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{54) Zpasob vyroby syntetickych mazacich olejl

Vyndlez se tyk4 zplsobu vyroby syntetickych mazacich oleji. ?odrobnéji se vyndlez
tykd zpisobu vyroby syntetickych mazacfch oleji o viskozitnim indexu 128 aZ 149, méfeno
podle ASTM 2270/A, bodu tuhnut{ =50 °c, absolutnf viskozit¥ 5,9 Pa.s pii -18 °C, icinema-
tické viskozitd 19,2 a% 20,1 mm’,s™' pri 98,9 °C a 152 on?. o] p¥i 37,8 °C, tepelné stabili-
t& odpovidajie{ viskozitni odchylce 0,1 mmz.s."l p¥i 98,9 °¢ a viskozitni odchylce 3,0 mmz.s"
p¥i 37,8 °C, odolnosti vi&i depolymerizeci odpovidajfci viskozitni odchylce 0,1 mmz.s"1 p¥i
98,9 °C a viskozitnf{ odchylce 1,0 . s~ p¥i 37,8 %C, bodu vzplenutf 245 °C a uhlfketém

zbytku 0,008 hmotnostnich %.

.s"

Zp&sob podle vyndlezu se vyznaduje tim, %e se polymery pFipravené z n-alfa-olefind
obecného vzorce

R—CH=CH2

ve kterém R znadi alkylovy zbytek s 2 a% 16 atomy uhliku,

o bodu varu vys3im ne¥ 175 %¢ a viskozitéch 305 a% 5 330 mma.s", podrob{ tepelnému krako-
védn{ pfi atmosférickém tleku a teplot® 300 a% 420 °C, dobd zdr¥eni 5 minut aZ 4 hodiny,
prifem¥ se produkt ndsledn¥ destiluje ve vekuu do maximélni teploty, vzteZené na atmosfé-
ricky tlak, 400 % a zbytek o bodu varu vy$8im ne% 400 O¢ se podrobi katalytické hydrogenaci
p¥i pou¥itf ketalyzdétoru, obsahujiciho 0,3 hmotnostntho % pelledia na kysli¥nfku hlinitém,
p¥i teploté& 200 Oc, poddte¥nim tlaku vodtku 10 MPa a dob¥ zdrZeni v sutokldvu 5 hodin.

Druhd fdze zpisobu podle vyndlezu se provéd{ za dlelem molekulové hmotnosti polymerd
a ziskénf olejd o poZedovené viskozitd. ’
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Vliastnosti ziskanych produktd jsou urlovédny volbou reakinich podminek, jeko je teplota
a doba styku. Vhodné teplotni rozmezl se pohybuje od 300 do 420 °c. Doba styku se pohybuje -
od 5 minut do 4 hodin.

Tepelné zpracovéni se provddi tek, %e se polymer o vysoké viskosit¥, siskeny v prvni
f£é3i, ponechd stanovenou rychlost{ protéket trubkami, udriovanymi na stanovené teploté. Pro-
dukt vychdzejici z takového spracovdni je frakcionovén za snifeného tleku do teploty, vsta-
Zené na etmosféricky tiak, 400 °C, prilemf sbytek s bodem veru vySsim nef 400 °C tvol'f mesa-
[} o:(L,e:j. Vitssek oleje de udévdn ve hmotnostnich % vzhledem k polymeru o bodu varu vys3im neZ
175 “C.

V zdvislosti na viskozitd pFivédddénych polymerd v poZadoveném rozmesi od 305 do
5 330 m?.s”! pFi 98,9 %C se vytsiky tepelného zpracovéni pohybujf v rosmesi od 79 do
71 hmotnostnich % u produktd s po¥adovanou viskozitou pfi 98,9 °C asi 20 mn®,s”' a oa 85
do 80 hmotnostnich % p#i poZadované viskosit¥ 30 .8 pii 98,9 %c.

