Oznaczanie
odpornosci na utlenianie srednich destylatow paliwowych.
Test ten stuzy do oceny stabilnos$ci paliw w czasie ich prze-
chowywania (magazynowania). Okresla on proces degra-
dacji oleju, mierzony zawartoscig zwiazkow chemicznych
zatrzymanych na filtrze z widkna szklanego.

Fot. 1. Aparat do badan stabilno$ci oksydacyjne;j
zgodnie z metodg PN ISO 12205 (fot. INiG)

Proces utleniania prowadzony jest w szklanych rurach.
Przefiltrowany olej poddawany jest utlenianiu (przeptyw
tlenu 3 1/h) w temperaturze 95°C, w czasie 16 h. Produkty

Fot. 2. Saczek i rura
testowa po badaniu
stabilnosci oksydacyjne;j
zgodnie z metoda
PN ISO 12205 (fot. INiG)

utleniania zatrzymane na filtrze z widkna szklanego oraz
osady przylegajace, wymyte rozpuszczalnikiem trojsktadni-
kowym i przeniesione do zlewki, poddawane sg suszeniu do
statej masy. Suma osadow na saczku i w zlewce przeliczona
na metry szescienne jest miarg stabilnosci oksydacyjne;j.

Oznaczanie stabilno$ci oksydacyjnej zgodnie z norma
PN EN 14112

Do oceny paliw estrowych o 100-procentowej zawartosci
FAME powszechnie stosowana jest metoda PN EN 14112
Produkty przetwarzania olejow i ttuszczow. Estry metylowe
kwasow ttuszczowych (FAME). Oznaczanie stabilnosci oksy-
dacyjnej (test przyspieszonego utleniania).

Metoda oznaczania stabilnosci, wedlug PN EN 14112,
oparta jest na procesie absorbcji w wodzie lotnych produktow
utleniania paliwa oraz pomiarze ich przewodnosci wtasci-
wej. Czas potrzebny do uzyskania gwaltownego wzrostu
przewodnosci wlasciwej jest miarg odporno$ci probki paliwa
na utlenianie.

Fot. 3. Aparat do badan stabilnosci oksydacyjnej zgodnie
z metoda PN EN 14112 oraz metoda PN EN 15751 (fot. INiG)

Oznaczanie stabilnosci oksydacyjnej zgodnie z norma
PN EN 15751

Do oceny mieszanek paliwowych zawierajacych powyzej
2% estrow metylowych kwasow thuszczowych FAME sto-
sowana jest metoda PN EN 15751 Paliwa silnikowe — estry
metylowe kwasow ttuszczowych (FAME) jako paliwo lub
komponent paliwa do silnikow Diesla — Oznaczanie sta-
bilnosci oksydacyjnej w tescie przyspieszonego utleniania.

Metoda badania oparta jest na wyzej opisanej metodzie
PN EN 14112.
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Réznice wystepujg w:

* ilo$ci stosowanej probki do badan (ilo§¢ probki zwiek-
szono z 3 do 7,5 g),

* ilo$ci wody absorpcyjnej (zwiekszono z 50 do 60 ml),

» wielkosci naczyn testowych,

* rodzaju przewodow taczacych naczynia reakcyjne z na-
czyniami testowymi (przewody silikonowe zastapiono
przewodami fluorowymi).

1

e

T/ 2

Rys. 1. Schemat dziatania aparatu do oznaczania stabilno$ci
oksydacyjnej zgodnie z metodami EN 14112 oraz EN 15751

1 — wlot powietrza, 2 — blok grzewczy, 3 — naczynie reakcyjne,
4 —naczynie pomiarowe, 5 — elektrody

Oznaczanie stabilnosci oksydacyjnej zgodnie z norma
PN EN 16091

Obecnie jedyng uniwersalng metodg pozwalajacg oceniaé
stabilno$¢ oksydacyjng wszystkich stosowanych rodzajow
paliw — zaréwno olejowych, jak i benzynowych — jest opra-
cowana w kwietniu 2010 roku metoda EN 16091 Ciekte
produkty naftowe — srednie destylaty, estry metylowe kwa-

sow tuszczowych (FAME) i ich mieszanki — Oznaczenie
stabilnosci oksydacyjnej w tescie przyspieszonego utleniania
w matej skali.

