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La fabrication synthétique d’hydrocar-
bures par conversion catalytique de mé-
langes gazeux contenant de Poxyde de car-
bone et de Phydrogéne est depuis longtemps

5 connue. Ce moyen permet de traiter des
mélanges de gaz dont le rapport CO/H?
varie entre de larges limites. Si I'on utilise
du gaz & Veau ou des mélanges gazeux ana-
logues au gaz & l'eau, en faisant circuler les

10 gaz de synthése, on obtient des mélanges
d’hydrocarbures fortement oléfiniques dont

la constitution particuliére se préte, d’une |

maniére tout & fait surprenante, & la. prépa-
ration d’huiles de graissage particuliérement

15 intéressantes. Dans la condensation de pro- @

duits de synthése ainsi obtenus avec le
chlorure d’aluminium ou d’autres agents de
condensation appropriés, on obtient, entre
autres, des propriétés de viscosité remar-
quablement bonnes. L’indice de viscosité
polaire (Ubbelohde) & titre de mesure de la
relation entre la viscosité et la température
atteint des valeurs qu'on était loin de pou-
voir atteindre, jusqu’ad ce jour, avec des
o5 produits oléfiniques résultant primairement
de I'hydrogénation de l'oxyde de carbone
‘de teneur en oléfines égale ou supérieure.
Les produits synthétiques primaires &
traiter peuvent étre préparés a1'aide de tous

3o les catalyseurs applicables & I'hydrogéna-
tion de Poxyde de carbone; conviennent

20

t

plus particuliérement les catalyseurs habi-
tuels au cobalt ou au fer. Dans les exemples
de réalisation décrits ci-aprés, on a utilisé
des catalyseurs obtenus par précipitation de 35
solutions correspondantes de sels métal-
liques. Ces catalyseurs contenaient, d’une
part, pour 100 parties de cobalt (Co) 5 par-
ties d’oxyde de thorium (Th02), 8 parties
d’oxyde de magnésium (MgO) et 200 parties bo
de kiegelguhr ; et d’autre part, pour 100 par-
ties de fer (Fe), 5 parties de cuivre (Cu),
10 parties d’oxyde de calcium (CaO) et -
100-150 parties de kieselguhr. Le procédé
qui fait Iobjet de 'invention n’est toutefois 45
pas limité & ces compositions et modes de
préparation des catalyseurs. 7
Les exemples de réalisation concernent,
d’une part, une huile de graissage ayant été
condensée & .partir de produits d’hydrogé- 5o
nation de oxyde de carbone qu’on obtient
par un simple passage des gaz sur des cata-
lyseurs au cobalt au cours de la syntheése
sous moyenne pression; et d’autre part,
des huiles de graissage pour la préparation 5b
desquelles on est parti de matitres obtenues
par la synthése sous basse et moyenne
pressions, respectivement, en utilisant du
gaz & Peau et en faisant circuler d’une fagon
épétée le gaz de synthése, les catalyseurs 6o
au cobalt et au fer étant tous deux appli-
cables.

Prix du fagcicule : 10 francs.
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Les produits de départ comparés ont ét6
désignés successivement par M et I-VI dans
les tableaux suivants :

Le mélange d’hydrocarbures M a été
obtenu avec un catalyseur au cobalt sous
une pression de synthése de 7 atm. (soit
8 atm. absolus), & partir de gaz & 'eau avec

-un seul passage du gaz, en appliquant une

température de synthése de 192,5°,

On a obtenu la matiére ‘initiale T (produit
au cobalt et & circulation) & 191,5° et sous
la pression normale, & I’aide d’un catalyseur
au cobalt, & partir de gaz & I'eau et avec un
rapport de circulation de 1 : 0,5 d’est-4-dire
avec un mélange de gaz de synthése qui était
composé d’une partie en volume de gaz &
Peau et d’une demi-partie en volume de
gaz de synthése final.

La matitre initiale IT (produit au cobalt
et & circulation) a été obtenue en faisant cir-
cliler du gaz & Teau sur un catalyseur au
cobalt & 198°, avec un rapport de circulation
del:3. .

La matiére initiale ITT (produit au cobalt
et & circulation) a ét6 obtenue en faisant cir-
culer du gaz & I’eau avec un rapport de cir-
culation de 1 : 5 sur un catalyseur au cobalt

_ dilué, & environ 210°.

30
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La matiére initiale IV (produit au fer et
& circulation) a été obtenue & 1’aide de cata-~
lyseurs au fer, sous une pression de Sygthése
de 20 atm., & partir de gaz & l'eau, avec un
rapport de circulation de 1 : 2,5, & une tem-
pérature de synthése 3 255-260°.

La matiére initiale V (produit au fer et &
circulation) a été obtenue & I’aide de cata-
lyseurs au fer sous une pression de 20 atm.,

. & 245-250°, avec du gaz & l'eau circulant

dans le rapport de 1 : 2,7.

