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Sposob vyroby multifunkénej prisady do mazacich
olejov na bdze dialkylditiofosforesnsnu
zino&natého

(57) Vynélez riedi spdsob vyroby multifun-
kinei prisady do wazacich olejov na bdze
dialk¥1diti0§osforoénanu zino&netého

reakc

ou nasytenych alifatickych alkoholov

C, = C,, 8o 8irnikom fosforednyw katalyzo-
vhnou ¥8Inou &/ alebo elementérnou sirou

v mnoZstve 3,5 aZ 4,1

hmot. na sirnik

fosforedny & dodatolnou neutralizdciou
bazickou zinoEnatou zlddeninou. Vyhodou
uvedeného spdsobu riedenia je zvySenie
vyteiku prisad a zabezpelenie vhodnych
spracovatelskych vlastnoat{ e{rniks
foaforedného, pri vyhovujicich kvalita-
tivnych vlastnostiach ziskanej prisady.
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Vyndlez sa tyka spdsobu vyroby multifunkinej prisedy do mazacich olejov na béze
dielkylditiofosforetnanu zinodnatého. Riedi splsob vyroby multifunkinej prisady do
maziv na bdze dialkylditiofosforednanu zino¥natého reakciou nasftenych alifatiokych
alkoholov dl'%kou retazca od ¢y do Cy, 80 s{rnikon fosforednym v pritouncsti volheJ
a/ alebo elementérnej siry e dodatoénou neutralizdoiou bazickou zinoSnatou zlideni-
nou,

Podla doteraz zndmych postupoy pri priprave dialkylditiofosforednanu zinoSnaté-
ho z Jednotlivych alebo zmesnych alifatickyoh alkoholov ¢, a¥ Cyp 80 sirnikom foofo-
rednym pri teplote 60 a% 110 °C a po dodato¥ne) neutralizdoii s oxidom, resp., hydro-
xidom zinodnatyw pri teplote 40 a% 80 % vzniké produkt s pomerne nizkym vytaikom,
&asto 8 nevyhovujicimi kvalitat{vnymi vlastnostami.

ZlepSenie kvalitat{vnych vlastnosti, zvyﬁonio v¥tatku dielkylditiofosforednanu
zinodnatého podls zndmych postupov moZno dosiahndt poufitim vhodného kstalyzdtora,
inicidtora, prip. ultrazvuku pri priprave., Reakciu sirnika fosforeéného s alkoholmi
katalyzuji zludeniny typu Me4 PO, Mo3PB Me,NC1, Bu4PBr, MezP/S/SNa podla/Gor. Offen
3 011 085/, ecetdly a metyletyltetrahydropyrdn podla /DD pat, 201 146/ H3P04 a je)
kovové soli, H 80, a voda podle /US pat, 4 681 94/, Ne reakciu sa pouZivajd kata-
lyzdtory v mnofstve 2 af 25 % humot,

Tieto nedostatky st odstrénené u vyroby multifunkdnej prisady do maziv na bdze
dislkylditiofosforeénanu zino¥natého reskciou nasytenyoh elifatickyfch alkoholov so
afrnikom fosforednym pri teplote 80 a% 110 °C & ndslednou neutralizéoiou s bazickou
zinodnatou zldideninou pri teplote 60 e% 100 O podYe vynélezu, ktorého podstatou Je,
%o reskcle nesytenych alifatickych alkoholov d¥ikou retazos C1 11 012 so sirnikom
foaforednym se uskutotnuje v pritomnosti volnej siry obsiahnutej v P255 a/ alebo
elementdrnej siry v mnoZstve 3,5 a% 4,1 % huwot. na sirnik fosforefny.