Metoda EN 16091 jest testem szybkim, pozwalajacym
w krotkim czasie ocenié stabilno$¢ oksydacyjng badanych
probek.

Fot. 4. Aparat do badan stabilnosci oksydacyjne;j
zgodnie z metoda EN 16091

Do wykonania testu wymagana jest mata ilo$¢ probki,
tj. ok. 5 ml. Eksperyment jest bezpieczny. Jego przebiegiem
kieruje si¢ mikroprocesorowo. Automatycznie sterowane jest
grzanie i chtodzenie, jak rowniez przeptukiwanie i napetianie
tlenem. Pomiaru spadku ci$nienia dokonuje mikroprocesor,
a dane za pomocg interfejsu do ich transmisji zostajg przestane
do komputera, gdzie sa one przetwarzane i przedstawiane
w formie wykresu.

Zasada metody badawczej PN EN 16091opiera si¢ na
pomiarze zmian ci$nienia w szczelnie zamknigtym naczyniu
testowym. Do metalowego, pokrytego warstwg ztota, na-
czynia testowego wpro-
wadza si¢ 5 ml badane;j
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Rys. 2. Wykres zmian cis$nienia i temperatury w czasie, opisujacy przebieg testu oznaczania
stabilnosci oksydacyjnej wedlug EN 16091
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pach 1 s do osiggnigcia
punktu koncowego, czyli
spadku ci$nienia o 10%



w stosunku do najwyzszej jego wartosci. Wynikiem badania
jest czas, jaki uptynat od poczatku testu, tj. od momentu osia-

artykuty

gnigcia przez probke temperatury 140°C, do chwili spadku
ci$nienia wewnatrz naczynia testowego o 10%.

Prace grup roboczych CEN

Obecnie w Grupach Roboczych CEN trwaja dalsze prace
dotyczace sposobu oznaczania stabilnoSci oksydacyjne;.
CEN pracuje nad:

» ustaleniem limitu dla badania stabilno$ci oksydacyjnej
wedtug EN 16091,

» modyfikacjg oznaczenia stabilnosci oksydacyjnej wedtug
EN 15751 (podwyzszenie temp. badania w celu skrocenia
czasu oznaczenia z rdwnoczesng zmiang limitu),

* polepszeniem powtarzalno$ci i odtwarzalnos$ci metody
EN 15751,

* badaniem wptywu réznych dodatkéw modyfikujacych
wlasciwosci oleju na stabilno$¢ oksydacyjna.

Konsultacje zakoncza si¢ w 2013 roku.

W ramach prac prowadzonych w Instytucie Nafty i Gazu
wykonano:

» porownanie wynikdéw badania stabilno$ci oksydacyjnej
FAME zgodnie z metodami PN EN 14112 1 PN EN 15751,

* pordéwnanie wynikéw uzyskanych metoda badawcza
PN ISO 12205 oraz metoda PN EN 15751,

* oznaczanie stabilno$ci oksydacyjnej oleju napedowego
o r6znej zawartosci FAME wedlug PN ISO 12205,

» oznaczanie stabilno$ci oksydacyjnej oleju napedowego
o roznej zawarto$ci FAME wedlug EN 15751,

* oznaczanie stabilno$ci oksydacyjnej oleju napedowego
o roznej zawarto$ci FAME wedlug EN 16091,

e porownanie wynikow badan stabilno$ci oksydacyjnej
wedtug EN 15751, uzyskanych w réznych warunkach
temperaturowych,

» porownanie odtwarzalno$ci metody stabilnosci oksyda-
cyjnej EN 15751 dla r6znych wynikéw badania,

¢ pordéwnanie stabilnos$ci oksydacyjnej probek z rdézng
procentowg zawarto$cig NITROCETU (azotan 2-etylo-
hexylowy (2-EHN)),

» porownanie wynikéw stabilnosci oksydacyjnej uzyska-
nych metodami PN EN 15751 1 PN EN 16091.

