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Patentiert im Deutschen Reiche vom 12. Mirz 1930 ab

Die Prioritit der Anmeldung in den Vereinigten Staaten von Amerfka vom 15. Mirz 1020
st in Anspruch genommiemn, -

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur
Herstellung von Schmicrdlen durch Spalten
paraffinhaltiger Kohlenwasserstoffe und Poly-
merisieren der Spaltprodukte in Gegenwart
ecines Polymerisierungsmittels. :

lenwasserstoffe, welche durch Spalten von
paraffinhaltigen Kohlenwasserstoffen erhalten
wurden, zu Schmierdlen zu polymerisieren.
Dic Erfindung besteht gegenfiber dem be-
Lannten Verfahren in der Amwendung der
Spaltung und Polymerisierung zuf cinen be-
sonderen Ausgangsstoff, nimlich einen sol-
chen, der ganz oder zam fiberwiegenden Teil
aus bei gewdhnlicher Temperatur festen, all-
phatischen Kohleowasserstoffen bestcht, und
das Verfahren gemih der Erfindung schafft
einer wesentlichen technischen Fortschritt da-,
durch, da} es zu cinem Schmierdlerzeugnis
fithrt, das meben einem niederen Stockpunkt
eine geringe Verinderung der Viscositdt bet
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Temperaturinderungen adfweist. Die Poly- |

merisierung erfolgt vorzugsweise mit Hilfe
eines Metallhalogenides, beispielsweise Alu-
minfumchiorid. Diese Ausgangssioffe sind,
wie jetzt bekannt ist, im wesentlichen aus
gesittigten, hochmolekularen, aliphatischen
Paraffinkchlenwasserstoffen zusammengesefzt.
Dieses Ausgangsmateriel kenn zweckmaBig
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s ist bersits bekanmi, uuges‘ét’ciéte Koh-.

Paruifin sein, das im pennsylvanischen und
midkontinentalern Reohpetrolewm vorkemmt,
oder ein anderes wachs- oder paraffinartiges
Gut, beispielsweise Vaseline, Abfailparaffin,
Ozokerit oder andere wachsartige Kohlen-
wasserstoffe,

Bei der Hersteliung der verbesserten
Schmierdle pemif der Erfindung wird zuerst
das hochsiedende paraffinische Rohlenwasser-

| stoffmaterial gespalten, mm die gewiinschie

Art von ungesittigten Kohlenwasserstoifen
zu erhalten, die fiir die beabsichtigte Reak-
tion mit Aluminiumchlorid geeignet ist. Der
Spaltungsvorgang wird vormugsweise unter
mederem Diruck, im wesenilichen in der
Dampfphase, ausgefithrt, rweckmitig bel einer
Temperatur zwischen 400 bis 505° und bei
Dritcken unter 7 Atum.
héhere Driicke angewendet werden. Im all-
gemeinen ist es zweckmiBig, die giinstigsten
Verhdltnisse fiir die Spaltung vorher zu er-
mitteln und festzulegen, um eine Maximal-
ausheute an gewinschten Erzengnissen bei
einem gegebenen Ausgengsmaterial zu er-
zielen, da Verinderungen der Temperatur und
des Druckes die Ausbeute wesentlich besin-
flussen kinnen.

. Dag durch eine derartige Spaltung erhal-
tene Destillat kann redestilliert werden, um

Es kénmen jedoch-

30

35

49

45

50

53



Lo

15

an

0§

a0

35

45

55

[0

‘tang bei 38°.

3 © 624588

eine Frakijon zu erhalten, die im wesentlichen

frei van wachsartigen Stoffen ist. Es hat sich

nimlich pezeigt, daf, wehn der Endpumkt
ciner solchen Fraktion -esheblich ither 260°
liegt, die aus diesem Material gemif der Er-
findung hergestetiten SchmierSle eine geringe
Kiltehestindigkeit zeigen. Wenn ein Destillat
mit, eipem Endpunkt von etwa 260° gemil
der Erfinduny zu Schmierd polymerisiert
wird, so enthilt dieses O1 keine in Erschei-
mmy tretenden paraffinwachsartigen Besiand-
teile. Bei der Destillation des polymerisier-
ten Oles besitzen dann sowohl die leichie
Fraktion als auch der hochviscose Riickstand
eine hohe Kiltehestindigkeit. Gewiinschten-
falls konn das durch die Spaltung erhaltene
Destillat in verschiedene Anteile fralktioniert
werden, die getremnt zu Erzeugnissen poly-
merisiert werden kbmnesn, die grofere Mengen
von leichteren oder schwereren SchmierSien
je nach der Art der verwendeten gespaltenen
Fraktion enthaltén,

