
JP 5675637 B2 2015.2.25

(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　下記の一般式（Ｉ）で表される少なくとも１種のテトラエステルを含むオイルであって
、
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【化１】

（式中、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４は、炭素数１～１０の脂肪族鎖であり、
　基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７、Ｒ８は、炭素数６～１１のパラフィン系短鎖であるか、または炭
素数１３～２１のオレフィン系長鎖であり、
　基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７、Ｒ８の少なくとも一つは、炭素数６～１１のパラフィン系短鎖で
あり、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７、Ｒ８の少なくとも一つは、炭素数１３～２１のオレフィン系
長鎖である）
　当該オイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格およびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格を適用す
ることで得られる脂肪酸メチルエステル混合物の組成に基づいて決定される、炭素数１４
～２２の長鎖脂肪酸のモル数と炭素数７～１２の短鎖脂肪酸のモル数との比が０．３～２
．５であり、
　かつ、当該オイルは、
　上記の一般式（Ｉ）で表される、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７、Ｒ８のうちの二つが、炭素数６
～１１のパラフィン系短鎖であり、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７、Ｒ８のうちの二つが、炭素数１
３～２１のオレフィン系長鎖である少なくとも１種のテトラエステルを、少なくとも１５
重量％含む、オイル。
【請求項２】
　請求項１において、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４が、炭素数１～４の脂肪族鎖である、オ
イル。
【請求項３】
　請求項１から２のいずれか一項において、一般式（Ｉ）で表される、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ

７、Ｒ８のうちの少なくとも二つが、炭素数１３～２１のオレフィン系長鎖である少なく
とも１種のテトラエステル、および／または下記の一般式（ＩＩ）で表されるテトラエス
テルを、少なくとも３０重量％含む、オイル。
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【化２】

（式中、基Ｒ９、Ｒ１０、Ｒ１１、Ｒ１２は、炭素数１～１０の脂肪族鎖であり、基Ｒ１

３は、炭素数１３～２１のオレフィン系長鎖である。）
【請求項４】
　請求項３において、一般式（ＩＩ）で表される少なくとも１種のテトラエステルを、１
０重量％以下含む、オイル。
【請求項５】
　請求項１から４のいずれか一項において、一般式（Ｉ）で表される、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ

７、Ｒ８のうちの三つが炭素数１３～２１のオレフィン系長鎖であるテトラエステルを、
２５重量％以下含む、オイル。
【請求項６】
　請求項１から５のいずれか一項において、下記の一般式（ＩＩＩ）で表される少なくと
も１種のポリオールと、

【化３】
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（式中、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４は、炭素数１～１０の脂肪族鎖である。）
炭素数１４～２２の少なくとも１種の長鎖不飽和脂肪酸および／または炭素数７～１２の
少なくとも１種の短鎖飽和脂肪酸との反応によって得られる少なくとも１種の部分エステ
ルまたはフルエステルを、少なくとも８５重量％含む、オイル。
【請求項７】
　請求項１から６のいずれか一項において、当該オイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格お
よびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格を適用することで得られる脂肪酸メチルエステル混合物
の組成に基づいて決定される、炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸のモル数と炭素数７～１２
の短鎖脂肪酸のモル数との比が１．５～２．５である、オイル。
【請求項８】
　請求項１から７のいずれか一項において、当該オイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格お
よびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格を適用することで得られる脂肪酸メチルエステル混合物
の組成に基づいて決定される、炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸のモル数と炭素数７～１２
の短鎖脂肪酸のモル数との比が０．４～１．１である、オイル。
【請求項９】
　請求項１から８のいずれか一項に記載のオイルを含む潤滑剤組成物。
【請求項１０】
　請求項９において、請求項１から１０のいずれか一項に記載のオイルを、１０～９９質
量％含む、潤滑剤組成物。
【請求項１１】
　請求項９または１０において、さらに、
　・グループＩＩＩの鉱物油から選択される少なくとも１種の基油、および／またはグル
ープＩＶおよびＶの合成油から選択される少なくとも１種の基油を、０～７０質量％と、
　・粘度指数ＶＩを向上させる少なくとも１種のポリマーを、０～３０質量％と、
　・少なくとも１種の酸化防止剤を、０．２～１０質量％と、
　・少なくとも１種の流動点降下剤を、０．０１～５質量％と、
　を含む、潤滑剤組成物。
【請求項１２】
　請求項９～１１のいずれか一項において、１００℃での動粘度が４～８ｃＳｔである、
グループＩＶの少なくとも１種の基油を３０～７０質量％含む、潤滑剤組成物。
【請求項１３】
　請求項９から１２のいずれか一項において、１００℃での動粘度が５．６～９．３ｃＳ
ｔ（グレード２０）である、潤滑剤組成物。
【請求項１４】
　請求項９から１２のいずれか一項において、１００℃での動粘度が９．３～１２．５ｃ
Ｓｔ（グレード３０）である、潤滑剤組成物。
【請求項１５】
　請求項９から１４のいずれか一項において、粘度指数が１６０を超える、潤滑剤組成物
。
【請求項１６】
　請求項１から８のいずれか一項に記載のオイルであって、摩擦調整剤として使用される
オイル。
【請求項１７】
　請求項１から８のいずれか一項に記載のオイルであって、潤滑剤基剤として使用される
オイル。
【請求項１８】
　請求項７に記載のオイルであって、油圧作動油の基剤、トランスミッション用潤滑剤の
基剤、または工業用潤滑剤の基剤として使用されるオイル。
【請求項１９】
　請求項８に記載のオイルであって、エンジン用潤滑剤の基剤、油圧作動油の基剤、トラ
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ンスミッション用潤滑剤の基剤、または工業用潤滑剤の基剤として使用されるオイル。
【請求項２０】
　請求項８に記載のオイルであって、公共事業用車両または農業用車両の、単独でエンジ
ン用潤滑剤、油圧作動油、およびトランスミッション用潤滑剤のいずれにも利用可能な潤
滑剤を処方するうえでの基剤として使用されるオイル。
【請求項２１】
　請求項９から１５のいずれか一項に記載の潤滑剤組成物であって、４ストロークエンジ
ン用潤滑剤として使用される潤滑剤組成物。
【請求項２２】
　請求項１から８のいずれか一項に記載のオイルを製造する方法であって、
　（ｉ）反応前のアルコール／飽和脂肪酸メチルエステルのモル比を１／５～１／２．５
としたうえで、エステル交換反応の塩基性の均一系触媒または不均一系触媒の存在下で、
下記の一般式（ＩＩＩ）で表されるポリオールと、
【化４】