Poréwnanie wynikéw badania stabilnosci oksydacyjnej
FAME zgodnie z metodami PN EN 14112 i PN EN 15751

Na podstawie uzyskanych efektow badan mozna stwier-
dzi¢, ze wyniki otrzymane przy uzyciu dwoch metod sg zbli-
zone. Rezultaty uzyskane metodg PN EN 15751 sg nieco wyz-
sze niz te, ktore otrzymano dzigki metodzie PN EN 14112.
W wigkszosci przypadkoéw wyniki badan mieszcza si¢ w od-
twarzalno$ci normatywnej zarowno jednej, jak i1 drugiej
metody badawczej.

Uzyskane rezultaty oznaczania stabilnoséci zgodnie z tymi
metodami przedstawiono na rysunku 3. Czerwong linig za-
znaczono limit wymagan dla FAME zgodnie z norma przed-
miotowg EN 14214 (obecnie limit ten ulegt zwickszeniu z 6
do 8 h).
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@ Stabilno$¢ oksydacyjna wedtug EN 14112 [h]
W Stabilno$¢ oksydacyjna wedtug EN 15751 [h]

Rys. 3. Porownanie wynikoéw badania stabilnosci
oksydacyjnej FAME zgodnie z metodg PN EN 14112
i metoda PN EN 15751

Porownanie wynikéw badan stabilnosci oksydacyjnej
FAME zgodnie z metodami PN ISO 12205
i PN EN 15751

Na podstawie uzyskanych wynikéw badan mozna stwier-
dzié, ze nie istnieje prosta zalezno$¢ miedzy wynikami
stabilno$ci oksydacyjnej uzyskanymi metodag PN EN 15751
a tymi, ktére otrzymano przy uzyciu metody PN ISO 12205.
Probka nr 3 nie spetnia wymagan normy PN EN 590
w zakresie oznaczania stabilno$ci oksydacyjnej, zarow-
no uzyskanej metoda PN EN 15751, jak rowniez metoda
PN ISO 12205. Prébki nr 12 i 13 nie speiniajg wymagan
normy PN EN 590 dla oznaczenia stabilno$ci oksydacyj-
nej zgodnie z metoda PN EN 15751, natomiast realizuja
wymagania dla oznaczenia stabilno$ci zgodnie z norma
PN ISO 12205.

Roznice te wynikaja z faktu, iz norma PN ISO 12205 prze-
znaczona byta do oceny odpornos$ci na utlenianie w trakcie
przechowywania paliw pochodzenia naftowego, a sposob
podejécia w niej do problemu stabilnosci oksydacyjne;j jest
zupehie inny niz w normie PN EN 15751.

Uzyskane wyniki oznaczania stabilnosci oksydacyjne;j
zgodnie z tymi metodami przedstawiono na rysunku 4.
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Czerwong linig zaznaczono obecny limit wymagan dla
oleju napedowego z zawartosciag FAME powyzej 2%, zgodnie
znormg przedmiotowa PN EN 590 dla oznaczania stabilnosci
oksydacyjnej metodg PN EN 15751 (minimum 20 h).

Zielona linig zaznaczono obecny limit wymagan dla oleju
napedowego z zawarto$cig FAME do 7%, zgodnie z norma
przedmiotowa PN EN 590 dla oznaczania stabilnosci oksy-
dacyjne metodg PN 1SO 12205 (maksimum 25 g/m’).
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Rys. 4. Porownanie wynikow badania stabilnosci

oksydacyjnej olejow napgedowych z zawartoscia FAME od 2
do 7%, zgodnie z metodami PN EN 15751 i PN ISO 12205

Poréwnanie wynikoéw badan stabilnosci oksydacyjnej
olejow o réznej zawartos$ci FAME, wykonanych
zgodnie z metoda PN ISO 12205

Czerwona linig zaznaczono limit wymagan dla stabilno$ci
oksydacyjnej oleju napgdowego zgodnie z normg przedmio-
towa PN EN 590 dla oznaczania stabilnosci oksydacyjne;j
metodg PN ISO 12205 (ponizej 25 g/m?).
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Rys. 5. Stabilno$¢ oksydacyjna oleju napedowego
o roznej zawartosci FAME, oznaczona zgodnie
znorma PN ISO 12205
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Na podstawie uzyskanych wynikéw badan mozna
stwierdzi¢, ze metoda PN ISO 12205 jest bardzo mato
wrazliwa na zmiany procentowej zawartosci FAME w oleju
napedowym.

