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Helsyntetisk smgremiddel.

Fremstillingen og anvendelsen av monomere esteroljer som
effektive smgremidler, er omtalt i litteraturen. Fordelen ved slike
oljer er f.eks. fremragende viskositet - temperaturforhold, lav
viskositet i kuldeomridet, god oksydasjon - og termostabilitet, liten
koks- og lakkdannelse, fremragende lastbzreevne, gode kjglemiddel-
egenskaper og videre egenskaper som utmerker et godt sm@gremiddel.

For noen meget betydelige anvendelsesomridder, f.eks. til fremstil-
ling av flereomriders motorolje for forbrenningsmotorer eller for
anvendelse som drev- og bakakseolje, er imidlertid vanligvis monomere
esteroljer begrenset pid grunn av deres viskositetsstilling, deres
flyktighet eller deres flammepunkt i sin anvendelse som effektive
driftsmidler.
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Det er néd blitt funnet at ved mdlsatt omforestring av
monomere esteroljer, spesielt av dikarboksylsyreestere med 2,2,4
resp. 2,4,0-trimetylheksandiol i molare forhold p& 10:1 il 1:1,
fortrinnsvis fra 2:2 til U4:3, dannes kompleksesteroljer som ved
siden av de innledningsvis nevnte egenskaper ogséd oppfyller kravene
om viskositet, flyktighet og flammepunkt. Til grunn for kompleks-
estrene ifdlge oppfinnelsen ligger nedenforstédende oppbygning:
Monoalkoholi_dikarboksylsyre—trimetylheksandiol7mdikarboksylsyre—mono-

alkohol
(forgrenet) (rettlinjet) (forgrenet ) (rettlinjet) (for-
grenet)
CH3 ?HB
r - _ _ _ - AT _ e _ _ _nl
R / 00C (CH2)n c00 CH2 C CH2 CH CH2 CH2 _ZmOOC (CH2)n CO0~-R
CH3
Heri-betyr
Rl = forgrenet alkylrest av kjedelengde Ch - Clu
n =1 - 10
m =1 - 25

Videre er det mulig ved tilblanding av monomere esteroljer
med kompleksestere vekselsidig betraktelig & variere de fysikalske
egenskaper av begge estertyper. Den overraskende hgye effektivitet
av de pd denne mdte dannede kompleksesteroljer eller deres blandinger
med monomere esteroljer muliggjédr en omtrent universal anvendelse
av disse stoffer som smgremidler av enhver type.

Ved variering av de molare anvendte mengder av komponentene
kan det prinsipielt fremstilles kompleksestere i molekylvekter péd
mer enn 5000. Optimale egenskaper f&r man imidlertid av kompleks-
estere eller deres blandinger med monomere esteroljer ved midlere
molekylvekter pad 500-1500. Overraskende er esteroljer med molekyl-
vekter inntil 1500, det tilsvarer en viskositet alt etter oljens
struktur inntil ca. 50 ¢St ved 210°F fullstendig blandbar med f.eks.
mineraloljer av enhver type. Kompleksestere av molekylvekter over
1500 er derimot bare begrenset mineraloljeforenlig, selv ndr de
merkbart fortynnes med monomere estercljer. Analoge kompleksestere
p& basis av polyeterglykoler istedenfor trimetylheksandiol er bare
meget begrenset mineraloljeforenlig.

r I betraktning av gkonomiske forhold samt med hensyn til
foreliggende spesifikasjoner, er den ubegrensede blandbarhet av
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esteroljer i mineraloljer en tilstrebelsesverdig forutsetning
for deres anvendelse som smgremiddel. Kompleksesteroljene ifglge
oppfinnelsen oppfyller denne forutsetning. Fremstillingen spesielt
av effektive lavmolekylzre komplekestere er i mange henseende av-
hengig av de enkelte reaksjonskomponenters struktur som fglgende
tabell viser:
Tabell 1.

Egenskaper av kompleksestere av midlere molekylvekt 700-
800 i avhengighet av de enkelte reaksjonskomponenters struktur.