V§hodou uvedensdho spSsobu rieSenia je zvySenie vytaixu dialkylditiofosforednanu
zinodnatého pri vyhovujdicich kvalitativnych vlastnostiach prisedy z hladieka obsahu
P, S, Zn, negativneho korozivneho pdsobenia na Cu podlh ASTM a zlep¥eni vzhYadu
2 hladiska &{rosti. '

Kvalitnd prisada dislkylditiofosforednanu zinotnatého wé obsahovat okrem normédl-
nej aj bazickd sol zinku, ¥o Zasto spdsobuje fafkosti pri vyrobe a nésledne pri &is=
ten{ prisady. Dal3ou vyhodou spSmobu vyroby podls vyndlezu je, %e v stupni neutrali-
zécie je moZné zabezpelit dostatoiny pomer bazickej a normélnej soli dielkylditio-
fosforeinanu zinoinatého bez vplyvu ne daldie spracovatelské vlastnosti tfkajice sa
distenia prisady, hlavne filtrdciou.

V3eobecne P SS’ vhodny na vyrobu prisad, obsahuje rdzne mnofstvo volnej siry,
ktoré sa stanovuje hydrolytickou metodou, Obsah volnej siry v sirnfku fosfore¥nom
podmienuje jeho spracovatelské vlestnosti, MeneJ eko 3,5 % hmot, volned siry v P,Sg
pri reakcii s alkoholmi spBsobuje taZkosti pri neutrelizdeii a tiltraoii prisedy.
Podle zistenej hmotnosti volnej siry v PoSe podla vyndlezu, na reakeiu s alkoholmi
sa doplna elewentdrna sire, &istotv 99.8 % hmwot., v unoZstve 3,5 e¥ 4,1 % hmot. na
PQSF. Pri vad#om mno¥stve volnej Elry v PQS5 ako 4,1% hmot,’vyrobeni produkt mg ko=
rozivne iinky na Cu podla ASTM. Podla uvedeného gposobu riedenia vtedy sa sirnik
upravuje zmieS8anim dvoch elebo viac druhov PZS , 8 vy§5im a nif¥{m obsehom volhne}
siry tak, aby vyslednd zmes obsshovala urdené mnoistvo volhej siry, a/ alebo chybaji~
ce mno¥stvo doplnilo elementérnou sirou. Vihodou uvedeného spdsobu rieSenias podYa
vyndlezu je, %e moino zabezpe¥it ghodné spracovatelské vlastnosti rdznych sirnikov
fosforednych a vyhovujice kvalitativne vlastnosti ziskane] prisady.

Vyndlez je bliZie objasneny na dalej uvedenych prikladooh.
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Priklad 1,

Testovanie ss uskutodnilo v sklenenom wiedanom reaktore s automatickou reguléd-
ciou teploty a odedvanim vznikajdoeho H,S. Na tostovanie me predlo%ilo 68,4 g PS8y
s oboohom volnej efry 1,27 % hmot., 1,7 g elementdrnej siry, &istoty 99,8 % hmot.,
45,6 g olejového rafindtu, Po vytemperovani teploty na 40 % ga postupne pridévala
zmes alifatickych nasytenyoh alkoholov tak, aby teplote naeprestipile 100 %, pri
ktorej sa reakind zmes udrZiavala pﬁ&aa 2 hodin. Potom sa z reskinej zmwesi odobrala
vzorke na analytickd kontrolu kyseliny. Zumes sa ochladila na 60 8% 80 °C a neutrali~
zovale 27,7 g Zn0 v etanole, aby teplota neprestipila 80 %¢, Po overeni pH reakéne]
zmesi na indikétor bromfenolovd modrd, sa zmes udriiavala pri teplote 80 ts5 %
polas 1 hodiny. Z takto ziskanej surove] prisady sa oddestilovel etanol pri teplote
100 = 105 °C & po pridani pomocnej filtradnej 1étky sa filtrovala na vyhrievanom
£1ltri pri teplote 80 °C, Ryohlost filtrdcie bola 2 dm? h~lan=2, Filtrdt se odparil
na vdkuovej rotadnej odparke ze tlaku 2,5 kPa a teploty 90 t 5 %, z{skend prisada
bola 8fra, bez koroz{ivneho pdsobenie na Cu pliesok, 8 vyhovujdicim obsahom P, S & Zn.
vytefok dialkylditiofosforednanu ziyoénatého na P,Sg bol 96,7 %.