La matiére initiale VI (produit au fer et
& circulation) a ét6 obtenue sur des cataly-
seurs au fer, sous une pression de 20 atm.,
& 245-250°, avec une circulation de gaz &
Peau dont le rapport était de 1 : 3.

Dans tous les produits de synthése, la
fraction paraffinique a préalablement &té
éliminée. Les essences initiales M et I-VI
ont ensuite chaque fois 6té décomposées en
trois fractions dont les échelles d’ébullition
étaient respectivement T'une inférieure &
150°, une autre comprise entre 150 et 220°,
et la troisiéme entre 200 et 275°. Il en est

— 2 —

résulté des mélanges d’hydrocarbures dont
la teneur en oléfine est indiquée dans les
tableaux suivants (volumes %).

TABLEAU 1.

TENEUR EN OLEFINES DES MELANGES INITIAUX
D'HYDROCARBURES.

PRODEITS FRANCTIONS BOTILLANT :
d
srxmei.sn Joserii 1500, 150~a30°, 230-375%,
P 100, p. to0. p- 100.

M. A1 29,0 22,5
I........ 56 40,0 27,0
m....... 60 50,5 39,0
m....... 85 75,0 63,0
Iv....... 76 66 42
Voooouoo, 71 66 59
Vi....... 71 67 61

La condensation 3 ’aide de chlorure d’alu-

tuelle, en appliquant environ 5 %, de.chlo-
rure d’aluminium. On indiquera ci-aprés le
détail du mode opératoire.

Lorsque des catalyseurs au cobalt étaient
utilisés pour la synthése des hydrocarbures,
la fraction bouillant jusqu’a 150° a été main-
tenue pendant 4 heures 3 25° pendant
4 heures 4 50° et pendanb 4 heures & 80°.
La fraction bouillant entre 150 et 220° a
été traitée pendant 4 heures & 50°, pendant
4 heures & 80° et pendant 4 heures & 100°.
La fraction bouillant entre 220 et 275° a ét4
polymérisée pendant 3 heures & 50°, pendant
3 heures & 80°, pendant 3 heures 3 3 100° et
pendant 3 heures & 120°,
® Dans le cas du traitement de mélanges

d’hydrocarbures qui avaient été obtenus
avec des catalyseurs au fer, la fraction bouil-
lant jusqu’s 150° a été maintenue pendant
3 heures & 25°, pendant 3 heures & 50°,
pendant 3 heures & 80° et pendant 3 heures
& 100°. La fraction bouillant entre 150 et
220° a été traitée pendant 3 heures & 50°,
pendant 3 heures 3 70°, pendant 3 heures &
90° et pendant 3 heures & 100°. La polymé-
risation de la fraction bouillant entre 220
. et 275° a ét:é effectude pendant une durée de
3 heures & 50°, de 3 heures 3 80°, de 3 heures
& 100° et de 3 heures & 120°.
Aprés élimination de 'agent de condensa-
tion (chlorure d’aluminium) et neutralisa-
tion suffisante du produit de la polymérisa-

minium a été réalisée de la maniére habi--

55

6o

65

70

8o

85

90
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tion, I'huile de graissage formée a été séparée
de la maniére habituelle, par distillation de

" Vessence et de I'huile Diesel présentes.
Les propriétés des huiles de graissage .

tirées des fractions individuelles sont don-
nées dans les tableaux 2 & 4 qui suivent. Les
indices de viscosité polaire ont été" déter-
minés selon la méthode d’Ubbelohde.

TABLEAU 2.

HUILES DE GRAISSAGE TlIléES DE LA FRACTION
BOUILLANT JUSQUA 15Ho0°.

[874.483]
b) Propriétés des huiles de graissage.

MATIERES | DENSITES | VISCOSITES IM:{CES Essars | POINIS

¢ Gox~ de
INITIALES, Dyge E (50°). | VISCOSUE | pypooy. | SOLIDIFE-
. polaire. GATION.
Moo 0,845 13,2 1.88 | 0,06 | — 30
L....| 0,843 7,4 1,85 | 0,03 | — 34
H.o...] 0,843 6,1 1,69 | 0,03 | — 38
vl .. 0,846 22,0 1,561 | 0,02 | — 35
V... 0,84b 18,2 1,68 { 0,06 | — 380
V.o .. 0,845 12,4 1,60 | 0,03 | — 32
VI...| 0,843 11,8 1,656 | 0,04 | — 30°

