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@ Konzentrate von Viskositatsindex-Verbesserern fiir die Herstellung von Mehrbereichsélen.

Kanzentrate von Viskositatsindex-Verbesserern ("Vi-
Verbesserern”) fir die Herstellung von Mehrbereichsdlen,
enthaltend 2 - 40 Gew.% des VI-Verbesserers in einer Lésung
aus

a) 10 - 100 Gew.-% eines Gemisches aus araliphati-
schen Kohlenwasserstoffen, dessen Siedebereich bei Nor-
maldruck zwischen 250 und 450°C und dessen mittleres
Molekulargewicht (iber 300 liegt, und

b} 0-90 Gew.% einer gesattigten aliphatischen, Sauer-
stoff enthaltenden Verbindung mit 8 - 40 Kohlenstoffatomen.
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Konzentrate von Viskositdtsindex-Verbessererm fiir die Herstellung von
Mehrbereichsblen

Die vorliegende Erfindung betrifft Konzentrate von Viskosititsindex—~Ver-
besserern (im folgenden als VIi-Verbesserer bezeichnet) fiir die Herstel-

lung von Mehrbereichsélen, die 2 bis 40 Gew.Z des VI-Verbesserers in
elner Losung aus

a) 10 - 100 Gew.%Z eines Gemisches aus araliphatischen Kohlenwasser-

stoffen, dessen Siedebereich beli Normaldruck zwischen 250 und 45G°C
und dessen mittleres Molekulargewicht iiber 300 liegt, und

b) 0O - 90 Gew.Z einer gesittigten aliphatischen, Sauerstoff enthaltenden
Verbindung mit 8 - 40 Kohlenstoffatomen

enthalten.

Weiterhin betrifft die Erfindung Mehrbereichstle, welche umter Verwendung
dieser VI-Verbesserer—Konzentrate hergestellt worden sind.

Vi-Verbesserer dienen bekanntermaBSen als Additive zur Herstellung von
Mehrbereichstlen und haben im wesentlichen die Aufgabe, der mit steigen-—
der Temperatur zunehmenden Viskosititserniedrigung des reinen Grunddls
entgegenzuwirken, dabei jedoch die Viskositdt des Grunddls bei tiefen
Temperaturen nur unwesentlich zu erhdhen. Die VI-Verbesserer bewirken
infolgedessen eine gewisse Viskositidtskonstanz iiber den gesamten Bereich
der Arbeitstemperaturen der zu schmierenden bewegten Teile und haben
daher als Zusitze in Schmierdlen fiir Verbrennungsmotoren besondere Bedeu-
tung. Schmiertle, welche VI-Verbesserer enthalten, werden demgemdB als
Mehrbereichsdle bezeichnet.

Chemisch handelt es sich bei den VI-Verbesserern um Polymerisate bestimm—
ter mittlerer Molekulargewichts-Bereiche (MG-Bereiche), darunter vor
allem um Polyisobuten (MG > 5000), Ethylen/Propylen—Copolymere (MG 50 000
- 300 000), hydrierte Butadien/Styrol-Copolymere (MG 30 000 - 500 000),

hydrierte Isopren/Styrol—-Copolymere (MG 30 000 - 300 000) sowie um Poly-
methacrylsidurealkylester (MG 20 000 ~ 100 000).

Charakteristisch fiir die VI-Verbesserer ist deren Wirkung auf das Viskosi-
tdtsverhalten in einem Schmiersl bei 40°C und 100°C, wobei die entspre-
chenden ViskositdtskenngrsBen V40 bzw. V,00 mach DIN 51 562 ermittelt
werden.

Mi/P
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In der Regel werden die Vi-Verbesserer nicht in reiner fester Form,
sondern in Form von Mineralsl—Lbsungen in den Handel gebracht. Da die
Mineralle aber bereits selber viskos sind, bereitet es erhebliche techni-
sche Schwierighkeiten, derartige Lisungen herzustellen, zumal diese Lisun~-
gen mbglichst hochkonzentriert sein sollen, damit man die fertigen Mehr-
bereichsedle nur mit geringen Mengen des Konzentrates zu versetzen braucht,
ohne deren Eigenschaften durch gr@Sere Mengen des LSsungsmittels nennens-—
wert oder gar nachtellig zu ver#ndern.