Priklad 2.

Postup a podmienky rovnaké ako'v priklade 1, ale na reakciu se nepriddvala
sira, Kvalitativne vlastnosti Yriaady boli rovnaké eko v priklade 1, Zmenila sa
rychlost filtrdocie na 1 dw’ b~ dmf?, t.J. zni%ila sa o poloviou a vjtetok dialkyl-
dltlorostvrednanu 3inodnatého ne P,3x bol 86,3 %. 7 porovnania & prikladom 1 vidiet,
%e poufitim katalyzdtora pod Y tohﬁp vyndlezu sa zvySuje viteiok a tie¥ rychlost
filtrdcie prisady. ”

W

Priklad 3.

Postup & podmienky rovnaké ako v priklade 1, ale na reakciu sa navéiilo 68,4 g
PS5 © obsahon volnej siry 5,0 % hmot. Rychlost filtrécie bola 0,6 dw’h~ldm™2,
zfskal sa produkt s vyhovujécim obsshom P, S, Zn a alkalitou, ale bol zekaleny a ko=
rozivny. :

Priklad 4.

Postup a podmienky rovnaké sko v priklade 1, ale na reakciu sa navéd%ilo 34,2 g
PySg ako v priklade 3 a 34,2 g PS5 ako v priklade 1, 0,45 g katalyzdtora, eiry.
Ziskeny produkt bol diry, bez korozivneho i¥inku na Cu pliedok, 2 porovnania pri-
kladov 1, 2, 3 a 4 vidiet, %e pri zachovani unoistva katalyzdtora podla tohto vy~
nélezu, zisks sa prisada s vyhovujicimi kvalitativnywi vlastnostami.

Priklad 5.

Testovanie sa uskuto¥nilo v prevédzkovej keskdde mleSanych reaktorov. Do prvého
dlena kaskddy sa kontinudlne privédzal P285 g obsshom volnej siry 1,1 % hmot.,
suspendovany v olejovom rafindte e-zmes alifatickych nasytenych alkoholov pri teplote
100 £ 5 %, v dalsich &lenoch reak%nej kaskddy se uskuto¥nile neutralizdcia so sus-
penziou ZnO v etanole pri 85 %t 3 9%, Po Ys¥kostiach pri f£iltrdcii na tanierovom ¥la-
kovom £iltri a odpareni na vdkuovej odparke sa ziskal produkt s nevyhovujticou
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bazicitou a zakaleny. Vyta%ok produktu na PS5 bol 91,45 %,

Priklad 6.

Postup & podmienky rovneké eko v priklade %, ale k I # obaahom volheJ airy
1,1 % hmot, sa priddval 2,8 % hmot, siry na PZSS' Ziskal sa produkt &{ry, bez prob-
lémov pri £iltrdcii, nekorozivny, s vyhovujicimi acido~bazickjmi vlestnostami, V=
taZok produktu na PS¢ bol %,5 %.

PREDMET VYNALEZU

Spdsob vyroby multifunkinej prisady do waziv na bdze dialkylditiofosfore&nanu
zino¥netého reakeiou nasytenyoh alifatickfoh alkoholov so sirnikom fosforeinyum pri
teplote 80 a¥ 110 °C a ndslednou neutralizdciou bazickou zliSeninou zinku pri tep-
lote 60 a¥ 100 °C, vyznedujici sa tym, Ze reakcia nesytenych alifatickych alkoholov
s dl%kou retazca C, & C,, 8o sfrnikon fosforeinjm se uskutodnuje v pritomnosti
volhej siry obsiahnutej v sirniku fosforednom a/ alebo elementdrnej siry v wnoZstve
3,5 a%¥ 4,1 % huot. na sirnik fosforedny,
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