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Verfohren zur Herstellung hochwertiger Schmiersle aug/hochno-
lekularen Paraffinen der katalytischen Kohlenoxydhydyierung.

Hochsohmelzende: Peraffine beliebiger Herkunft kann man
in verscbiedener Veise auf synthetische Schmierdle verarbeiten, wo-
bel der erste irbeitsgong stets in der Gewinnung olefinreicher Koh-
lenwasserstoffgemische besteht, die als Ausgangsuaterial fiir die
Polymerisation dienen, Die erforderlichen Olefine kann man beispielg-
welse durch Spaltung erzeugen, Hierbei erhélt mon zlemlich niedrig-
giedende Kohlenwasserstoffg:mische, auBerdem treten nicht unerheb-
liche Verluste durch Gasbildung und sohlenstoffabscheidung ein, Zei
der Polymerisetion liefern derartige Spaltprodukte synthetische
Schmiersle von verhédltnisnédBig nur geringer Viskositut,

5tett durch Jpaltung het men die Paraffin auch bereits
durch Chlorierung und nachfolgende Chlorabspaltung in Olefine iiberge-
flihrt, wobei die Chlorcbspcltung teilweise auch nit der Polymerisa-
tion kombini-<rt wurde, Die aus derartigen Olcfinen oder den ChloTice
rungsprodukten s¢dbst gewonnenen Schmiersle zeigten jedoch keine
befriedigenden ..igenschaften hincichtlich Viskositdat, Viskositdts-
polhthe und Stockpunkt. Insbesondere war es bigher nicht m6glich,
Schmierdle zu gewinnen, Gie trotz besonders hoher Viskositit einen
ausreichend tiefen Stackpunkt besitzen,

, Ls wurde gefunden, daB sich hochschmelzende Pareffine dep-
kotelytischen Kohlenoxydhydrierung mit guter susbewute auf iiberraschen
hochwerig%flsch%}ergﬁf verarbeiten lassen, wenn man bei der Chlor—
anlagéghnglhégg}fﬁgaiﬁgg%gen arbeitet, die in diescr .rt und iufe
einanderiolge bisher nicht benutzt wurden, Die Chloranlagerung muf
erfindungsgemdB so vorgenommen werden, daB suf die Paraffine ober-

-h"1b ihres Schmelzpunktes elementares Chlor soweit zur sinwirkung

- komnt, bis je Mol Prraffin eine Chloraufnchme von 0,9 bis 1,5 Mal
Chlor stattgefunden hat. Die erholtenen Chlorperaffine sind sodann
bei 300 bis 4009 iber einen aus Lieselsiure (SiOZ) oder/und "slumi-
niumoxyd (n1203) bestehenden ilontekt zu leiten, der vorher lingere
Zrit iiber seine Fint:rungstemperctur erhitzs war,

Durch einc unter den erwihnten Bedingungen effolgende
Chlofanlagerung wid -ghspeltung erhilt man ungesittigte Kohlenwasser.
stoffgemische, deren olefinische Doppelbindungen in nicht vorausseh-
btrer 'eise derart beschzffen sind, daB sie sich hervorragend gut
cu¥ Sohmiersl verarbeiten legsen., In guter .usbeute erh#lt man
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Schmiersle, die trotz ihrer verhdltnismdBig sehr hohen Viskositat
eine niedrige Viskositdtspolhthe und einen fiir die meistcn Verwen-
aungszwecke ausrcichend tiefen Stockpunkt besitzen,

Die Schniertlherstellung kenn hierbei mit an sich bekann-
ten Kondensationsmitteln, beispielsweise mit .luminiumchlorid in
Temperaturbereich von 50 his 100°¢ erfolgen. VYegen der hohgen

Viskositédt der entstehenden Polymeriscte erfolgt nach Beendigung
 der Kondensation eine Verdiinnung mit Schwerbenzin oder anderen
Losungomitteln, wie z.B. mit Leichtbenzin oder Chlorkohlenwasser-
stoffen (Trichlordthylen), demit die Polymerisationsschicht aus-
reichend leicht von dem Xontaktrieckstand abgetrennt werden kann,

vr

‘eitere Linzelheiten sind aug den nachstehenden iusfiih~
rungsbeispielen ersichtlich,

nusfiirungsbeispiel 1

Zin Teichparaffin der katalytischen fohlenoxydhydrieruag,
des einen Brstarrungspunkt von 25° und ein nittleres Folgewicht
von 268 cufwies, wurde bei 90 bis 110° solange mit gasformigem
Chlor behandelt, bis das entstendone Chlorierungsprodukt 26,3 ..
Chlor enthielt, was einer Chlorsufnchme von 0,98 Mol Chlor je Mol
Peraffin entsprach, Dieses Chlorierungsprodukt leitetoman bei 350°
mit einer Raumzeitbelestuns von 0,2 iiber einen bei 1250° gegliihten
Kontekt, der 94 % Si0, und 6 7 “1203 enthielt, .uf je 100 g einge-
cctztes Yeichparaffin ergaben sich 98 g eines olefinischen Kohlen-
wasserstoffgemisches, das eine Jodzahl von 122 und ¢einen Restchlor-
gehalt von 1,1 % zufwies.