Poréwnanie wynikéw badan stabilnosci oksydacyjnej
olejow o réznej zawartosci FAME, wykonanych
zgodnie z metodg EN 15751

Czerwona linig zaznaczono limit wymagan dla stabilno$ci
oksydacyjnej oleju napgdowego zgodnie z normg przedmio-
towa PN EN 590 dla oznaczania stabilno$ci oksydacyjne;j
metoda PN EN 15751 (powyzej 20 h).

Na podstawie uzyskanych wynikow mozna stwierdzic,
ze metoda PN EN 15751 jest bardzo wrazliwa na zmiany
procentowej zawartosci FAME w oleju napedowym. Zmiana
zawarto$ci FAME od 5 do 10% powoduje spadek stabilnosci
oksydacyjnej od 7 do 12 h.
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Rys. 6. Stabilno$¢ oksydacyjna oleju napedowego
o réznej zawartosci FAME, oznaczona zgodnie
znormg PN ISO 15751

Poréwnanie wynikéw badan stabilnos$ci oksydacyjnej
olejow o réznej zawartosci FAME, wykonanych
zgodnie z metodami EN 16091

Na podstawie uzyskanych wynikow badan mozna stwier-
dzi¢, ze metoda PN EN 16091 jest wrazliwa na zmiany
procentowej zawarto$ci FAME w oleju napedowym. Zmiana
zawartosci FAME od 5 do 10% powoduje spadek stabilno$ci
oksydacyjnej od 8 do 41 min.

Na wykresie nie zaznaczono limitu wymagan normy
przedmiotowej PN EN 590 dla stabilnos$ci oksydacyjne;j
oleju napedowego, oznaczanej metodg PN EN 16091, gdyz
nie zostal on jeszcze okreslony. Obecnie trwajg prace nad
jego ustaleniem.
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Rys. 7. Stabilno$¢ oksydacyjna oleju napedowego
o roznej zawartosci FAME, oznaczona zgodnie
znormg PN ISO 16091

Poréwnanie wynikéw badan stabilnosci oksydacyjnej
olejow o réznej zawartosci FAME, wykonanych
zgodnie z metodg PN EN 15751, uzyskanych

w roznych warunkach temperaturowych

Prace Grup Roboczych CEN miaty na celu rowniez po-
szukiwania takich modyfikacji istniejgcych metod badaw-
czych, ktore pozwolityby skroci¢ czas oznaczenia stabilnosci
oksydacyjnej. Obiecujacymi okazaly si¢ by¢ wyniki badan
otrzymane dla metody PN-EN 15751.

Modyfikacji poddano temperaturg, w ktorej prowadzo-
no badania, zmieniajac ja ze 110°C na 120°C. Pozostate
parametry oznaczenia pozostaly bez zmian. Uzyskane wy-
niki okreslania stabilnosci oksydacyjnej, zgodnie z wyzej
wymienionymi zatozeniami, przedstawiono na rysunku 8.
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Rys. 8. Stabilnos¢ oksydacyjna oleju napgdowego o roznej
zawartosci FAME, oznaczona zgodnie z normg PN EN 15751
—wyniki uzyskane dla temperatur oznaczenia 110°C i 120°C
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Czerwona linig zaznaczono obecny limit wymagan odpor-
nosci na utlenianie dla oleju napedowego z zawarto$cig FAME
powyzej 2%, zgodnie z norma przedmiotowg PN EN 590 dla
oznaczania stabilno$ci oksydacyjnej metodag PN EN 15751
(minimum 20 h).

Uzyskane wyniki oznaczenia stabilnosci oksydacyjne;j
olejow napedowych o zawartoSci FAME powyzej 2% dla
roznych temperatur prowadzenia badania w sposob jedno-
znaczny pokazuja, ze stabilno$¢ oksydacyjna oznaczana
w wyzszej temperaturze badania jest zdecydowanie nizsza.

Podwyzszenie temperatury oznaczenia stabilnosci oksy-
dacyjnej o 10°C, ze 110°C do 120°C, powoduje obnizenie
stabilnosci oksydacyjnej o okoto 50%. Zaleznos¢ ta potwier-
dzita si¢ dla wszystkich przebadanych probek, zardéwno tych
spetiajacych wymagania normy przedmiotowej PN EN 590,
jak rowniez tych, dla ktorych wyjsciowa stabilno$¢ oksy-
dacyjna (oznaczona w temp. 110°C) byta nizsza niz 20 h.