Olej, vykazujici bod varu vy3si neX 400 °c, ziskany tepelnym spracovénim podle vyné-
lezu je nésledn¥ vystaven hydrogenaci za iSelem eliminace nenasycenjych veseb, obsalenych
v mno%stvi asi Jedné dvojné vazby na molekulu.

Hydrogenace mife byt provédd¥na o sob¥ znémym zpisobem. V daném pfipsdd byle provédéna
v pfitomnosti ketalyzdtoru, obsahujictho 0,3 hmotnostnfho % Pd na kysli¥niku hlinitém, piti
teplotd 200 °C, po¥dte¥nim tleku 10 MPe & po dobu 5 hodin v autoklévu.

Hydrogenadni{ produkt o bodu varu vydS&im nei 400 OC tvofL synteticky masaci.olej vysoké
kvality'

Hydrogenovany olej podle vyndlezu o viskozitd p¥i 98,9 9% 20 mz.s" vykassuje viskozit-
ni index 128. Tato hodnota byla stanovena postupem podle ASTM D 2270/B. Olej ddle vykasuje
bod tuhnuti -50 °c, zna¥nou odolnost vi¥i depolymerizaci, vysokou tepelnou stdlost, velmi
nizk§ uhlfkety zbytek s bod vaplanuti 250 °C.

Vynélez bude ddle dokreslen formou piikladd prektického provedeni, které vlestni hoda'té-
tu vyndlezu nijek neomezuji.

V p¥ikladech Jsou hodnoty kinematické viskoz:ity stanoveny postupem podle ASTM D 445.

U viskozity jsou uvedeny dvd hodnoty, z nich% jedna byla zfskéna pomoci postupu ASTM
D 2270/A e druhd podle ASTM D 2270/B, kterd poskytuje pFesn¥jii vysledky pro hodnoty
viskozity vy$8{ ne% 100, Bod tuhnutf byl stenoven postupem podle ASTM D 97. Jodové ¥islo
bylo stanoveno postupem podle IP 84.

P*¥{L{klad 1

Polymer o bodu veru vy3im ne% 175 ¢, ztskeny polymerizac{ alfa-olefind Cg=Cyo 5 kra-
kovédni vosku o viskozité& 305 mmz.s" pti 98,9 °C, byl tepeln# zpracovén za dlelem sniZeni
jeho. viskozity pro pouZiti Jako mazaci olej.

Zpracovédni bylo provedeno tek, %e polymer byl ponechdn protékat regulovanou rychlosti
ocelovymi trubkemi, umist¥nymi v roztavené solné ldzni, udrZovené ne poZadovené teplotd.
Primér trubek #inil 12 mm a délke ponoPené Zdsti dva metry. Testy byly provdd¥ny za atmosfé-
rického tlaku. :

Produkty, z1skené p¥i rdznych hodnotdch teploty a doby zdrZenf, byly destilovény za
sni%eného tlaku do teploty, vztaZené na atmosféricky tlak, 400 %¢.
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Zvytek o bodu varu vy33im neZ 400 %C tvoril synteticky mazaci oleJ.

Ziskané vysledky Jjsou uvedeny v tabulce 1.
Tebulka 1

Olej o bodu veru vy3sim ne¥ 400 %

Test doba teplota vytdZek viskozita viskozita viskozitni bod tuhnut{ Jodové
zdrgent °C % nmot. mm?.s”'  mm.s”' index o #islo
hodin 98,9°% 37,8 °%  ASTM A ASTM B

1 2 350 89 45,3 416 128 174

2 2 360 83 26,5 222 130 162

3 2 370 76 16,1 119 132 15% 29
4 1 360 87 38,4 343 128 171 25
5 1 370 82 23,6 189 13t 163

6 1 380 14 14,8 107 132 153 =52

7 1/2 370 87 36,2 316 129 m

8 1/2 380 82 23,7 189 131 163

9 1/2 390 - 74 16,9 126 132 155 -52

10 174 380 89 38,4 339 129 172

1 1/4 390 82 25,8 21 130 164

12 ©1/4 400 76 17,6 131 132 158 =50 30

Z uvedenych vysledkd je zrejmé, Ze zm¥nou teploty a doby zdrZfeni se ziskaji oleje o
po%adované viskozit® a velmi nizkych bodech tuhnuti.

