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(67) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von hydrierten und entparaffinierten Schmierélkomponenten
aus hydrierten Redestillaten oder Solventraffinaten. Das erfindungsgemife Verfahren ist im wesentlichen dadurch
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. Olstockpunkt von unterhalb —20°C gerichtete Entparaffinierung einer hydrierten Mineralélkomponente gewonnen
wird und im Vergleich zum Einsatzl eine gleiche oder hohere Siedetemperatur aufweist, vermischt wird. Vorteil des
Verfahrens ist die Herstellung hochwertiger hydrierter und entparaffinierter Schmierolkomponenten mit hoher
Ausbeute.
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung von hydrierten und entparaffinierton Schmierélkomponenten aus
hydrierten Redestillaten oder Solventraffinaten durch Vermischung des Einsatzéles mit
Paraffingatsch in einer Menge von 3 bis 20 Masseteilen in % bezogen aufdas Einsatzél, Verdlinnung
des Einsatzproduktes mit einem Losungsmittelgemisch, Abkiihlung des Lésungsmittel- .
Einsatzprodukt-Gemisches, Trennung der entstehenden L8sungsmittel-Ol-Paraffin-Suspension
durch ein- oder mehrstufigas Filtration sowie Abtrennung des L&sungsmittelgemisches vom Filtrat
und Paraffingatscti, gekennzelchnet dadurch, daR als Paraffingatsch ein in an sich bekannter Weise
durch tiefe, auf einen Olstockpunkt von unterhalb —20°C gerichtete Entparaffinierung einer
hydrierten Mineraldlkomponente, die durch Hydrierung von Erdélvakuumdestillation mit einem
Flammpunkt gréBer 200°C bei Hydriertemperaturen von 370 bis 430°C und Hydrierdriicken von 25
bis 35 MPa und anschlieBende Redestillation des Hydrierproduktes oder Redestillation des
Hydrierproduktes und nachfolgende Solventraffination einer Redestillatfraktion gewonnen wird,
mit dem Losungsmittelgemisch aus Ketonkomponente und Aromatenkomponente in einer
Ausbeute von 15 bis 40 Masseteilen in % erhaltener Paraffingatsch, der im Vergleich zum Einsatz|
eine gleiche oder eine bis zu 100K héhere mittlere Siedetemperatur aufweist, singesetzt wird,

2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daf ein Paraffingatsch mit einer Dichte von
790 bis 820kg/m?® bei 70°C, einem Erstarrungspunkt von 45 bis 60°C und einem Olgehalt von 25 bis
35 Masseteilen in % eingesetzt wird.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von hydrierten und entparaffinierten Schmierlkomponenten, die fir
Schmierdle mit mittlerem bis hohem Leistungsniveau einsetzbar sind, aus hydrierten Redestillaten oder Solventraffinaten.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Es ist bekannt, Mineraléle, insbesondere Schmierdlkomponenten, zur Absenkung ihres Stockpunktes zu entparaffinieren, Bei
den klassischen Verfahren, die mit Hilfe selektiver L8sungsmittel arbeiten, wird das Einsatzdl innerhalb des
Kristallisationsprozesses mit Ldsungsmittel verdiinnt, gleichzeitig wird die entstehande Suspension, bastehend aus
Losungsmittel, Ol und Paraffinkristallen, abgekihlt. Als selektive Lésungsmittel kommen hiufig Gemische aus zwei
Komponenten, wie Aceton/Toluen, Methylethylketon/Toluen oder Methylethylketon/MethyIisobutyIketon zum Einsatz, Als
Kristallisatoren werden meist Schaberkristallisatoren eingesetat, Die Kiihlung der Suspension erfolgt zunéchst durch kaltes
Filtratim Gegenstrom und danach durch ein vordampfendes Kaltemittel. Die Paraffinkristalle werdan in einer ersten
Filtrationsstufe vom Filtrat, das aus Lésungsmittel und dem entparaffinierten O besteht, abgetrennt. Der Paraffingatsch der
ersten Stufe wird zum Zwecke der Absenkung seines Olgehaltes nachmals mit Lésungsmittel angemaischt und der zweiten
Filtrationsstufe zugefiihrt, Das Filtrat der zweiten Stufe gelangtals Verdiinnungskomponente zur Kristallisation zuriick. Ausdem
Filtrat der ersten und dem Gatsch der zweiten Filtrationsstufe wird das Lésungsmittel anschlieRBend destillativ abgetrennt,

