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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung von entparaffinierten hochsiedenden Schmierélkomponenten aus
schweren Mineraldlkomponenten oder Riickstandsélen durch Zugabe eines
Kristallisationsverbesserars vom Wirkstofftyp Polymethacrylat zum Einsatz6l, Verdiinnung des
Einsatzproduktes mit einem L&sungsmitteigemisch, Abk{ihlung des Lésungsmittel- Elnsatzprodukt-
Gemisches, Trennung der entstehenden Lésungsmittel-Ol-Paraffin-Suspension durch ein- oder
mebhrstufige Filtration und Abtrennung des Losungsmittelgemisches vom Filtrat und
Paraffingatsch, gekennzeichnet dadurch, dal der Kristallisationsverbesserer vom Wirkstofftyp
Polymethacrylat in einer Menge von 0,01 bis 0,06 Masseteilen in % und ein Gatsch, der in an sich
bekannter Weise durch Entparaffinierung einer schweren Mineralélkomponente oder einss
Rickstandséles unter Zugabe eines Kristallisationsverbesserers vom Wirkstofftyp Polymethacrylat
zum Einsatzdlin einer Menge von 0,03 bis 0,1 Masseteilen in % bezogen auf das Einsatzdl miteinem
Lésungsmittelgemisch aus Ketonkomponente und Aromatenkomponente in einer Ausbeute von 10
bis 26 Masseteilen in % erhalten wird, in einer Menge von 2 bis 15 Masseteilen in % jeweils bezogen
auf das Einsatz6l zugegeben werden und der Gatsch im Vergleich zum Einsatzo! eine gleiche oder
eine bis zu 120K h6here mittlere Siedetemperatur aufwaeist.

2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daB ein Gatsch mit einer Dichte von 810 bis
840kg/m3 bei 70°C, einem Erstarrungspunkt von 56 bis 65°C und sinem Qlgehalt von 15 bis
25Masseteilen in % zugegeben wird.,

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von entpareffinierten hochsiedenden Schmierélkomponenten, die fir
Schmierdle mit mittlarem bis hohem Leistungsniveau einsetzber sind, aus schweran Mineralélkomponenten oder
Rickstandsdler.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Es ist bekannt, Mineraléle, insbesondere Schmierblkomponenten, zur Absenkung ihrer Stockpunktes zu entparaffinieren. Bei
den klassischen Verfahren, die mit Hilfe selektiver Losungsmittel arbeiten, wird das Einsatzél innerhalb des
Kristallisationsprozesses mit Lésungsmittel verdiinnt, gleichzeitig wird die entstehende Suspension, bestehend aus
Lésungemsittel, 01 und Paraffinkristallen, abgekihit. Als selektive Lésungsmittel komymen hiufig Gemische aus zwei
Komponenten, wie Aceton/Toluen, Methylethylketon/Toluen oder Methylethylketon/Methylisobutylketon, sum Einsatz, Als
Kristallisatoren worden meist Schaberkristallisatoren eingesetzt. Die Kiihlung der Suspension erfolgt zun#chst durch kaltes
Filtrat im Gegenstzom und danach durch ein verdampfendes Kéltemittel. .

Die Paraffinkristalie werden in einer ersten Filtrationsstufe vom Filtrat, das aus L8sungsmittel und dem entparaffinierten Oi
besteht, abgetrennt. Der Paraffingatsch der ersten Stufe wird zum Zwecke der Absenkung seines Olgehaltes nochmals mit
Losungsmittel angemaischt und der zweiten Filtrationsstufe zugefiihrt. Das Filtrat der zweiten Stufe gelangt als
Verd{innungskomponente zur Kristallisation zurtick, Aus dem Fiftrat der ersten und dem Gatsch der zweiten Filtrationsstufe wird
das Ldsungsmittel anschlieBend destillativ abgetrennt. In DD-PS 234437 ist ein solches zweistufiges Entparaffinierungsvefahren
beschrieben.