Monoalkohol | Dikarboksyl-| Diol Stokkpunkt Viskositetsindeks
syre

rettlinjet rettlinjet rettlinjet{+30 til +50

forgrenet rettlinjet rettlinjet 0 til +20 140 160
forgrenet forgrenet rettlinjet|~-40 til =30 115 130
forgrenet forgrenet forgrenet |-30 til -20 100 110
rettlinjet rettlinjet forgrenet |- 5 til +10 140 160
rettlinjet forgrenet forgrenet |-55 til -45 125 130
rettlinjet forgrenet rettlinjet|-60 til -50 140 150
forgrenet rettlinjet |forgrenet |-60 til -50 140 - 150

Ved fremstilling av kompleksestere av sammenlignbare
midlere molekylvekter viste det seg at de enkelte komponenters
kjedelengde har en mindre utpreget innvirkning p8 de viktigste
sm@gretekniske egenskaper av esteroljen. Et unntak er riktignok
oljeoppldseligheten av slike produkter. Prinsipielt tenderer
kompleksestere av kortkjedede monoalkoholer, dikarboksylsyrer og
dioler til en nedsettelse av oljeoppl¢gseligheten. Alene av denne
grunn er det fordelaktig & velge kjedelengden av de enkelte reak-
sjonsdeltakere, spesielt av alkoholene og diolene i omrédet over
03, fortrinnsvis pé over Cg-

Den spesielle fordel ved anvendelse av 2,2,4(2,4,4)-tri-
metylheksandiol, av et sterisk hindret diol til fremstilling av
kompleksestere er i detalj:

1. Diolen forestrer langsomt og hindrer sdledes dannelsen av
merkbare mengder av hgyeremolekylszre kondensater, som er be-
grenset oljeforenlig.

2. Oljeopplgselige kompleksestere er, hvis ngdvendig, destillerbare.
Hydrolysetendensen er meget liten.
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3. Ved for sterk termisk pakjenning danner eventuelt avspaltet
trimetylheksandiol intet slam eller lakk, men pd grunn av
intramolekyl®r vannavspaltning en oljeopplgselig lett flyktig
cyklisk eter, nemlig trimetyl-cyklo-oksaheptan.

cl
3
} HBC
HO—CHz—C—CH2-(;H—CH2—CH2OH —_— CH,
| -
CH, CHy HyO o HyC 0
Kp : 60°C
20

4. Trimetylheksandiol er i motsetning til mange andre dicler 1lite
vannopplgselig og danner derfor meget god oljeforenlige kompleks-
esterocljer. _

Den 1 smgreteknisk henseende bemerkelsesverdig kvalitets-
bredde av de pd trimetylheksandiol-basis fremstilte kompleksestere
muliggi@dr ikke bare deres anvendelse til smgring av flydrivverk,
men fremfor alt deres anvendelse som universalmotorolje, for
forbrenningsoljer under arktiske og tropiske betingelser, dessuten
imidlertid ogséd deres anvendelse som drivolje og automatic
transmission fluid.

Spesielt de ifglge oppfinnelsen fremstilte kompleksester-
oljer av viskositetsanlegg fra 4,2 til 9,5 cSt ved 210°F oppfyller
som f.eks. SAE 5 W 20 oljer de smgretekniske krav som stilles til
de ovennevnte driftsstoffer. Kompleksesteroljenees additivering
foreglr for & sikre forenlighet med mineralske handelsprodukter
i det vesentlige ved hjelp av klassiske inhibitorer og tilsetninger,
nemlig etter graden av de eventuelle krav til driftsmidlet.

Vanligvis krever kompleksesterolje en betraktelig mindre
additiv-pel enn mineraloljeformulater. Bestemte tilsetninger som
VI-improver, stokkpunktsnedsettere og skuminhibitorer bortfaller
da fullstendig. Den 1ille tendens til koks-, lakk og harpiksdannelse
sdvel som fremragende smussopplgsnings- resp. dispergeringsevne
av esteroljene for forbrenningsprodukter og avdrift muliggjdr en
betraktelig redusering av de gjenblivende additiver, sammenlignet
til HD-oljer fra handeleﬁ. Med 0,1-5% samlet fremmed stofftilsetning
alt etler esteroljenes anvendelsesformdl fremkommende hgyeffektive
smgrestoffer, som har liten friksjons- og korrosjonsnedtrytning
muliggjédr lave driftstemperaturer og dessuten sikrer rene maksin-
elementer. S8ledes kan f.eks. en 5 W 20 olje med 5% av en fremmed
stofftilsetning (additiv-package) anvendes som sommer- gvinteroljer