20

2b

3o

a)" Quantités d’huiles de graissage (poids p. 100) TABLEAU 4.
— HUILES DE GRAISSAGE TIREES DE LA FRACTION
MATIERES HUILES LUBRIFTANTES . BOUILLANT ENTRE 220 ET-275°,
INITIALES A pRocnrs. pour moteurs. :
Pp. 100. Pp. 100. .
M. L 23 94,0 a). Quantités d’huiles de graissage (poids p. 100).
Tevennnn, 5,9 50,5 -
wL 45 435 saribnzs iz somaris
11 3,2 63,0 INITIALES, )\ BROGHES. po‘u, oteurs.
%v ........... 3579 gﬁg —ros TS
L D 2.8 68,5 M.oooo... s 2,8 10,7
Tovviiinoon 5,6 20,1 -
ILeoooaioee. 5,3 29,3
b) Propriéiés des huiles de graissage. 1| 2,2 39,2
Ie..oooooa 1,4 38,3
: POINTS Voeroovaioo 1,3 50,2
MATIERES | DENSITES [viscosités mgf ES | mssars de - | 0,7 51,2
. CON- SOLIDIFI- .
INITIALES. Dyge £ (Bo°). [ VISCOSITE| pipson, | caTION.
polaire, (°C)
- b) Propriétés des huiles de graissage.
M....| 0,845 18,8 | 2,30 | 0,07 | —29
}I 8"222‘ g:? 3’%2 8:8; :g(l) MATIERES | DENSITSS vxscosmés»mgém' Escso?s PO;:TS
HI oo | 0847 16,6 1,82 | 0,02 | —387 INITIALES. Dyge E (50°). ‘gﬁfg}i‘gh RADSON. szf;i’;ff'
IV...{ 0,846 23,0 1,88 | 0,04 | —3i
Vo...| 0846 16,2 1,821 0,056 | —35 . '
Vi...| 0,845 14,3 | 1,76 | 0,04 | —33 M....| 0,843 7,2 | 1,75 | 0,06 | — 30
I.....| 0,843 5,5 1,65 | 0,05 | — 28
. IL...1.0,848 5,8 1,59 | 0,05 | — 28
T...; 0,842 10,7 1,42 | 0,03.7 — 30
TABLEAU 3. v.. | 0843 | 1222 | 1,56 | 0,05 | — 30
HUILES DE GRAISSAGE TIREES DE LA FRAGTION }lf[ ‘e ggﬁ 1g9 %Zé 83[‘ - ‘3)3)
BOUILLANT ENTRE 150 BT 220°. v ’ ] y ’ 05 | —2
a) Quantitds d’huiles de graissage (poids p. 100). Il ressort clairement des tableaux 01'-des-
: : : sus que les essences obtenues & partir du
MATIERES HUILES - S gaz & Leau en circulation donnent des huiles
INITIALES. A mrocazs. pour moteurs. de graissage qui, malgré leurs bas points
P- t00. p- 200. de solidification, possédent des indices de
S S 1,6 19,0 viscosité polaire remarquables. Particulie-
%I ------------ g? ggé rement favorable est Vindice de viscosité
1| A 1,8 50,7 polaire de celles des huiles de graissage qui
Weiiiiiennes 1,7 56,4 ont été obtenues & partir de la matiére ini-
%’I Ty %2 ggg tiale désignée par IIT (produit au cobalt et
Tttt ’ ’ & circulation) qui avait elle-méme été obte-
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nue & 'aide de catalyseurs au cobalt dilués.
Dans ce cas, on a obtenu & partir de la frac-
tion bouillant entre 220 et 275°, par
exemple, des huiles de graissage ayant un
indice de viscosité polaire de 1,42 comme
on n’en avait jamals pu obtenir jusqu’a ce
jour & partir de produits primaires de I’hy-
drogénation de Yoxyde de carbone préparés
par ailleurs.
RESUME :

1° Procédé de fabrication d’huiles de
grafssage de grande valeur par condensation
de produits d’hydrogénation de Voxyde de
carbone avec du chlorure d’aluminium ou
d’autres agents de condensation & action
analogue, ce procédé étant caractérisé par
les points suivants, ensemble ou séparé-
ment :

a. On utilise, & titre de matiére initiale,

20 des'produits d’hydrogénation de 'oxyde de

— -

carbone qui ont été obtenus avec du gaz &

Peau, en faisant circuler les gaz de syn-

thése ;
" b. La synthése est réalisée avec des cata-
lyseurs au cobalt dilués et avec des rapports
de circulation d’au moins 1:3 & 1:5
environ ; . .

¢. Les produits d’hydrogénation de 'o-
xyde de carbone utilisés de préférence a
titre de matidre initiale possédent un point
d’ébullition de 150° et au-dessus, de préfé-
rence de 220° et au-dessus;

2° A titre de produits industriels nou-
veaux, les huiles de graissage obtenues par
la mise en pratique de ce procédé.

Société dite :
RUHRCHEMIE AKTIENGESELLSCHAFT.
Par procuration :
Smoxvor ET Rinuy.

Pour 1a vente des fascicules, s’adresser & ’IMPRIMERIE NATIONALE, 27, rue de la Convention, Paris (15°).
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