Aus der Literatur sind weiterhin Lésungen bekannt, nach denen durch die Zugabe von bestimmten KnstaIhsauonsverbesserern
zum Einsatzdl eine glinstigere Kristallstruktur und damit eine VergréBerung der Filtrationsgeschwindigkeit erreicht werden
sollen. In DD-PS 121631 wird diesbeziiglich der Einsatz von Alkylnaphthalinen beschrieben. Nach GB-PS 2095015 und

DE-PS 2907225 werden dazu auch Polyalkylacrylate mit einem hohen Molgewicht, beispielsweise Polymethacrylat, verwendet.
Nach SU-PS 950761 ist ein Entparaffnisrungsverfahren bekannt, wo ein Teil Idsungsmittelhaltiger Gatsch der zweiten
Filtrationsstufe in die Gatschldsung vor der ersten Stufe zuriickgefihrt wird. Durch die zusétaliche Verdiinnung des Gatsches der
ersten Stufe kommt es 2u einem besseren EntSlungseffekt in der zweiten Filtrationsstufe und zu ciner Ausbeutesteigeruing an
entparaffiniertem Ol 2u Lasten einer FiltrationsflichenvergréBerung auf Grund der gréBeren Gatschmenge in der zweiten Stufe.
Als Kristallisationsverbesserer fir die Entparaffinierung wird gemiB SU-PS 564331 dem Einsatzdl ein speziell erzeugter
Paraffingatsch in einer Menge von 1 bis 256% zugegeben, um eine giinstigere Kristallstruktur, damit eine héhere
Filirationsgeschwindigkeit und eine Ausbeutesteigorung an entparaffiniertem Ol zu erreichen. Der spezielle Paraffingatsch soll
eine mittlere Siedetemperatur haben, die nicht weniger als 40°C unterhalb der mittleren Siedetemperatur des Einsatzéles liegt.
Bei diesem Verfahren wird die Kristallisation von RRiickstandsdlen durch die Zugabe von Gatschen aus leichtersiedenden, eng
geschnittenen Fraktionen, vorzugswelse aus Vakuumdestillaten, verbessert; da hartparaffinhaitige Gatsche leichter
Vakuumdestillate eine bessere Kristallstruktur und damit héhere Filtrationsgeschwindigkeit aufweisen als mikrokristallinhaltiger
Gatsch des Rilckstandséles oder intermediateparaffinhaltiger Gatsch schwerer Mineralélkomponenten, wie auch in ,Ullmanns
Encyklopédie der technischen Chemie”, 3. Auflage 1955, Band6, Seiten 697/698 ausgefiihrt wird, Das Verfahren fiihrt jedoch
dazu, daB die Viskositét des entparaffinierten Riickstandsdles durch die Zugabe der leichtersiedenden Gatsche abgesenkt wird,
was allgemein unerwiinschtist.

Ein weiterer Nachteil der bekannten Verfahren ist, daR jewelils bestimmte Kristallisationsverbesserer in Form voa
hochmolekularen Verbindungen oder Gatschfraktionen mit hohern Aufwand speziell fiir diesen Zweck erzeugt werden miissen,
um in der Filtrationsstufe des Entparaffinierungsprozesses die bezweckte Erhdhung der Filtrationsgeschwindigkeit und damit
die Ausbeutesteigerung an entparaffiniertem Ol zu erreichen.
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Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung Ist die Entwicklung eines Verfehrens zur Harstellung von entparaffinierten hochsiedenden
Schmierdlkomponenten, das zu einer Ausbeutesteigerung an wertvollen entparaffinierten Olen und/oder 2u einer Einsparung
von kostenaufwandigen Kristallisationsverbesserern filhrt und damit eine hohe Wirtschaftlichkeit aufwaeist.