Beim Polymerisieren der gespaltenen Frak-

tionen kbunen zweckmifig 0,5 bis 4%, was-
serireies Almminiumchlorid verwendet wer-

den, doch kbnnen auch vorziigliche Expehnisse
mit groferen und gelegentlick auch mit klei-
neren Mengen von Aluminiumchlorid erzielt
werden, 1is wird auberdem giinstig sein, die
Polymerisiernng bel einer Temperatar zwi-
schen etwa 33 bis etwa 120° durchzufilhren;
bei niederen Temperaturen ist eine ldngere
Bebandlungsdauer totwendig, und es ent-
steht eine hahere Ausbeunte an viscosersn Er-
zengnisscn, Wiahrend der Polymerisicrung
wird das Gemisch sorgfiltig gerithrt. Be-
trachiliche Ausbeuten erhilt man bei 3- oder
gstiindiger Behandlung bei Temperataren von
stwa 807 und daritber; es wird jedoch bevor-
zugt, die Reaktinnszeit auf 15 bis 20 Stunden,
ja selbst 50 Stunden zu verlangern und bei
niedrigeren Temperaturen zu arbeifed, darnit
gine Maximalausbente an’ Schmierdl erzeugt
wird, - .

Nach der Polymerisierumg ist es notwen-
dig, den Teer- oder Aluminiumchlorid-
sehlamm vom O] zu trenmen. Der-grébte Teil

des Teeres setzt sich beim Stehen ab und |

kann obgezogen’ werdet, wobei ein braes
O zuriickbleibt, dds suspendierte Teertetichen
enthile. Um Ole von bester Farbe und mit
méglichst wenig Eohle, bestimmt nach Con-
radson, zu erhalten, ist es rweckmabig, den
suspendierten Teer auf dem Ol zu entfernen.
Dies Jann zweckmifig durch Filtern mit
ciner kleinen Menge von Adsorptionsmitteln,
z. B. Filtertan, etfolgen oder durch verlinger-
te Absetzenlassen, beispielsweise 48 Stunden
Datranf kann das Ol mit einer
Alkalildsang, z. B. mit 5~ bis 10%,iger Atr-

natronldsung, gewsschen werden, wenn eine

Neutralisierung exforderlich ist. Dann wird
das O] mit Dampf- md unmittcibarer Behei-
zung oder im Vakuurm destillierf, um die
Leichtéle und das Benzin heransxuschaffen,
wobei ein Schroierdiriiclestand verhleibt, der
durch Destillation auf Schmierdlfraktionen
mit der gewimschten Viscositat aufgearbeitet
werden kann.
Beispiel

Ein poraffinartiges Erzeugnis, wie Weich-
paraffin oder hei etwa 43 bis 40° schmelzen-
des Schwitzél midkontinentaler Herkunft mit
etwa 85 %, wachsartigen und 15 %) Gligen Be-
standtcilen, wird verdampft; die erhilzten
Dampfe werden bei atmosphirischen Druck
anf eipe Temperatur zwischen etwa 480 bis
525° erhitet, um sie zu spalten. Nzch dem
Spalten werden die Ddmpfe von Teer ge
trent und fraktioniert kondensiert, so daf

punkt von ctwe 260° besitzf. Das héher sie-
dende Kondensat wird in den Kreistauf zu-
risckgefithrt und mit einem Rohstoll gespal-
ten. Dabei wird zweckmiflig so gearbeitet,
daf stwa 10 bis 25%, Destillat auf den
Durchgang entstehen. Wihrend dieses Spalt-
vorganges werden 28 Gewichtsprozent (s,
& Gewichisprozent Teer und 67 Gewichispro-
gent Destiliat erzeugt. '