124838

for forbrenningsmotdrer med fordel, idet'dénne oiies»fofénlighet

med HD-ettomrdds og HD-flereomréddsoljer fra handelen er gitt. En
eneste slik olje erstatter sdledes de normalt ngdvendige 4 spesial-.
oljer: sommerolje og vinterolje for Otto-motqrer, sommer- og vinter-
olje for dieselmotorer. ' V

Med hensyn til en i praksis tilstrebelsssverdig forenlighet
av kompleksesterformulater med sivel mineralske basisoljer som
ogsd derpd avstemte tilsetninger, ble de i handelen oppndelige
diverée,additivpackage forenlig for kompleksestere og fastsldtt
egnet. En spesifikk p3 kompleksestere avstillet additivering er
riktignok mer virkningsfull og fra additiv-pelen ennd lavere, sikrer
imidlertid ingen universalvirkning i alle i praksis mulige sammen-
blandlnger med pa markedet befinnende tallgse handelsprodukter.

Av denne grunn bestdr den for kompleksester anvendbare addltlv
package (tilsammen 4-5%) av analoge tilsetninger som de er ngdven-
dige tii‘tilsetning av mineraloljer. '

I detalg o . .

1. av oksydasgons— og korr0530n51nh1b1torer Lo
2. av h¢ytrykkstllsetn1nger og metalldeaktlvatorer.
3. av rense- og dlspergerlngst1lsetn1nger.

Den nedsatte addltlvtllsetnlng gar pa alle 1nh1b1torer
hvis samlede mengde maksimalt . uth¢r 5%. For¢vr1g er det tlllatellg
ytterllgere & nedsette rense— og dlspersmengden t11 gunst for
.tllsetnlng 1 og 2. L .

Tllsetnlnger av VI- 1mprover stokkpunktsnedsettere og
skumlnhlbltorer ‘bortfaller fullstendlg

Generell fremst1111ngsfremgangsmate for kompleksestrene ifglge
oppfinnelsen..

m+ 1 mol dlkarboksylsyre dlalkylester
m . mol trimetylheksandiol samt .0,05-0,1%. (referert til blandingens
samlede mengde) omforestrlngskatalysatorer, f. eks tetraalkyl-
titanat, oppvarmes under omrgring ved 180- 150°¢C.
Reaksjonen er avsluttet ndr det destillativt er fjernet
2 m mol monoalkohol, i fgrste rekke under normalt trykk, til slutt
under vakuum inntil 0,1 torr. Alt etter molekylvekt og kokepunkt '
renses den dannede ‘kompleksester ved kortveisdestillasjon 1 vakuum
eller ved en blekn1ng:med aktlvkull eller 1 time ved 200°C og
etterfdlgende filtrerihg. Utbytte 92-95% av det teoretiske.
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Kompleksgester I.

Fremstillet ved omsetning av:

2 mol adipinsyredi-(2-heksyletyl)-ester og

1 mol trimetylheksandiol-(1,6) i henhold til den générélle forskrift.
: Fysikalske data

av den anvendte " av dannet

monomere ester kompleksester
0°F ¢St 108 22142
100°F cSt 8,17 54,25
210°F ¢St . 2,35 9,42
VI 116 142
VIg - 170
Stokkpunkt °c -58 o -57
Flammepunkt ©C 182 2Ly
"Noack Verd.-Verl. %" 36,15 ‘ 11,0
Kby o °¢ ‘ 208 Kpo’ol 230-250

Kompleksester II.

Fremstilt ved omsetning av: )

2 mol adipinsyre—di—(isodecyl);eéter'dg

1 mol trimetylheksandiol-(1,6) i“henhoid til den generelle forskrift.
C Fysikalske data

" av den anvendte av dannet
monomere ester kompleksester

0°F cst S ' 306 ' 3000 cP
100°C eSt 15,05 79,76
210°F cSt ' 3,68 12,33
VI 152 137
VIg 148 S 162
Stokkpunkt °C -73 -55
Flammepunkt °C 221 258
"Noack Verd.-Verl. 3" 7,5 o 4,7
Kpg ¢ 196 Kpo’01" 250-270

Kompleksester III.