Dailegung des Wesens der Erfindung

DerErfindung liegt die Aufgabe zugrunde, bei der Herstellung von entparaffinierten hochsiedenden Schmierdlkomponenten aus
schweren Mineraldlkomponenten oder Riickstandsdlen ausgekend vom Einsatz eines Kristallisationsverbesserers vom
Wirkstofftyp Polymethacrylat durch Zugabe eines gesigneten Mittels die Trennung zwischen OI- und Paraffinsubstanz im
Entparaffinlerungsproze® weiter zu verbessern, ohne daf eine Viskositéitsabsenkung des entparaffinierten Glas auftritt.
ErfindungsgemB ist das Verfahren zur Herstellung von entparaffinlerten hochsiedenden Schmierdlkom ponenten aus schweren
Mineral8lkomponenten oder Rilckstandsdlen durch Zugabe eines Kristallisationsverbesserers vom Wirkstofftyp
Polymethacrylat 2um Einsatzd, Verdilnnung des Einsatzproduktes mit einem Lésungsmittelgemisch, Abkiihlung des
Lésungsmittel-Einsatzprodukt-Gemisches, Trennung der entstehenden L&sungsmittel-ﬁI-Parafﬂn-Suspenslon durch ein- oder
mehrstufige Filtration und Abtrennung des Ldsungsmittelgemisches vom Filtrat und Pagaffingatsch im wesentlichen dadurch
charakterisiert, daB der Kristallisationsverbesserer vom Wirkstofftyp Polymethacrylat in einer Menge von 0,01 bis
0,05Massetailen in % und ein Gatsch, der in an sich bekannter Weise durch Entparaffinierung einer schweren
MineralSlkomponente oder eines Riickstandssles unter Zugabe eines Kristallisationsverbesserers vom Wirkstofftyp
Polymethacrylat zum Einsatzdl in einer Menge von 0,03 bis 0,1 Masseteilen in % bezogen auf das Einsatzél mit einem
Lésungsmittelgemisch aus Ketonkomponente und Aromatenkomponente in einer Ausbeute von 10 bis 26 Masseteile in %
erhalten wird, in einer Mange von 2 bis 15 Masseteilenin % jeweils bezogen auf das Einsatzélzugegeben werden und der Gatsch
im Vergleich zum Einsatzé! eine gleiche oder eine bis zu 120K hbhere mittlere Siedetemperatur aufwelst.
Der zugagebene Ga‘sch welst vorzugsweise eine Dichte von 810 bis 840kg/m®bei 70°C, einen Erstarrungspunkt von 65 bis 65°C
und einen Olgehalt von 15 bis 26 Massetailen in % auf,
Als Ketonkomponente wird vorteilhafterweise Methylethylketon und als Aromatenkomponente vorteilhafterweise Toluen
verwendet.
Es wurde gefunden, daR die Zugabe von bestimmten Gatschen, die durch Entparaffinierung schwerer Ole unter Zusatz eines
Kristallisationsverbesserers vom Wirkstofftyp Polymethacrylat erhalten werden, zu einem zu entparaffinierenden Einsatzé! zu
einer Verbesserung der Paraffinkristallstrultur des aus dem Einsatzbl auskristallisierenden Paraffins, damit zu héheren
Filtrationsgeschwindigkeiten und zu einer héheren Ausbeute an entparaffiniertam Ol fiihrt, ohne daB eine Viskositétsabsenku ng
und Qualitatsverschlechterung des entparaffinierten Oles eintritt. Bei vorausgesetzter gleicher Ausbsute an entparaffiniertem Ot
wird Kristallisationsverbesserer vom Wirkstofftyp Polymethacrylat eingespart.
Uberraschenderweise erwies sich, daR die Zugabe der srfindungsgemé#Ren Gatsche eine Wirkung &hnlich der bekannter
Kristallisationsverbesserer zeigt, obwohl das Polymethacrylat im erfindungsgem#Ben Gatsch innerhalb der Kristallstubstanz
gebunden ist und damit eigentlich wirkungslos sein milBte.
Es ist anzunehmun, daB die kristallisationsverbessernde Wirkung durch das disperse Stoffsystem des Gatsches in Kombination
mit dem gebundenien Polymethacrylat zustande kommt.
Des weiteren vriirg ausgehend von der in SU-PS 564331 aufgezeigten Lehre zu erwarten gewesen, daf eine 2ugabe eines
Gatsches etwa gleicher Siedelage im Vergleich zum Einsatzbl keine vorteilhafte Wirkung zeigt und daB eine Zugabe eines
Gatsches mith&herer Siedelage als das Einsatzé) eine Verschlschterung der Filtrationsgeschwindigkeit und eine Absenkung der
Ausbeute an entpsraffiniertem O bewirkt, da ein erhéhter Anteil an mikrokristallinhaltigen oder Intermediateparaffinhaltigen
Gatschen erfahrungsgemiB im Vergleich zu hartparaffinhalten Gatschen zu einer Verschlechterung der Kristallstruktur fihrt.
Uberraschenderweise erwles sich, daB die erfindungsgemiB eingesetzten Gatsche dieses zu erwartends Verhalten nichtzeigen,
Das erfindungsgeméRe Verfahren hat gegeniiber den Verfahren des Standes dar Technik folgende Vorteile:
- Herstellung entparaffinierter hochsiedender Schmierdlkomponenten mit hoher Ausbeuts,
- Einsparung kostenaufwendiger Polymethacrylat-Wirkstoffe,
— héherer Veredlungsgrad ¢- - ~ingesetzten Mineralélkomponanten oder Riickstandséle und Verbesserung der
Wirtschaftlichkeit des Entparaffinierungsverfahrens.