Dern Drestillat werden ciwa 1 bis 3 % was-
serfreics Aluminiumchiorid zugesetzt, und
dic Masse wird 8 Stunden lang unier sorg-
faltigem Rithren auf einer Tomperatdr von
etwa 100° gehalten. Dann wird das Rihren
eingestellt und der Teey, der etwa 7 bis 10 A
des Attspangsmaterials amsmacht, zum Ab-
setzen gebracht und entfernt. Das verblei-
pende O wird mit Dampf destiltiert. Eg cni-
stehen etwa 10%, Leichtdestillat, etwa 80
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| man ein Destillat erhilt, das cinen Endsiede- |
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Ol mit einer Viscositit von go Saybold bei

90° und etws 10 %), Teer. Die schwere Frak-
Yon hat anach dem Filtrieren durch cine
Kicine Menge Ton zwecks Erzielung der ge-

wiinschten Farbe, etwa folgende Eigen-
| schaften:
T vierarsneenaaes 08028
Tlammy (N 266"
Stackpunkt ..., .. —30°
Viscositit bei 9g° ..., ga Saybold
Viscositit bei 38° ,... 850 bis
’ : 900 Sayhald
Conradsonkohle ...... "0,I3 %,
P. A

Farbe . viviiencossns - - 2N

{i¥ational Petrolenn Asseiation)

Selbstverstindlich kénnen anders gearbeitcte
Schmierdle durch entsprechende Fithrung der
Polymerisation efzielt werden. Beispielswelise
kénnen 109, Leichtdestillate, 27,0 % Ol von

| einer Viscositit zwischen g5 und 1o Saybold

bei 38° und 3.3%, Ol von einer Viscositdt
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zwischen 250 und 275 Saybold bei 38° durch
die Destillation abgenommen und cin Riick-
stand zuritckgelassen werden, der aus 49°%
O3] von einer Viscositit von 190 Saybold bei
0y° besteht. Dieser Riickstand hat nach der

Filtrierung mit Ton folgende Eigenschaiten:
£ 3 N 0,3708
Flammpunkt ...... etwa 323
Stockptmkt ....... etwa — 20°
Viscositit bel gg° .... 190 Saybold
Viscositit bei 38° .... 3000 Saybold
Conradsonkohle ..,... 2,33 %
Farbe ..oovvivvennae 4N.P.A |

Die Ansbeuten an derartigen Schinierdlen be-

tragen, berechnet anf das Ausgangsmaterialy

48,6%, von go Viscosithit und 28%, von
106 Viscositit, beide Viscosititen bed 9g°.

Der Alaminittmechioridschiamm kann fir

frisches, zu polymerisierendes Gut wieder-
verwendet werden, nm die gewiinschte Um-
setzemg vollstindig oder zum Teil herbeizu-
fithren. Das Spaltdestiliat kann dabei zuerst
der Einwirktng von Schiamm aus einer frithe-
ren Behandlungsstufe ausgesetzt werden und
spater der Einwirkung von frischem, wasser-
freiem Aluminiumchlorid. -Der Schlamm aus
dieser letzten Stufc kann dann wieder zur
Behandlung von frischem Destillat dienen.
Die Ole, die gemib der Erfindung erzeugt
werden, besitzen bemerkenswerte Eigenschal-

ten, die sie von bekannten Schmierdlen unter- -

scheiden. So kbanen e erzeugt werden, die
pinmen wesentlich besseren Viscosititstempe-
raturkoeffizienten aufweisen als pennsylva-
nische Schmieréle, und zwar mit bemerkens-
werter Kaltehestindigheit und mit weniger
Conmudsonkolle.

Wie obeti gezeigt wurde, besitzen manche

der neuen gemiB der Erfindung erbaltenen-

{le einer niedrigeren Viscosititstemperatur-

koeffzienten als pennsylvanische Schmierdle. |

Dabei ist zu verstehen, daB Dle verschiedener
Viscosititen erzielt werden kdnnen, die einen