Mineraldlkonzentrate ausreichenden VI-Verbesserer—Gehalten sind aber
nicht nur wmithsam herzustellen, sondern auch bei der Bereitung der Mehr-
bereichstle schwierig anzuwenden, weil die Vi-Verbesserer naturgemiB eine
erhebliche Viskositdtserhthung der Konzentrate bedingen. Sowohl die
Herstellung der Konzentrate als auch deren Verarbeitung zu den fertigen
Mehrbereichsdlen erfordern daher Verarbeitungstemperaturen bis zu etwa
100°C, also einen im Prinzip unndtigen Energieaufwand.

Der Erfindung lag daher die Bereitstellung solcher VI-Verbesserer—Konzen-
trate als Aufgabe zugrunde, die mindestens 2 Gew.Z des VI-Verbesserers

enthalten und deren kinematische Viskositit bel 40°C (VAO) nicht gréfer
als 25 000 mm /s ist. '

Diese Forderung wird durch Konzentrate erfiillt, die 2 - 40 Gew.Z eines
VI-Verbesserers, in einer L&sung aus

a) 10 — 100 Gew.Z eines Gemisches aus araliphatischen Kohlenwasser-
stoffen, dessen Siedebereich bei Normaldruck zwischen 250 und 450°C

und dessen mittleres Molekulargewicht iiber 300 liegt, und

b) O - 90 Gew.Z einer gesidttigten aliphatischen, Sauerstoff enthaltenden
Verbindung mit 8 - 40 Kohlenstoffatomen

enthalten.

Bevorzugt werden solche Gemische araliphatischer Kohlemwasserstoffe,
deren Siedebereich zwischen 320 und 420 liegt. Die kinematische Eigen-
viskositat dieser Gemische ist gering und betrigt bei 40°C (VAO) etwa

15 = 30 mm' /s, so daB8 sie keine verarbeitungstechnischen Schwierigkeiten
bieten. Auch sicherheitstechnisch sind sie unproblematisch, da ihr Flamm-
punkt iiber 180°C liegt. Vorzugsweise verwendet man solche Gemische, deren
Stockpunkt unter -30°C liegt, jedoch ist diese Bedingung meistens ohnehin
erfiillt.,
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Die définitionSgeméﬁen araliphatischen Kohlenwasserstoffe sind bekannt
und technisch auf bekannte Weise durch Alkylierung von Aromaten, darunter
vor allem von Benzol und Alkylbenzolen, erhdltlich. In der Technik fallen
die hochsiedenden Gemische solcher araliphatischen Kohlenwasserstoffe
auch als Nebenprodukte an, z.B. bei der Herstellung von Detergentien auf

der Basis von Alkylbenzolen, und werden dort als "Schweralkylate" be—
zelchnet.

Die Schweralkylate sind gelbbraune bils braunschwarze Fliissigkeiten und

konnen in dieser Form ohne welteres fiir die Bereitung der erfindungs-
gemdBen VI-Verbesserer-Konzentrate verwendet werden. Gewiinschtenfalls

kann man sle aber auch in bekannter Weise aufhellen, z.B. durch Behand-
lung mit Adsorbentien wie Bleicherde.

Die Komponenten dieser Schweralkylate sind allgemein araliphatische
Kohlenwasserstoffe mit etwa 25 - 40 C-Atomen, dle mindestens einen ein-
fach oder mehrfach alkylierten Benzolring enthalten. Geht man bei der
Herstellung der Schweralkylate von di- oder polyfunktionellen aliphati-
schen Kohlenwasserstoffen, z.B. zweifach oder mehrfach chlorierten ali-~-
phatischen Kohlenwasserstoffen, aus, so erhdlt man die besonders bevor-
zugten araliphatischen Kohlenwasserstoffe mit zwei oder mehr Benzolringen

im Molekiil. Technische Gemische mit diesen bevorzugten Komponenten ent-
sprechen bestimmten Fraktionen der Schweralkylate.

Die Schweralkylate konnen gemdB der Erfindungsdefinition bis zu 90 Gew.7Z

durch gesdttigte sauerstoffhaltige aliphatische Ldsungsmittel oder Ge-
mische solcher Lgsungsmittel ersetzt sein, die fiir sich allein nur be—

dingt als Losungsmittel fiir die VI-Verbesserer geeignet sind.

In den Komponenten derartiger Gemische betrigt das Verhdltnis von C zu
O-Atomen vorzugsweise 5 : 1 bis 20 : 1, wobei der Sauerstoff in Form von

alkoholischen Hydroxylgruppen sowle von Ether—, Ester— und Acetalgruppie-
rungen vorliegen kann.