Fremstilt ved omsetning av: .
2 mol azelainsyre-di-(2-etylheksyl)ester og
1 mol trimetylheksandiol-(1,6) i henhold til den generelle forskrift.
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Fysikalske data

av den anvendte av dannet
monomere ester - kompleksester
0°F csSt 1814 ' 2838 '
100°F cSt 11,0 75,73
210°F oSt : 2,96 12,80
VI 140 ‘ T143
VIg 138 181
St okkpunkt °C . -73 - -61
Flammepunkt ©°C 217 268
"Noack Verd.-Verl.%" 13,0 4,8
Koy g ¢ 180 Py 01 240-270

Kompleksester IV,

Fremstilt ved omsetning av:

2 mol azelainsyre~-di-(isodecyl)ester og

1 mol trimetylheksandiol-(1,6) i henhold til den generelle forskrift.
Fysikalske data

av den anvendte av dannet

monomere ester kompleksester
o°F (ccs) cp » 421 3500
100%F ¢St 20,50 88,70
210°F 4,68 14,16
VI 163 : 140
VIE - 165- s 176
Stokkpunkt °C . : =70 . -53
Flammepunkt °C S 254 282
"Noack Verd.-Verl. %" 5,32 3,1
Kp, ) o¢ 217 Py 01 260-290

Kompleksester V:
Fremstilt ved omsetning av:

2 mol sebacinsyre-di(2-etylheksyl)ester og
1 mol trimetylheksandiol-(1,6) i henhold til den generelle forskrift.
' Fysikalske data ’

av.-den anvendte av dannet
monomere ester kompleksester
0°F St 183 2880
100°F ¢St ' - 12,46 79,70
210°F ¢St 3,292 . 13,52
VI 154 - Coawy
VI

. 152 - 185
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Stokkpunkt °C
Flammepunkt °C

"Noack Verd.-Verl. %"

o]
Kpo,2 C
Kompleksester VI,

Fremstilt ved omsetning av:

-62
221
10,7

185 Xpo,01

-61

274
4,0

250-280

2 mol decandikarboksylsyre-di(2- etylheksyl)ester og
1 mol trimetylheksandiol-(1,6) i henhold til den generelle forskrift.

0°F cst

100°F ¢St
210°F ¢St

VI

VI

Stokkpunkt °C
Flammepunkt ©C

"NOack Verd.-Verl. %" -

O .
Kpo 1 C
Kompleksester VII.

Fremstilt ved omsetning av:

Fysikalske data

av den anvendte
monomere ester

262
15,22
. 3,86
168
170
. =66
- 2ho
, 8’8

198 = Xpg o1

2 mol decandlkarboksylsyre di- (1sodecyl)ester og . _
1 mol trlmetylheksandlol {1,6) i henhold til den generelle forskrlft.

0°F (ccs) <P
100°F ¢St
210°F St

VI

VI
Stokkpunkt °C
Flammepunkt ¢

"Noack Verd.-Verl.

0
KpO,M C

" Kompleksgester VIIIT.

Fremstilt ved omsetning av:

av dannet
kompleksester

3582
98,21
16,16

142
187
-36
280
2,5
260-280

 Fysikalske data

av den anvendte

monomere ester
540
25,69 -
5,58
. 159
178
-46
266
355
242

3 mol'adipinsyre-di-(2-étylheksyl)estér 6g
2 mol trimetylheksandiol-(1,6) i henhold til den generelle forskrift.

Kpo 01

av dannet
kompleksester

4350
118,92
18,37

140

183

. =30

290
1,9

300-340
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Fysikalske data

av den anvendte av dannet
, monomere ester kompleksester
0°F cSt 108 - 25000
100°F ¢St 8,17 402
210°F ¢S5t 2,35 42,25
VI 116 127
VIE - - 164
Stokkpunkt °C <-58 -34
Flammepunkt °C 182 297
"Noack Verd.-Verl. %" 36,2 4,9
°c 208

¥ps 0
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Eksempler pd en fysikalsk blanding av en kompleksester med sin

utgangsester.
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Patent krayv
1. Smgremiddel, fremstilt ved omforestring av en dikarbok-

sylsyreester resp. en blanding av flere slike av en eller flere ufor-
grenede dikarboksylsyrer med 3-12 C-atomer med forgrenede primere
alkoholer med 4-14 C-atomer eller deres homologblandinger med et diol,
karakterisert ved at diol-komponentene er en blanding
av 2,2,4- og 2,4,4-trimetylheksandiol.

2. Smgremiddel ifglge krav 1, karakterisert
ved at det molzre forhold mellom dikarboksylsyreester-komponenbtene

og diol utgjgr 10:1 til 1:1, fortrinnsvis 2:1 til Y:3.

Anfgrte publikasjoner: -
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