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Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmide til
fremstilling af hidtil ukendte oxydationsprodukter af aromat-
rige mineraloliedestillater eller af aromatrige oplgsnings-
middel-ekstrakter af sddanne destillater.

Det har ifglge opfindelsen vist sig at men ved at oxy-
dere et eller flere mineraloliedestillater og/eller oplgsningsmid-
del-ekstrakter af mineraloliedestillater med et vist mindste ind-
hold af aromatisk bundet kulstof ved luftindbl®sning og derefter
destillere det oxyderede destillat og/eller ekstrakten og opsamle
visse produktfraktioner bl.a. kan opnd en produktfraktion som be-
stdr af en lys olie, der har vist sig at besidde overordentligt
vardifulde egenskaber med hensyn til oxydationsstabilitet og
som fx kan anvendes som procesolie indenfor gummiindustrien.

En anden produktfraktion har vist sig verdifuld som tilsatnings-
middel i pressemasser til grammofonplader, hvorved der mulig-
gores en forgget produktion og en forbedret lydgengivelse;

denne anvendelse er nazrmere beskrevet i DK patentskrift nr.
142.369. En eventuel tredie fraktion der ligger mellem disse

to fgrste fraktioner kan anvendes som procesolie indenfor gum-
miindustrien.

I overensstemmelse med ovenstdende er fremgangsmiden
ifglge opfindelsen ejendommelig ved at et eller flere mineralo-
liedestillater og/eller oplesningsmiddel-ekstrakter af mineral-
oliedestillater med et indhold af aromatisk bundet kulstof sva-
rende til en VGC-verdi pad mindst 0,85, fortrinsvis mindst 0,90,
og med en middelmolekylvegt pa 150-600, fortrinsvis 200-500, oxy-—
deres ved luftindblaesning og det oxyderede destillat og/eller ek-
strakten destilleres, idet der ved destillationen udtages en pro-
duktfraktion i temperaturintervallet ca. 320-375°C ved 760 mm Hg
og at der fra bundfraktionen isoleres en anden produktfraktion
der koger ved temperaturer over ca. 400°C ved 760 mm Hg.

Ifglge en udforelsesform for opfindelsen udtages en
yderligere produktfraktion som har et kogepunktsinterval pa ca.
375-400°C ved 760 mm Hg.

De forskellige angivne produktfraktioner kan enten om-
fatte hele det for fraktionen angivne temperaturinterval eller et
snevrere interval inden for dette. I tilfelde af at man mener at
kunne tolerere et lavere flammepunkt eller en merkere farve hos
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den forste produktfraktion er det muligt at lade kogetemperaturen
hos en mindre del af fraktionen ligge henholdsvis noget under 320°C,
£x ned mod ca. 300°C, eller noget over 375°C ved 760 mm Hg. Lige-
ledes kan man i den anden produktfraktion lade indgd mindre meng-
der af komponenter der koger ved temperaturer noget under 400°C

ved 760 mm Hg, dersom man mener at kunne acceptere den dermed
folgende klzbrighed hos produktet.

Ved en foretrukken udfsrelsesform for fremgangsmaden
ifglge opfindelsen udtages de forskellige produktfraktioner i se-
parate trin, som hver fglger efter et oxydationstrin. Den anden
produktfraktion kan £x i overensstemmelse hermed udvindes ved at

bundfraktionen fra destillationen underkastes oxydation ved luft-
indblesning, hvorefter komponenter med lavere kogepunkt end den

gnskede fraktion fjernes ved destillation eller afdampning.

Ifglge en anden foretrukken udferelsesform kondenseres
en del af de ved et oxydationstrin med oxydationsgasserne bortgd-
ende komponenter fra destillatet og/eller ekstrakten og tilbage-
fores i processen.

Den tredie produktfraktion kan udtages i et separat de-
stillationstrin, men kan ogsé& udtages fra samme destillationsko-
lonne som en af de to gvrige fraktioner. Det er ganske givet i
princippet muligt at udtage alle de tre produktfraktioner fra en
og samme kolonne, men som tidligere nevnt tages produktfraktioner-
ne fortrinsvis ud i separate trin, som hvert fglger efter et oxy-
dationstrin.