Gemische derartiger Verbindungen fallen vornehmlich als Rickstidnde bei
der Hydroformylierung von Olefinen an, indem die primdr gebildeten Alde-
hyde und Alkohole zu Aldolisierungsprodukten, Estern, Ethern und Acetalen
welterreagieren. Sofern dabei ungesdttigte Verbindungen entstehen, emp-
fiehlt sich die Hydrierung dieser Gemische, weil die Anwesenheit ungesit-

tigter Verbindungen in den Schmierblen zu einer Qualitdtsminderung fiihren
kann.
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Weitere geeignete L8sungsmittel (b) sind beispielsweise ClZ-C24—Alkanole
und deren Ester mit ein~ oder mehrbasischen Carbonsiuren. Gut geeignet
ist beispilelsweise das Diisotridecyladipat.

Im allgemeinen sollen die erfindungsgemiBen Konzentrate mindestens

50 Gew.Z Losungsmittel (a) neben Hydroformylierungsriickstinden (b) und
mindestens 20 Gew.Z Losungsmittel (a) neben den genannten Alkanolen und
deren Estern enthalten.

Die definitionsgemédBen 1dsungsmittel bzw. Lﬁsungsmitteléemische haben ein
ausgezeichnetes L¥severmdgen fir alle bisher gebrHuchlichen VI-Verbesse-'

rer, ohne daB sich lhre Gegenwart in den Mehrbereichs&len nachteilig
auswirkt.

In der nachstehenden Ubersicht sind einige VI-Verbesserer sowie diejeni~

gen Konzentrationen in den definitionsgemifen L&sungsmitteln aufgefiihrt,
welche den Konzentraten bei 40°C die verarbeitungsgiinstige kinematische

Viskositit (V,,) von rund 20 000 mm’/s verleihen.

VI-Verbesserer, MG : Konzentration [Gew.%Z] im
Konzentrat bei einer

- kinematischen Viskositit
V4o Von 20 000 mmz/s

Polyisobutylen, 8 000 - 25 000 40 - 18
Ethylen/Propylen—Copolymere, 100 000 = 250 000 15 - 8
hydriertes Butadien/Styrol-Copolymeres,

20-80 mol% Styrol, 40 000 - 100 000 25 - 12
hydriertes Isopren/Styrol-Copolymeres,

40-~60 molZ Styrol, 80 000 =~ 120 000 12 - 5

Die erfindungsgemédBen Konzentrate eignen sich entsprechend ihrer Konzen-

tration zur Viskosititsindex—Verbesserung von Grunddlen, darunter beson-
ders solchen auf Mineraldlbasis (Solventraffinaten), wie sie vornehmlich

fiir die Schmierung von Verbrennungsmotoren und deren Getrieben dienen.

Die Konzentratlon der VI-Verbesserer in diesen 8len liegt im allgemeinen
zwischen 0,5 und 5 Gew.X. In den fertigen Mehrbereichsdlen liegen die
erfindungsgemdf zu verwendenden L&sungsmittel (a) und (b) demgemdB in
Konzentrationen von 5 ~ 10 Gew.Z vor. Diese und selbst erheblich hohere
Lésungsmittelkonzentrationen - bis zu etwa 20 Gew.Z - beeintrichtigen die
Qualitdt der Mehrbereichsdle nach den bisherigen Beobachtungen nicht.
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Auch hingichtlich der Vertrdglichkeit mit anderen Additiven, z.B. Korro-

sionsinhibitoren, Antioxidantien und VerschleiBschutzadditiven, bestehen
keine Probleme.

05 Die Herstellung sowohl der Konzentrate als auch der fertigen Mehrbereichs-

6le erfolgt in iiblicher Welse, so daf nihere Erliuterungen hierzu entbehr-
lich sind.