Vyt8%ky oleje o bodu varu vy3s3im neZ 400 9C vzhledem k vjchozimu polymeru e stejnych
viskozitdch byly p¥ibliZn¥& konstentni. Tek vyplyvd nap¥iklad z tabulky vft&Zku a hodnot
viskozity, %e oleje o stejné viskozitd 20 mm 87! pi 98,9 °C, ziskené p¥i rdznych podmin-
kéch, odpovidaly vytdZku 78 aZ 79 hmotnostnich %.

P¥riklad 2

Tepelné zpracovéni bylo provedeno pFi pouZiti vychozi sloudeniny ve form& polymeru
o bodu varu vy3s8im ne% 175 °C, ziskaného polymerizaci olefind 08-010 2 krakovini vosku a
vykazujfcfho viskozitu p¥i 98 9 % 660 mn?.s”',

Za¥{zeni k provddsni zplsobu bylo podobné Jjako v pFfkladu 1.

Z{skené vysledky Jsou uvedeny v tabulce 2.
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Tabulka 2

Olej o bodu varu vys3im neZ 400 %

Test doba teplota vytdfek viskozita viskozita viskozitn{ bod tuhnutfi Jodové
zdrfeni °C hmot. % wn®.s”!  mm?.s”' index % #tslo
hodin 98,9 °%  37,8°C ASTM A ASTM B

1 2 350 87 49,7 460 128 178

2 2 360 84 29,6 256 129 163

3 2 370 15 18,8 150 129 151

4 2 380 57 10,1 68,4 130 143

5 1 350 92 69,4 678 126 186

6 1 360 88 42,1 384 128 172

7 1 370 81 25,1 209 130 160 :

8 1 380 13 15,8 118 131 152 =50 29

9 1 390 55 8,76 56,4 131 143

10 1/2 360 91 59,5 579 126 180

11 1/2 370 87 35,4 314 129 168

12 /2 - 380 81 25,8 214 130 162

13 /2 390 71 15,9 120 130 151 =51 30

14 1/2 400 63 11,5 79 132 148

15 1/4 380. a7 44,3 403 128 175

16 1/4 390 83 27,8 226 131 169

17 1/4 400 77 18,6 144 130 155 =59 29

18 174 410 72 14,0 122 131 123

Jak je patrno z uvedené tabulky 2, vykazovaly oleje o bodu varu vy38{m neZ 400 °C, ziska~
né z polymerd o viskozit¥ 660 mmz.s' p¥i 98,9 °C, vysokou hodnotu viskozitnfho indexu a vel-
mi nizké body tuhnuti. VytdZky byly vysoké a pfi stejnfch hodnotdch viskozity pFibliZng
totoZné., Tak je moZno nep¥iklad odvodit ze zdvislosti vytdiek-viskozita, Ze oleje o viskozi-
t§ 20 mm2.s™! p#i 98,9 °C byly pFi rdznjch podminkéch zlskény ve vytdiku asi 76 a% 78
hmotnostnich %.

P¥r¥{i1klad 3
Tepelné zpracovéni bylo provdd&no p¥i pouZiti vychozi slouleniny ve form& polymeru
o bodu varu vy35im neZ 175 °C, ziskaného polymerizaci alfa-olefind CB-CIO z krakovdni vosku

a vykazujictho viskozitu p¥i 98,9 ¢ 1 160 mm®.s™'.

Zatizeni k provddsni postupu bylo analogické jako v pFfikledu 1. Ziskané vysledky Jsou
uvedeny v tabulce 3.