Dieses Olefingemisch wurde mit 5 % wasserfreiem sluniniune
chlorid vermischt und zunichst 6 Stunden bei 500, danach weitere
6 Stunden bei 75° und @chlieBlich nochmels 12 Stunden bei 100°
unter lebhaftem Rijhren polymerisiert. Das erhaltenc Reaktionspro-
dukt wurde mit hydriertem Schwerbenzin verdiinnt und lingere Zeit
Ger Ruhe {iberlassen, Danach trennte men das erhaltene Polymerisat
vom - luminiumchlorid-Riickstand ab, un es bei 100 bis 120° lédngere
deit mit 5 % Bleicherde (Hendelsmarke Tonsil) zu behandeln, sn-
gchlieBend destillierte men das Schwerbenzin und die unterhalb von
400° siedenden sntcile im Vakuum eb, Das Zndprodukt war ein Schmjer~ '
01, dessen Viskositdt sich auf 93°E velief (50°C), wahrend die
Viskositdtspolhohe bei 1,58 und der Stockpunkt bei -22° lag.

Das eingesetzte Weichparaffin lieferte eine iusbeute von
70 % des soeben gekennzeichneten Schmiersls.

-3 -



®cg

| {04
:usfilirungsbeispiel 2

»in ob .rhalb von 300° sicdendes Pareffin der katolyti.-
scicn hohlenoxydhydrierung, dcs cin mittlercs Molgewicht ‘von 310
aufwies und einen urstsrrungspunkt von 34O‘besaﬂ, vurde unter deu-
ernden Mihren bei 110° solonge chloriert, bis dos Chlorierungspro-
c¢ukt 33,5 % Chlor cnthielt, was ciner Jhlorcufnchme von 1,4 il
Jhlor je Mol Taraffin catsprach, Dus suf diese “eise ~ .  crhal-
tene Chlorierungspro ukt wurde bei 350° mit einer Neunzeitbelastung
von U,2 iiber cin bei 20° cefédlltes Kicsclgel gelektet, das scincr-
scits mehrere Stunden lang bei 1200° gepliht war, d exbei wurde
ein olcfinischces Lohlenwecgerstoffgemisch .erhilten, dus fost
cilorfrei war und -ine Jodz.hl von 125 tufwies,

Dieses ungesittigte kohlenwasserstofiz-misch vermischte
nen nit 5 7% wasgerfreicen ~luniniumchlorid, um es dinn 24 Stunden
leng unter lebhcft . Tithren cuf 100°C zu crhitzen, Deg hicrbei ente
gtehende Polymerisationsproiukt wurde mit dem gleichen Volunen.
Sehwerbenzin verdiinnt, Hi rouf tr.oante nen dureh Dekantierung des
Polynerisat vou der Lontuitdlschicht 2b und erhitzte dos erstere im
Vekouwn bis cuf 4000, obel die Celwerbonzin wig dic leich%cr sic=-
denden .ateile abdestillicrten. - 1s -cstilictionsrilickstend verblieb
cin hochwertiges Schinicrol, d. s cine 7iskositdt von 125°T (5000),
cine Viskositétspollishie von 1,60 und cinca Stockpunkt von -50 besas,
Lus je 100 g ues cinges-tzten Porcffins erhiclt man O3 g Schmicrol,

Verfoarun zur o rst:ilung hochwertiger Sehmiersle cud
hochimoleckular . Pirufiinen der katelytischien “ohlenoxydhydricrung,
dadurch gekennzeichnet y 4ol Gie Purcfiine bei
Tumperaturcn kurz oburhilb ihres Schmelzpunktes solonge nit clemen-
tiren Chlor behandelt worden, bis dic Shloraufnchie 0,9 bis 1,4 ol
wnlor je Mol kolhlenw. sscrstoff crreicht het, vorcuf men dic erliale
tenen Chlorpurcffine zwisehon 300 und 400° tibor stilekige, 5102 oder/
- ing 4.1203 enthiltende Lontckte, die vor der DLehandlung cuf Fenpee
raeturen oberhalb der Sinterungstomperatur erhitzt waren, cntchlort
und dic ontehlorton Produktc zwischen 50 und 1.0° nit »luniniuvnchlo-
rid polyncriseicrt, wobei zur ~btroennung der Polymcrisctaohicht
nit Sehwerbenzincen oder adercit-Losungsmitteln verditint wird,
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