Beispiele
10
I. Kenndaten einiger Ldsungsmittel

Lisungsmittel Siedebereich bei mittleres
Normaldruck [°C] Molekulargewicht
15
erfindungsgemis
A Schweralkylat* 350 - 405 535
B Fraktion aus A 350 - 365 320
C Fraktion aus A 380 - 385 414
20 D Rickstandsfraktion von A 390 - 405 - 580
E 50 Gew.Z A + 50 Gew.% Hydro-
formylierungsriickstand** 250 - 360 -
F 50 Gew.%Z B + 50 Gew.Z Hydro-
formylierungsriickstand** 250 - 367 -
25 G 80 Gew.%Z A + 20 Gew.% Diiso-
tridecyladipat 350 -~ 405 -
herkdmmlich
H Diisotridecyladipat Vakuumdestillat -
30 I Hydrocracksl Vakuumdestillat -
J Solventraffinat*** SN 110 Vakuumdestillat -
K Solventraffinat SN 150 Vakuumdestillat -
L Solventraffinat SN 200 Vakuumdestillat -
35
* Riickstand der Friedel-Crafts—Alkylierung von Benzol
nit C;,7C,,~Chloralkanen
%k aus der Hydroformylierung eines Isoocten/Isononen—~Gemisches

*%%  Solventraffinate sind die Hauptbestandteile ("Grunddle")
40 der Schmierdle fiir Verbrennungsmotoren
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11. Konzentration einiger Vi-Verbesserer—-Konzentrate

Die Konzentrate wurden bei 40°C wie iiblich bereitet, wobei die Konzentra-

0180848

tion gerade so eingestellt wurde, daB die kinematische Viskositdt des
Konzentrates bei 40°C (V40) etwa 20 000 mmz/s betrug. '

Beispiel Vi-Verbesserer Lésungs~ Konzentration
Art Molgew. mittel [Gew.%]
erfindungsgemis
1 Butadien/Styrol-Copolymer, . 85 000 A 17,3
hydriert, Gesamtstyrol
68 molZ
2 " 85 000 B 18,5
3 " : 85 000 C 15,3
4 " 85 000 D 13,0
5 " 85 000 E 17,5
6 " 85 000 F 18,0
7 " 85 000 G 19,0
8 wie (1), jedoch 70 molZ 67 000 A 18,7
Gesamtstyrol
9 " 67 000 B 19,5
10 wie (1), jedoch 61 molZ 55 000 A 23,0
Gesamtstyrol
11 wie (1), jedoch 69 mol% 90 000 A 14,0
Gesamtstyrol
12 Isopren/Styrol-Copolymer, 100 000 A 8,5
~  hydriert, 51 molZ%
Gesamtstyrol
13 " B 13,7
14 Ethylen/Propylen— 170 000 10,5
Copolymer
herkSmmlich (zum Vergleich)
1v wie (1) 85 000 1 10,2
2V wie (1) 85 000 J 10,4
3v wie (1) 85 000 X 8,9
4V wie (1) 85 000 L 7,5
5V wie (8) 67 000 J 12,1
6V . wie (8) 67 000 K 11,5
v wie (10) 55 000 I 18,0
8V  wie (10) 55 000 J 19,7
9V wie (11) 90 000 K 6,3
10v wie (12) 100 000 K 6,1
11V wie (1) 85 000 H 16,0
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Patentanspriiche

1.

4.

Konzentrate von Viskositidtsindex—Verbesserern ("VI-Verbesserern") fiir

die Herstellung von Mehrbereichsdlen, enthaltend 2 — 40 Gew.%Z des
Vi~Verbesserers in einer Ldsung aus

a) 10 - 100 Gew.X eines Gemisches aus araliphatischen Kohlenwasser-

stoffen, dessen Siedebereich bei Normaldruck zwischen 250 und
450°C und dessen mittleres Molekulargewicht iiber 300 liegt, und

b) O - 90 Gew.Z elner gesdttigten aliphatischen, Sauerstoff enthal-
tenden Verbindung mit 8 - 40 Kohlenstoffatomen.

Konzentrate nach Anspruch 1, enthaltend als VI-Verbesserer Polyiso-~
butene des mittleren Mindestmolekulargewichts 5000.

Konzentrate nach Anspruch 1, enthaltend als VI-Verbesserer hydrierte

Butadien/Styrol—Copolymerisate des mittleren Molekulargewichts
30 000 - 300 000.

Konzentrate nach Anspruch 1, enthaltend als VI-Verbesserer hydrierte

Isopren/Styrol—-Copolymerisate des mittleren Molekulargew{chté
30 000 - 300 000.

Mehrbereichstle, enthaltend 0,01 - 10 Gew.Z eines VI~Verbesserers, be-

reitet unter Verwendung der Konzentrate gemiB den Anspriichen 1 bis 4.

Mehrbereichsdle nach Anspruch 5, enthaltend als Hauptkomponenten
Solventraffinate.
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