Uzyskanie bardzo dobrej zaleznosci migdzy oznacze-
niem stabilnosci oksydacyjnej PN EN 15751 w temperatu-
rach 110°C i 120°C moze w przysztosci by¢ wykorzystane
w nastepnych wydaniach normy EN 590, przy zalozeniu, ze
zmianie ulegnie rowniez limit wymagan.

Skrécenie czasu badania w duzym stopniu moze wptynaé
na obnizenie kosztow pomiarow stabilnosci oksydacyjnej,
jak réwniez zapewni poprawe odtwarzalno$ci metody, ktora
wraz ze wzrostem wartosci stabilnosci oksydacyjnej réwniez
ulega podwyzszeniu.
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@ Stabilnos¢ oksydacyjna

Rys. 9. Odtwarzalno$¢ normatywna dla metody PN EN 15751

Poréwnanie wynikéw oznaczen stabilnosci oksydacyjnej
uzyskanych metodami PN EN 15751 i PN EN 16091
Prowadzone obecnie prace Grup Roboczych CEN dotycza
ustalenia limitu wymagan dla badania stabilnosci oksydacyj-
nej, wykonywanego zgodnie z norma EN 16091.
Dotychczas obowigzujgca norma EN 590 dopuszcza ba-
danie stabilnosci oksydacyjnej wedtug tej procedury, jednak
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brak limitu odno$nie wymagan powoduje, ze uzyskane wy-
niki badan nie rozstrzygaja kwestii mozliwosci zastosowania
danego produktu jako paliwa do silnikow wysokopreznych
w zakresie spetnienia postulatow odno$nie tej wlasciwosci
eksploatacyjnej. W Instytucie Nafty i Gazu przeprowadzono
badania porownawcze dwdch metod oceny stabilnosci oksyda-
cyjnej. Wykonywano rownolegle dwa oznaczenia stabilno$ci
oksydacyjnej. Jedno badanie prowadzone bylo zgodnie z normg
PN EN 15751, a drugie wedlug normy PN EN 16091. Na pod-
stawie wynikow tego typu poréwnan, uzyskanych w réznych
laboratoriach z Unii Europejskiej, zostanie okre$lony i wpro-
wadzony do normy EN 590 limit wymagan dla stabilno$ci
oksydacyjnej, oznaczanej metoda EN 16091.

Uzyskane w INiG wyniki oznaczania stabilnos$ci zgod-
nie z PN EN 15751 oraz PN EN 16091 dla prébek paliwa
do silnikéw z zaplonem samoczynnym przedstawiono na
rysunku 10.

Czerwong linig zaznaczono obecny limit wymagan dla ole-
jow napedowych z zawartoscia FAME powyzej 2%, zgodnie
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Rys. 10. Porownanie wynikow stabilnosci oksydacyjne;j
uzyskanych metodami PN EN 15751 i PN EN 16091
(probka 13 odrzucona)

znormg przedmiotowg PN EN 590 dla oznaczania stabilnosci
oksydacyjnej metodg PN EN 15751 (minimum 20 h).

Podsumowanie

Przeprowadzono oznaczenia stabilnos$ci oksydacyjne;j
zgodnie z projektowanymi lub rozwazanymi przez CEN
zmianami sposobu wykonania badania.

Dla oznaczenia stabilnosci oksydacyjnej, zgodnie z norma
PN EN 15751, wykonano badania w temperaturach 110°C
oraz 120°C. Dla temperatury 120°C uzyskano dwukrotne
obnizenie wartosci stabilno$ci oksydacyjnej. Wprowadzenie
zmiany temperatury oznaczania stabilno$ci oksydacyjnej
ze 110°C na 120°C, wraz z odpowiednim obnizeniem wyma-
gan zawartych w normach przedmiotowych dla tych paliw,
pozwolitoby dwukrotnie skroci¢ czas oznaczenia i zwigkszy¢
precyzje pomiarow.