Tabulka 3

Olej o bodu varu vy35im neZ 400 °c

Test doba teplota vytd%ek viskozita viskozita viskozitni bod tuhnut{ jodové
zdrieni ©°C hmot. % mmZ.s' mn?. s ! index °¢ $1slo
hodin 98,9 °¢ 37,8 °C  ASTM A ASTM B

1 2 360 86 39,5 344 129 175
2 2 370 i 21,7 174 130 158
3 2 380 64 11,6 79 132 150
4 1 360 90 60,3 341 125 166
5 1 370 84 36,5 362 125 165
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Test doba teplota vytd3%ek viskozita viskozita viskozitnt bod tuhnut!{ jodové
zdr¥ent °C mmot. % mm.s™!  mn?.s”! index ¢ ¥1slo
hodin 98,9 °%¢ 37,8 °%  ASTM A ASTM B

6 1 380 T4 19,2 154 129 154 =52 30
7 i 390 59 11,3 77 132 149
8 1/2 380 84 33,5 290 129 169
9 1/2 390 76 20,6 157 132 163 =5¢ 31

10 1/2 400 64 12,2 83 133 153

11 1/4 380 89 59,1 570 127 180

12 1/4 390 84 34,2 293 129 17

13 1/4 400 Vi 21,4 169 131 160 =50 30

14 1/4 410 70 14,5 104 132 154

Z uvedenych vysledkd je patrné, Ze p¥i pouZitf polyméru p¥i viskozitd 1 160 mmz.s'1 pii
98,9 °C jsou zfskény oleje o poZadovené viskozitd a velmi nizkfch bodech tuhnuti. Vytdfky
oleji o bodu veru vy33im neZ 400 ¢ byly vysoké a p¥i stejné viskozitd tém&i¥ ekvivalentni.
2 hodnot vyt&Zkl a viskozity je ziejmé, Ze oleje o stejné viskozit® pPi 98,9 % 20 mmz.s"
poskytly vyt¥Zky 75 a%¥ 76 hmotnostnich %. Tyto hodnoty byly pon&kud ni%3{ ne¥ v piedchozich
p¥iklaedech, p¥#i kterych byly pouZity polymery o ni%¥{ viskozits.

P¥r{klad 4
Tepelné zpracovéni bylo provedeno p¥i pou¥itf polymeru o bodu veru vy35im ne% 175 °C,
ziskaného polymerizaci alfa-olefind GB-CIO 2z krakovédni vosku a vykazujfcfho viskozitu p#i
98,9 ) 5 330 mmz.s'I. PouZité zaPizeni bylo obdobné jako v pFikladu 1.
Ziskané vysledky Jsou uvedeny v tabulce 4.

Tabulka 4

Olej o bodu varu vyssim nef 400 °C

Test doba teplota vyt&fek viskozita viskozita viskozitn{ bod tuhnuti Jodové
zdrgent °C hmot. % mm?,s” w2, s~ index °¢ &{slo
hodin 98,9 °%¢ 37,8 °C ASTM A ASTM B

1 2 360 84 48,2 463 127 172
2 2 380 82 12,6 90 130 147
3 2 400 38 2,97 11,27 134 132
4 1 360 90 84,9 889 125 187
5 1 370 86 47,2 442 128 174
6 1 380 75 24,9 211 - 129 157 ~50 32
ki 1 390 83 13,0 93 130 148
8 1/2 370 89 74,8 788 125 181
9 172 380 83 39,4 357 128 170

10 1/2 390 74 23,4 C 192 130 159 -50 32

11 1/2 400 61 14,4 101 132 152

12 1/4 380 89 72,2 676 127 193

13 1/4 390 82 42,5 385 128 173

14 1/4 400 74 23,6 197 129 155 -49 33

15 /4 410 65 14,9 109 131 152

Z uvedenych vysledkd je zFejmé, %e rovn¥% p¥i pouZiti vychozich sloudenin ve Pormd
polymerd o viskozit& 5 330 mn? 5™ p¥i 98,9 °C byly ziskény oleje o poZadované viskozit¥,
vykazujicf vysoké hodnoty viskozitnfho indexu a velmi nizké hodnoty tuhnutf. Vyt¥Zky olejd