Viscositisstemperaturkoeffizienten aufweisen,

der kleiner als der eines penngylvanischen

Oles ihnlicher Viscositit ist. Derartige Fest-

stellungen kann man mechen, wenn man die
Andertmng der Saybold-Viscosititen verschie-
denar, nach der Erfindung hergestellter Ole
zwischen beliebig herausgegriffenen Tempe-
raturen, beispielsweise 38 und 99°, mit den
Viscosititsveranderungen eines Pennsylvania-
schmierdles vergleicht, das bei der niedrigen
der beiden gewihlten Temperaturen dic

gleiche Viscositdt besitzt. So ist beispiels- |

weise der Viscosititstemperaturkoeffizient
eines aus einem midkontinentalen, etwa 15 his
259, OI enthalienden Wachses als Ausgangs-
material hergesteliten SchmierSles genau der
gleiche wie der cines entsprechenden Pennsyl-

vaniaschmicriles, Wenn das Ausgangsmatc
rial aber erfindungsgemi b gréfers Mengen an
wachsartigen Stoffen enthilt, ist der Vis-
cosititstemperaturkoeffizient des. . fertigen
SchmierSles geringer als der eines enispre-
chenden Pennsylvaniables. Verwendet man
ganz reines Wachs als Ausgangsmatcrial, so
wird der Koeffizicet noch hesseir. Arbeitet
mah mit einem Ausgangsmaterial, das noch
mehr aliphatische Paraifinkohlenwasserstoffe
als midkontineatales Ol cnthdlt, so macht sich
der Olgehalt des Ausgangswachses micht so
geltend, -

Die Erfindung ist nicht auf die Herstellung
von Olen beschrankt, die einen besseren Vis-
costtatstemperaturkoeffizicnten als pennsyl-
vanische Ole besitzen: sie betrifft vielmehr
atich die Herstellung von Olen mit anderen
wertvollen Eigenschaften, deren Viscositits-
temperaturkoeffizient gleich oder schlechter
als der des pennsylvanischen Oles ist. So
kann man beispiclsweise heim Arbeiten ge-
mi8 der Erfindung Ole herstellen, deren Vis-
cosititstemperaturkoeffizient niedriger ist als
der eines Schumierdles midkontinentaler Her-
kunft und die gleichzeitig eine bessere Kilte-
bestindigkeit als ein aus kalifornischem, Aus-
gangsmaterial hergestelltes Schmierdl gleicher
Viscositit bei 38° mit fiblichem Wachegehalt
besitzt. .

Eine wichtige Eigenschaft -der mach der
Trfindung hergestellien Ule, gleichgiiltig, ob
sie timen besseren oder schiechteren Viscosi-
titstemperaturkocifizienten als pepasylvani-
sches Ol besitzen, ist ibr niedriger Stock-
punkt. Diese Digenschaft der mach der Er-
findung hergestellten Ole katm man durch fol-
gende Gleichung definieren:

S Z 37,2 log i~ 134,

in der S der Stockpunkt bei Graden Fahren-
heit und vy, die Viscositiit in Sekunden Say-
bold bei 38° bedeutet.

AuBer diesen Eigenschaften hesitzen die
gemiB der Erfindung bergestellten Schmier-
#le eipen sehr niedrigen Kohlegehalt, be-
stimmt nach Conradson, eine sehr gute
Farbe und anflerordentlich hobe Flammi-
pinkte, So haben beispielsweise ans einem
Ausgangsmaterial mit 85 °fy und mehr Wachs
germaB der Erfindung hergestelite Schmierdle
wesentlich hohere Flammpunkte als pennsyi-
vanische Schmierdle von abmlicher Viscositit
bei normalen Temperaturen.

PATENTANSPRUCHE:

1. Verfohren zunr Hersteiluing von
Schmierflen durch Spalten von paraffin-

_ haltigen Kohlenwasserstoffen und Poly-
merisieren der Spaltprodukie in Gegen-
wart eines Polymerisierungsmitte}s, da-
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.durch gékennzei&hnet, dab der Ausgangs-
 stoff -ganz oder zuml fiberwicgenden Teil
aus bei gewShnlicher Temperatur

festen,
aliphatischet Rohleuwasserstofien, besteht.

2, Verfahren nach Ansp 1, dadurch
gelcennzeichnet, dab als Polymerisierungs-
mittel ein Metallhelogenid, inshesondese
Aluminivmchlorid, dient

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2
dadurch gekennzeichnet, daf das Spalien

in der ]jampfphaae zwischen 400 and
600° und bei atmosphirischem oder Nie-
derdruck (vorzugsweise umier 7 Atm.)

_statifindet.

4. Verfabren nich Angpzuch 1, 2 oder 3.
dadurch gelrennzeichnet, daB die Spatt
produkte vor der Polymerisierung fralce
tioniert werden, wm ein Destillat zu erhal-
ten, das im wesentlichen frei von Kohlen-
wasserstoffwachsen ist.
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