Hvert oxydationstrin kan om gnsket opdeles i flere del-
trin. Specielt kan en sd&dan opdeling vere aktuel for det kraftige
forste oxydationstrin.

' Oxydationen udfgres hensigtsmessigt ved en temperatur
p& 180-300°C ved 760 mm Hg.

Ved forstzvnihgs- eller sprejtekeling af den fra pro-
cessen kommende varme anden produktfraktion vindes denne i en fo-
retrukken produktform som muligger enkel handtering.

Som mineraloliedestillat der tjener som udgangsmateria-
le ved fremgangsmaden ifelge opfindelsen kan anvendes enhver ved
destillation af mineralolie vunden fraktion med et indhold af aro-
matisk bundet kulstof svarende til en VGC-verdi p& mindst 0,85,
fortrinsvis mindst 0,90, og med en middelmolekylvaegt pa 150-600,
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fortrinsvis 200-500. Eksempler pd& s&danne fraktioner er smoreo-
liedestillat med kogepunktsintervallet 250-295°C, 295-340°C,
340-385°C, 385-440°C eller 440-490°C svarende til en middelmole-
kylvegt p& henholdsvis ca. 210, 250, 295, 350 eller 425.

Med oplesningsmiddel-ekstrakter af mineraloliedestilla~
ter menes de pd konventionel mide ved ekstraktion af mineralolie-
destillater med fx Purfurol, kresol, fenol eller flydende SO2 vund—
ne produkter. For at ekstrakten skal kunne komme pa tale til an-
vendelse ved fremgangsm&den ifslge opfindelsen skal den udvise et
indhold af aromatisk bundet kulstof og den skal have en middelmo-
lekylvegt i overensstemmelse med det ovenfor angivne for mineral-
oliedestillaterne.

VGC~Verdien (VGC = Viscosity Gravity Constant) er et
standardmdl for mineralolieprodukters aromat - indhold og bestem=-
mes ifglge ASTM D 2140. En VGC-verdi pd 0,85 svarer som regel til
et indhold af aromatisk bundet kulstof pd ca. 10-30% og en VGC-
verdi pa 0,90 svarer til ca. 25-40% regnet pad den samlede m@ngde
kulstof. '

Forholdet mellem udbytterne af forskellige fraktioner
kan reguleres ved valg af oxydationstidens lengde og af middel-
molekylvegt hos udgangsmaterialet. Lengere oxydationstid eller
hojere middelmolekylvegt giver sdledes hejere udbytte af den anden
produktfraktion.

Opfindelsen belyses nzrmere i det folgende ved hjelp
af nogle eksempler.

Eksempel 1

3,0 1 af en ekstrakt, vundet ud fra et smeoreoliedestil-
lat i kogepunktsomrddet 295-340°C,med en VGC-verdi pa 0,958 oxy-
deredes ved luftindblesning (3 1/minut) under total tilbagelebs-
kogning og fraskillelse af det dannede vand, ferst fem timer ved
240°C og derefter fire timer ved 300°C. Viskositeten ved 98,9°C
(210°F) steg derved fra 2 cSt til 80 cSt. Derefter destilleredes
der under vakuum (ca. 0,3 mm Hg). Derved blev der udtaget en top-
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Praktion med kogepunkt ved 760 mm Hg p& op til 325°C, udbytte 10%.
Derefter blev der udtaget en mellemfraktion i omradet 325-375°C

- ved 760 mm Hg i et udbytte p& 30%. Yderligere en fraktion blev
~udtaget ved 375-400°C ved 760 mm Hg med et udbytte pa 10%. Som
iest vandtes et produkt der koger over 400°C ved 760 mm Hg Samt

med et blpdgeringspunkt (X&R) p& 116°C, udbytte 50%. (Samtlige

udbytter er angivet i forhold til den indvejede mengde for destil-
lationen).