»
¢
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o bodu varu vy33im neZ 400 °C-by1y vysoké a pPi stejnych hodnotdch viskozity tém&¥ ekvivalent-
ni,

Ze zdvislosti vyt&Zku na viskozit® Je patrno, Ze oleje o stejné viskozitd& 20 mmz.s"
p¥i 98,9 9C byly ziskdny p¥i vytdZcich asi 71 a% 72 hmotnostnf %. Hodnoty vyt&Zkd byly pon¥-
kud ni%%{ ve srovnéni s pfedchozimi p¥iklady, vzhledem k tomu, Ze bylo ve form& vychozich
1ld4tek poufito polymerd o niZ¥ich hodnotdéch viskozity.

Z porovnéni vSech variant zpracovédni polymerd o viskozitdeh p¥i 98,9 %¢ od 305 do
5 330 mmz.s'l Je zPejmé, %e postupem podle vyndlezu bylo p¥i prom&nnych resk¥nich podminkdch
mo%no vidy ziskat oleje o po¥adované viskozit8.

PFi pou¥it{ viskozn¥jdiho vychoziho polymeru bylo nutno pou¥it vy331 teploty nebo dellf
‘dobu zdrZenl a vzhledem k t¥mto podminkdm bylo dosahovdno niZ3ich vyt&Zkd. Nep¥iklad oleje
o viskozit¥ 20 |nm2.s"1 p¥i 98,9 °c byly ziskdny pi#i vyt&Zcich 78 a% 79 hmotnostnich % pii
pouzit{ vychoziho polymeru o viskozit& 305 mm2.3'1 p¥i 98,9 % a pri vytdZcich T1 a% 72

hmotnostni % v p¥ipad® viskozity vychoziho polymeru 5 330 mmz.s"'

p¥i 98,9 °C. Stiedni

vyt8Zky olej) byly ziskdny z vychozich polymerd o stPednich hodnotdch viskozity.

Viskozitni indexy ziskanych olejd byly v kaZdém p¥fpad® vysoké a body tuhnuti velmi

nizké.

Ziskané oleje nebyly nasycené, Jjak je patrno z hodnot Jejich jodovych ¥isel. Proto

bylo nutno oleje hydrogenovat.

P¥r{f{klead: 5

Synteticky olej o bodu varu vy33im ne% 400 °C, ziskany z testu 6 v p¥ikladu 3 (viz
tabulka 3), byl hydrogenovdn za \i¥elem uplného nasyceni dvojnych olefinickych vazeb.

Postup byl provédén v autoklédvu v pfitomnosti 5 hmotnostnich % ketalyzdtoru, obsshu-
Jictho 0,3 hmotnostnfho % Pd na kysli¥niku hlinitém, p¥i teplot& 200 °C, tlaku vodiku

10 MPa a dob& zdrZfen{ 5 hodin.

Vlastnosti oleje p¥ed hydrogenaci a po ni jsou uvedeny v tabulce 5.

Tabulka 5

Vlastnosti oleje podle testu 6 pi¥ed a po hydrogenaci

Postup méfent nehydrogenovany hydrogenovany
olej olej

specifickd hmotnost p¥i 20 °C ASTM D 1481 - 0,843 0,843
viskozita pfi 98,9 °C, mm?.s” ASTM D 445 19,2 20,1
viskozite p¥i 37,8 °C, mn?.s™’ ASTM D 445 154 167
viskozitni index ASTM D 2270/A 129 128
viskozita p#i -18 °C, Pa.s ASTM D 2602 5,8 5,9
bod tuhnuti, °C ASTM D 97 -52 -50
obsah uhliku, hmot. % (zbytkovy) ASTM D 524 - 0,006
bod vzplanuti,- °C ASTM D 92 - 250
molekulovéd hmotnost osmometricky - 690
jodové ¥islo, g/100 g IP 84 30 2

Z uvedenych vysledkd je patrné, %e hydrogenace padstatn¥ nezménila vlastnosti oleje,

.které zlstaly velmi dobré.
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Z hodnoty viskozity pfi 98,9 °C & pFi -18 °C & z bodd tuhnut{ je z¥ejmé, %e oleje podle
vyndlezu vykezovely nizky uhlfkaty zbytek a vysokf§ bod vzplanutf,

P¥{klad 6

Hydrogenovany olej podle p¥fkledu 5 byl vystaven testu stdlosti a testu stdlosti
ve smyku, pomoci sonického oscildtoru po dobu 15 minut, p¥i teplotd 37,8 9C (ASTM D 2603-70).