In DD-PS 234'437 ist ein solches aweistufiges Entparaffinierungsverfahren beschrieben. '

Bel der tiefen Entparaffinierung zur Erreichung von Olstockpunkten von unterhalb —20°C, beispielsweise bei
Tranformatorendlen, WeiBélen oder Hydraulikélen, erfolgt die Abkithlung des Mineralél-Lésungemittel-Gemisches bis auf
Temperaturen unterhalb —25°C,

Aus der Literatur sind weiterhin L&sungen bekannt, nach denen durch die Zugabe von bestimmten Kristallisationsverbesserern
2um Einsatz6l vor dem Kristallisationsproze8 eine Vergr6Berung der Filtrationsgeschwindigkeit und eine Verbesserung der
Gatschqualitiit erreicht werden soll. In DD-PS 121631 wird diesbezilglich der Einsatz van Alkylnaphthalinen beschrieben.

Nach GB-PS 2099015 und DE-PS 2907225 werden dazu auch Polyalkylacrylate mit einem hohen Molgewicht verwendet.

Nach SU-PS 950751 ist ein Entparaffinierungsverfahren bekannt, wo ein Teil I8sungsmittelhaltiger Gatsch der zweiten
Filtrationsstufe in die Gatschldsung vor der ersten Filtrationsstufe 2uriickgefiihrt wird. Durch die zusétzliche Verdiinnung des
Gatsches der ersten Stufe kommt es zu einem besseren Entdlungseffekt in der zweiten Filtrationsstufe und zu einer
Ausbeutesteigerung an entparaffiniertem Ol zu Lasten einer FiltrationsflichenvergréBerung auf Grund der groReren
Gatschmenge in der zweiten Stufe. Als Kristallisationsverbesserer fiir die Entparaffinierung wird gem&R SU-PS 564331 dem
Einsatzd! ein spezlell erzeugter Paraffingatsch in einer Menge von 1 bis 26% 2ugegeben, um eine gilnstigere Kristallstruktur zu
erreichen, die Fi Itrationsgeschwindigkeit zu erhhen und damit ebenfals die Ausbeute an entparaffiniertem Ol zu steigern, Dieser
spezielle Parafiingatsch soll eine mittlere Siedetemperatur haben, die nicht weniger als 40°C unterhalb der mittleren
Siedetemperatur des Einsatz8les liegt. Bei diesem Verfahren wird die Kristallisation von Riickstandsdlen durch die Zugabe von
Gatschen aus leichtersiedenden, eng geschnittenen Fraktionen, vorzugsweise aus Vakuumdestillaten, verbessert; da
hartparaffinhaltige Gatsche leichter Vakuumdestillate eine bessere Kristallstrukiur und damit héheres Filtrationsgeschwindigkeit
auiweisen als mikrokristallinhaltiger Gatsch des Riickstandséles oder intermediateparaffinhaltiger Gatsch schwerer
Minerallkomponenten, wie auchin , Ullmanns Encyklopédie der technischen Chemie*, 3. Auflage 1955, Band 6, Seiten 697/698
ausgefthrt wird. Das Verfahren fiihrt jedoch dazu, daB die Viskositat des entparaffinierten Rilckstandsdles durch die Zugebe der
leichtersiedenden Gatsche abgesenkt wird, was allgemein unerwiinscht ist.
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Ein welterer Nachteil der bekannten Verfahren ist, daB Jevseils bestimmte Kristallisationsverbesserer in Form von
hochmolekularen Verbindungen oder Gatschfraktionsn mit hohem Aufwand speziell fiir diesen Zweck erzeugt werden miissen,
um in der Filtrationsstufe des Entparaffinierungsprozesses dle bezweckte Erh6hung der Filtrationsgeschwindigkeit und damit
die Ausbeutesteigerung an entparaffiniertem Ol zu erreichen.