Przeprowadzono badania poréwnawcze oznaczania stabil-
nos$ci oksydacyjnej FAME zgodnie z metodg PN EN 14112
oraz metodg PN EN 15751. Zaobserwowano, ze wyniki ozna-
czenia stabilnosci oksydacyjnej uzyskane metoda okreslong
w normie przedmiotowej EN 14214 jako metoda rozjemcza
(PN EN 15751) sa wyzsze niz wyniki badania wykonane-
go wedtug normy PN EN 14112, jednak mieszcza si¢ one
w granicach odtwarzalnos$ci obu metod.

Wykonano badania wplywu zmiany zawartos$ci procento-
wej FAME w oleju napedowym pochodzenia mineralnego na

Prosimy cytowac jako: Nafta-Gaz 2013, nr 11, s. 858-867

stabilnos$¢ oksydacyjng oznaczang metodami PN ISO 12205,
PN EN 15751 oraz PN EN 16091, stwierdzajac nastgpnie, ze
metoda PN ISO 12205 jest w najmniejszym stopniu wraz-
liwa na zmieniajacg si¢ zawartos¢ FAME (w zakresie od 5
do 10%).

Przeprowadzono badania poréwnawcze metod PN
ISO 12205 i PN EN 15751. Na podstawie uzyskanych wy-
nikéw badan stwierdzono, ze nie mozna okresli¢ zalezno$ci
miedzy wyzej wymienionymi metodami badawczymi.

W kilku przypadkach probki spetniajace wymagania
normy PN EN 590 w zakresie stabilno$ci oksydacyjnej ozna-
czanej zgodnie z normg PN ISO 12205 nie spelniajg wymagan
przy oznaczeniu stabilno$ci wedlug metody PN EN 15751.

Prace CEN, majace na celu okreslenie limitu wymagan
dla paliw do silnikow wysokopreznych o zaptonie samo-
czynnym w zakresie oznaczania stabilnosci oksydacyjne;j
zgodnie z metoda PN EN 16091, prowadzone byty rowniez
w Instytucie Nafty i Gazu.

Na podstawie uzyskanych wynikow badan mozna stwier-
dzi¢, ze limit odpornosci na utlenianie, umieszczony w normie
przedmiotowej EN 590, dla metody PN EN 16091 powinien
zosta¢ ustalony na poziomie ok. 50 min.

Artykut powstal na podstawie pracy nr 0089/TE/2012, finansowanej przez MNiSW.
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Zakres dziafania:

e ocena w testach laboratoryjnych wiasciwosci fizykochemicznych oraz uzytkowo-eksploatacyj-

nych wg najnowszych procedur badawczych; zaréwno europejskich jak i amerykanskich:

» paliw ciektych, biopaliw i biokomponentéw,

» materiatfdow smarnych, w tym: olejow silnikowych, przektadniowych i przemystowych; za-
rowno $wiezych, jak i przepracowanych;

e pelny zakres ustug w zakresie nowoczesnego planowania i monitorowania wiasciwosci olejow
smarowych w eksploatacji wraz z oceng zachodzacych w nich zmian, doradztwo i ekspertyzy
w zakresie uzytkowania olejéw niewtasciwej jakosci lub ich niewfasciwej eksploatacji;

*  szeroki zakres ocen stanowiskowych wiasciwosci trybologicznych paliw, srodkéw smarowych
oraz cieczy hydraulicznych;

*  oceny liczb oktanowych i cetanowych w testach silnikowych wg procedur europejskich i ame-
rykanskich;

*  jedyne w kraju oceny wiasciwosci uzytkowo-eksploatacyjnych paliw silnikowych wg ogélno-
europejskich testow silnikowych opracowanych przez CEC i wymaganych miedzy innymi przez
Worldwide Fuel Charter;

e  oceny kompatybilnosci dodatkéw do paliw i olejéw smarowych, ustugi eksperckie w zakresie probleméw zwigzanych z niekompatybilno-
$cig wyzej wymienionych produktow w eksploataciji;

e oceny wiasciwosci uzytkowo-eksploatacyjnych paliw i olejéw smarowych w badaniach eksploatacyjnych;

*  uslugi eksperckie w zakresie wptywu jakosci paliw na mozliwosci powstania dysfunkcji i uszkodzen silnikowych uktadéw wtrysku paliwa;

*  badania proceséw regeneraciji filtrow czastek statych na stanowisku silnikowym, doradztwo w zakresie eksploatacji uktadow filtracji spalin
wyposazonych w filtry czastek statych.
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