Eksempel 2
Eksempel 1 blev gentaget idet man gik ud fra en ekstrakt
af et smgreoliedestillat i kogepunktsomrddet 440-490°C. Ekstrak-
“tens VGC-verdi var 0,961. Luftindblesningen skete i tre timer ved
240°C uden kondensattilbagefering og fire timer ved 300°C med kon-
densattilbagefering. Udbytte af topfraktionen var ca. 3%, af pro-
duktet i intervallet 325-275°C ca. 8%, i intervallet 375-400°C
‘ca. 5%-0g i bundfraktioneh 84%, alt regnet i forhold til den ind-

‘vejede mengde for destillationen.

Eksempel 3

3,0 1 af en fra et smereoliedestillat i kogepunktsomrd-
det 340-385°C vunden ekstrakt med en VGC-verdi p& 0,960 oxydere-
des ved 1luftindblaesning (3 l/minuf)'under total tilbagelebskog-
ning og med fraskillelse af det dannede vand i ti timer ved 300°C.
Materialets bledgeringspunkt var derefter 88°C (K&R) .

Derefter destilleredes der under vakuum (ca. 0,3 mm Hg).
Derved blev der udtaget en topfraktion med kogepunkt ved 760 mm
-Hg pé'oP til 375°C, udbytte 4 vegt}. Derefter blev der udtaget en
fraktion i omrddet 375-400°C ved 760 mm Hg i et udbytte pad 18 vegth.
Som rest vandtes et produkt der koger over 400°C ved 760 mm Hg og
som har et bledgeringspunkt (K&R) pa& 124°C, udbytte 71% regnet i
. forhold til den -indvejede mengde for oxydationen;
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Patentkravw

1. Fremgangsmdde til fremstilling af oxydationsprodukter
af aromatrige mineraloliedestillater eller af aromatrige oplgs-

ningsmiddel-ekstrakter af s&danne destillater, k en d e -
tegnet ved at et eller flere mineraloliedestillater og/eller

oplgsningsmiddel-ekstrakter af mineraloliedestillater med et ind-
hold af aromatisk bundet kulstof svarende til en VGC~verdi pa
mindst 0,85, fortrinsvis mindst 0,90, og med en middelmolekylvegt
p& 150-600, fortrinsvis 200-500, oxyderes ved luftindblesning pa

i og for sig kendt mé&de og det oxyderede destillat og/eller ekstrakt
destilleres, idet der ved destillationen udtages en produktfraktion
i temperaturintervallet ca. 320 til ca. 375°C ved 760 mm Hg og at
der fra bundfraktionen isoleres en anden produktfraktion der koger
ved temperaturer over ca. 400°C ved 760 mm Hg.

2. Fremgangsméde ifglge krav l, k ende tegnet ved
at en yderligere produktfraktion udtages med et kogepunktsinterval
p& ca. 375-400°C ved 760 mm Hg.

3. Fremgangsmdde ifelge krav 1 eller 2, k endetegne t
ved at bundfraktionen fra destillationen underkastes oxydation ved
luftindblesning, hvorefter produktfraktionen, der koger ved tempe-
raturer over ca. 400°C, isoleres ved destillation eller ved afdamp-
ning af komponenter med lavere kogepunkt.

4. Fremgangsmade ifglge krav 2 og 3, k ende tegne t
ved at de forskellige produktfraktioner udtages i separate trin,
som hver fglger efter et oxydationstrin.

5. Fremgangsmdde ifglge et eller flere af kravene 1-4,
kendetegnet ved at en del af de ved et oxydationstrin
med oxydationsgasserne bortgdende komponenter fra destillatet og/
eller ekstrakten kondenseres og tilbagefores i processen.

6. Fremgangsmdde ifglge krav 2, k ende tegnet ved
at produktfraktionen med et kogepunktsinterval pd ca. 375-400°C

ved 760 mm Hg udtages ved den ferste destillation.
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