Ausfithrungsbeisplel

Die Erfindung soll nachstehend an einem Ausfithrungsbeispie! niher erldutert werden.
2Zur Herstellung einer entparaffinierten hochsiedenden Schmierélkomponente aus einer schweren Mineralélkomponente
werden zu disser Mineralﬁlkomponen!e mit folgenden Kenntwerten

mittlere Siedetemperatur 480°C (Siedebereich 380-585°C)
Dichte bei50°C 0,865g/cm®

Viskositéit bei 100°C 8,1 mm¥s

Viskositétsindex 104

Flammpunkt 233°C

Stockpunkt 42°C

Ramsbottom-Test 0,16%
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der Kristallisationsverbesserer vom Wirkstofftyp Polymethacrylat in einer Menge von 0,03 Massatellen in % und ein Gatsch in
elner Menge von 10 Masseteilen in % jewaells bezogen auf das Einsatzdl zugegeben.

Der Gatsch wird wie folgt gewonnen:

Ein Riickstandsd!, das durch Entasphaltierung vom Erd8lvakuurnriickstand und nachfolgender Phenolraffination gewonnen
wird, wird einer zwelstufigen Entparaffinierung mit dem Ldsungsmittelgemisch aus Methylethylketon und Toluen unterworfen,
wobei dem Rilckstandsdl ein Kristallisationsverbessarer vom Wirkstofftyp Polymethacrylat in einer Menge von 0,09 Masseteilen
in % zugegeben wird. )

Dabei f4lit der Gatsch in elner Ausbeute von 21 Masseteilen in % an. Der Gatsch hat folgende Kenntwerte:

mittlere Siedetemperatur 690°C

Dichte bai70°C 830g/cm®
Erstarrungspunkt 64°C

Olgehatt 18 Massetelle in %

Der Gatsch hatim Vergleich zum Einsatzé! eine um 110 K hthere miitlere Siedetemperatur. .

Das Einsatzprodukt wird mit dem L8sungsmittelgemisch Methylethylrston—Toluen verdinnt, Nach der Abkiihlung des
Lsungsmittel-Einsatzprodukt-Gemisches erfolgt die Trennung der entstehenden Lésungsmittel-Ol-Paraffin-Suspension durch
zwelstufige Filtration. Nach Abtrennung des Lésungsmittels aus dem Filtrat falit eine entparaffinierte hochsiedende
Schmier8lkomponente mit einem Stockpunkt von —15°C in einer Ausbeute von 82,4 Ma.-% bezogen auf die eingesetzte schwere
Mineraldlkomponente an. Die entparaffinierte hochsiedende Schmierélkomponente kann filr Schmierdle mit hohem
Leistungsniveau verwendet werden.

Im Vergleich dazu fiihrt die Entparaffinierung der schweren Mineraldlkomponente nach den bekannten Verfahren des Standes
der Technik unter den gleichen Entparaffinierungsbedingungen und bei gleicher Qualitit des entparaffinierten Oles mit einem
Stockpunkt von ~16°C zu geringeren Ausbeuten an entparaffiniertem Ol oder zu einem héheren Aufwand an dem
Kristallisationsverbesserer vom Wirkstofftyp Polymethacrylat, wie nachfolgende Tabelle zeigt,

Olausbeute Polymethacrylat-Menge
(Masseteilein %) (Masseteile in %)
ErfindungsgemiRes Verfahren 824 0,03
Verfahren des Standes der Technik
— ohne Zugabe Polymethacrylat 78,4 -
~ mitZugabe einer iiblichen Menge Polymethacrylat 80,1 0,05
- mitZugabe einer maximalen Menge Polymethacrylat 82,4 0,1

Im Vergleich zu den Verfahren des Standes der Technik, wo die Viskositét des entparaffinierten Oles einen Wert von 9,8mm?/s
bei 100°C hat, fihrt das erfindungsgem#Re Verfahren zu einer hdheren Olviskositat von 10,4 mm?/s bei 100°C, was beziiglich des
Einsatzes als hochsiedende Schmierélkomponente, belsplelsweise fir hochviskose Motoren- und Getriebedle von Vorteil ist.
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