Zlel der Erfindung

Ziel der Erfindung st die Entwicklung eines Vertahrens zur Hersteilung von hydrierten und ontparaffinierten )
Schmierdlkomponenten, das zu eiffer Ausbeutesteigerung an wertvollen entparaffinierten Olen filhrt und damit eine hohe
Wirtschaftlichkeit aufweist.

Darlegung des Wesens der Erfindung

DerErfindung liegt die Aufgabe zugrunde, bel der Herstellung von hydrierten und entparaffinierten Schmierélkomponenten aus
hydrierten Redestiliaten oder Solventraffinaten durch Zugabe eines Paraffingatsches die Trennung zwisciven O}- und
Paraffinsubstanz im EntparaffinierungsprozeB 2u verbessern, ohne daR eine Viskosititsabsenkung des entparaffinierten Oles
auftritt. Erfindungsgemig Ist das Verfahren zur Herstellung von hydrierten und entparaffinisrten Schmierdlkomponenten aus
hydrierten Redestillaten oder Solventraffinaten durch Vermischung des Einsatzéles mit Paraffingatsch in einer Menge von 3 bis
20 Massetellen in % bezogen auf das Einsatzdl, Verdiinnung des Einsatzproduktes mit einem Lésungsmittelgemisch, Abkiihlung
des Lésungsmittel-Einsatzprodukt-Gemisches, Trennung der entsteshenden Losungsmittel-Ol-Paraffin-Suspension durch ein-
oder mehrstufige Filtration sowie Abtrennung des Lésungsmittelgemisches vom Filtrat und Paraffingatsch im wesentlichen
dadurch charakterisiert, daB als Paraffingatsch ein in an sich bekannter Weise durch tife, auf einen Olstockpunkt von unterhalb
—20°C gerichtete Entparaffinierung einer hydrierten Mineraldlkomponente, die durch Hydrierung von Erdélvakuumdestillaten
mit einem Flammpunkt grélser 200°C bei Hydriertemperaturen von 370 bis 430°C und Hydrierdrilcken von 26 bis 35 MPa und
anschlieBende Redestillation des Hydrierproduktes oder Redestillation des Hydrierproduktes und nachfolgende
Solventraffination einer Redestillatfraktion gev/onnen wird, mit dem Lésungsmittelgemisch aus Ketonkomponente und
Aromatenkomponente in siner Ausbgute von 75 bis 40 Masseteilen in % erhaltener Paraffingatsch, der im Vergleich zum
Einsatzdl eine gleiche oder eine bis zu 50K hdhere mittlere Siedetemperatur aufwalist, eingesetzt wird.

Als Ketonkomponente wird vorteithafterweise Methylethylketon und ais Aromatenkomponente vorteilhafterweise Toluen
verwendet. Der eingesetzte Paraffingatsch weist vorzugswelse oine Dichte von 790 bis 820kg/m? bel 70°C, einen
Erxaesrungspunkt von 45 bis 60°C und einen Olgehalt von 25 bis 36 Masseteilen in % auf.

Es wurde gefunden, daB die Zumischung von bestimmten Paraffingatschen aus hydrierten Redestillaten oder Solventraffinaten
zu einem zu entparaffinisrenden hvdrierten Redestillat oder Solventraffinat zu einer héheren Ausbeute an entparaffiniertem Ol
bel mindastens gleicher Qualitét des entparaffinierten Oles fihrt, ohne daB eine Viskositétsabsenkung des entparaffinierten Oles
auftritt, '

Ausgehend von der in SU-PS 664331 aufgezeigten Lehre wére zu erwarten gewesen, daR eine Zugabe eines Gatsches stwa
gleicher Siedelage im Vergleich zum Einsatz8! keine vorteithafte Wirkung zeigt und daf eine Zugabe eines Gatschas mithsherer
Stedelage als das Einsatzol eine Verschlechterung der Filtrationsgeschwindigkeit und eine Absenkung der Ausbeute an
entparaffiniertem Ol bewirkt, da ein erh8hter Anteil an intermediateparaffinhaltigen Gatschen erfahrungcgemas im Vergleichzu
hartparaffinhaltigen Gatschen zu einer Verschlechterung der Kristallstruktur fiihrt, Uberraschenderwaise erwies sich, daB die
erfindungsgemiB eingesetzten Paraffingatsche dieses zu erwartende Verhalten nicht zeigen. Im Gegensatz dazu tritt ein
zusdtzlicher strukturselektiver Trenneffekt bei der Paraffinkristallisation auf, indem vermutlich zusatzliche
naphtenischaromatische Kohlenwasserstoffverbindungen und ein weit héherer Anteil an kurzkettigen Iso-Paraffinen sowie ein
weit geringerdr Antall an langkettigen iso-Paraffinen in das entparaffinierte Ol gelangen als das bei den bekannten
Entparaffinierungsverfahren der Fall ist. !