Ziskané vysledky jsou uvedeny v tabulce 6.
Tabulka 6
Hydrogenovany olej podle pFikladu 5
p¥ed testem po testu
kinematickd viskozita
pFi 98,9 °¢, mm?.s™! 20,1 290

kinematickd viskozita

p¥i 37,8 °C, mm?,s”! 167 166

Porovnénim uvedenych vysledkd je moZno odvodit, Ze hydrogenoveny olej z{skeny postupem
podle vyndlezu byl odolny vi¥i sonické depolymerizaci,

P¥{L{klaa 17

Hydrogenovany olej podle p¥fkladu 5 byl vystaven testu tepelné stdlosti, ktery spo¥f-
vé v udrZfovdni teploty 206 ¢ po dobu 24 hodin,.

20 ml oleje, predem zbaveného plynd, byio po dobu testu ve sklen&né trubilce, zatavend
'plamenem.

Ziskané vysledky jsou uvedeny v tabulce 7.
Tabulka 7
Hydrogenovany olej podle p¥ikladu
pfed testem po testu
kinematickd viskozita
p*i 98,9 °C, ma®.s™! 20,1 20,0
kinematickd viskozita

p#i 37,8 °C, ma?.s”! 167 166

Z uvedenych vysledkd je zFejmé, Ze hydrogenovany olej ziskeny postupem podle vyndlezu
Je tepelnd stdly.
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PREDMET VYINALEZU

Zpisob vyroby syntetickych mazacich olejd o viskozitnim indexu 128 a¥ 149, m&feno po-
dle ASTM 2270/A, bodu tuhnuti -50 ¢, absolutni viskozit& 5,9 Pa.s p¥i ~18 °C, kinematické
viskozit® 19,2 af 20,1 m2.s™' pFi 98,9 °C a 152 mn?.s~! pFi 37,8 °C, tepelné stabilitd odpo-
vidajict viskozitni odchylce 0,1 an?.s~! pFi 98,9 °C @ viskozitni odchylce 3,0 mn?. 8"
p¥i 37,8 °G, odolnosti vidi depolymerizaci odpovidajfct viskozitni odchylce 0,1 mn®.s”!
pri 98,9 %c a viskozitni odchylce 1,0 mmz.s_' p¥i 37,8 °¢, bodu vzplanutl 245 % a uhlfka-
tém zbytku 0,008 hmotnostnich %, vyznadeny tim, %e se polymery pitipravené z n-alfa-olefind
obecného vzorce

R-CH=CH2

ve kterém R znedi alkylovy zbytek s 2 aZ 16 atomy uhliku, o bodu varu vysZim net 175 °C

a viskozitdeh 305 a% 5 330 mmz.s"1 pHi 98,9 °c podrobl tepelnému krakovéni pFi atmosférickém
tlaku a teplotd 300 a% 420 °C, dobs zdrfeni 5 minut af 4 hodiny, p¥ilemZ se produkt nésled-
n& destiluje ve vekuu do meximélni teploty, vzteZené na atmosféricky tlek, 400 %c 'a zbytek

o bodu veru vys3im ne%f 400 9¢ se podrobi katalytické hydrogenaci p¥i pouZitl katalyzdtoru,
obsshujiciho 0,3 hmotnostniho % pallddia na kysliéniku hlinitém, p#i teplotd 200 °C, podd~
te¥nim tleku vodiku 10 MPa a dobd zdrieni v sutokldvu 5 hodin.

Severogtafia, n. p.. zévod 7, Most
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