Das erfindungsgemiBe Verfahren hat gegenilber den Verfahren des Standes der Technik folgende Vorteile:

~ Herstellung hachweitiger hydrierter und entparaffinierter Schmierdlkomponenten mit hoher Ausbeute,

- damit héhere Veredlung des Einsatzgemisches und Verbesserung der Wirtschaftlichkeit des Entparaffinierungsverfahrens,

Ausfﬂ.hrungsbelsplal

Die Erfindung soll nachstehend an einem Ausfithrungsbeispiel ndher erl8utert werden.,

ZurHerstellung einer hydrierten und entparaffinierten Schmierélkomponente aus einem Solventraffinat wird Raffinatd), welches
durch Hydrierung eines Erddlvakuumdestillatgemisches aus paraffinbasischem Erdé! mit einem Flammpunkt gréBer 200°C bei
einer Temperatur von 400°C und einem Druck von 30 MPa, anschlieBende Redestillation des Hydrierproduktes sowie
nachfolgende Phenolraffination des Redestillationsriickstandes gewonnen wird und folgende Kennwerte hat

mittlere Siedetemperatur 525°C (Sledehereich 440-615°C)
Dichte bei50°C 0,858g/cm’

Viskosit#t bei 100°C 9,85mm?/s

Viskositatsindex 137

Flammpunkt 269°C

Stockpunkt 52°C

Ramsbottom-Test 0,08%
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mit einem Paraffingatsch in einer Menge von 10 Masseteilen in % bezogen auf das zur Entparaffinierung eingesetzte Raffinatsl
vermischt,

Der Paraffingatsch wird wie folgt gewonnen;

Das beschriebene Raffinatd) wird zur Erreichung aines Raffinatdl-Stockpunktes von —26°C einer tiefen, zwelstufigen
Entparaffinierung mit dsm Losungsmittelgemisch aus Methylethylketon und Toluen unterworfen. Dabel flit der Paraffingatsch
in einer Ausbeute von 35,2 Masseteilen in % an. Der Paraffingatsch hatim Vergleich 2um eingesetaten Raffinatél eine um 5K
hShere mittlere Siedetemperatur. :

Der Paraffingatsch hat folgende Kennwerte: : .
mittlere Sledetemperatur 630°C
Dichte bei 70°C 0,816g/cm?
Erstarrungspunkt 69°C
Olgehalt 34 Masseteilein%

Das Raffinatdl-Paraffingatsch-Gemisch wird in bekannter Weise mit dem Lésungsmittelgemisch Methylethylketon-Toluen
verdlnnt. Nach der Abkiihlung des L8sungsmittel-Einsatzprodukt-Gemisches erfolgt die Trennung'der entstehenden
Ldsungsmittel-Ol-Paraffin-Suspension durch zwaelstufige Filtration, Nach Abtrennung des L8sungsmittels aus dem Filtrat falit
ain entparaffiniertes Raffinatdl mit einem Stockpunkt von ~16°C in einer Ausbeute von 74,8 Ma.-% bezogen auf die eingesetzte
Raffinatéimenge an. Das entparaffinierte Raffinatél kann als Schmierblkomponente fiir Schmierdle mit hohem Lelstungsniveau
verwendet werden.

Im Vergleich dazu fiihrt die Entparaffinierung des Raffinatéles nach dem bekannten Verfahren des Standes der Technik oine
Gatschzugabe unter den gleichen Entparaffinierungbedingungen und bei gleicher Qualitat des entparaffinierten Raffinatdles mit
einem Stockpunkt von --16°C zu einer Ausbeute von 69,3Ma.-%.
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