　
（式中、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４は、炭素数１～１０の脂肪族鎖である。）
炭素数７～１２の少なくとも１種の短鎖飽和脂肪酸メチルエステルとの間でエステル交換
反応を行う第１工程、
　を含み、前記第１工程は、
　　ｉ．１：前記触媒を、ポリオールと少なくとも１種の短鎖飽和脂肪酸メチルエステル
との反応混合物に、２０℃から２５℃の温度で投入する副工程と、
　　ｉ．２：前記反応混合物の温度を、最大で１５０℃を超える温度にまで上昇させる副
工程と、
　を有し、当該製造方法は、さらに、
　（ｉｉ）エステル交換反応の塩基性の均一系触媒または不均一系触媒の存在下で、前記
第１工程（ｉ）で得られた少なくとも１つの反応生成物と、炭素数１４～２２の少なくと
も１種の長鎖不飽和脂肪酸メチルエステルとの間でエステル交換反応を行う第２工程、
　を含み、前記第２工程は、
　　ｉｉ．１：前記第１工程（ｉ）で得られた所定量の少なくとも１つの生成物で構成さ
れる出発媒体の水酸基価をＮＦ　Ｔ　６０－２３１規格に準拠して測定し、前記媒体に含
まれるポリオールのエステル化されていない水酸基のモル数ｎＯＨを算出する副工程と、
　　ｉｉ．２：前記媒体に、２０℃から２５℃の温度で、少なくとも１種の長鎖不飽和脂
肪酸メチルエステルＮモルを、モル比Ｎ／ｎＯＨが０．８～１．２となるように投入する
副工程と、
　　ｉｉ．３：前記媒体に、２０℃から２５℃の温度で、前記触媒を、副工程ｉｉ．２で
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投入された長鎖不飽和脂肪酸メチルエステルの質量に対して０．５～１．５質量％の量で
投入する副工程と、
　を有する、オイルの製造方法。
【請求項２３】
　請求項２２において、さらに、
　反応しなかった水酸基を、無水酢酸で中和する第３工程、
　を含む、オイルの製造方法。
【請求項２４】
　請求項２２または２３において、第２工程（ｉｉ）でポリオールのエステル交換反応に
使用される炭素数１４～２２の長鎖不飽和脂肪酸メチルエステルの混合物中に、モノ不飽
和脂肪酸メチルエステルが、ＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格に準拠して決定される割合で少
なくとも８５重量％含まれる、オイルの製造方法。
【請求項２５】
　請求項２４において、モノ不飽和脂肪酸メチルエステルの炭素数が１６～２２である、
オイルの製造方法。
【請求項２６】
　請求項２２から２５のいずれか一項において、ポリオールが、ペンタエリスリトールで
ある、オイルの製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、ポリオールエステルを基剤とするオイルに関し、そのポリオールエステルは
、再生可能資源に由来するものであってもよい。本発明にかかるオイルは、潤滑剤用基剤
または潤滑剤用添加剤として使用可能であり、特に、４ストロークエンジン用オイル、油
圧作動油、トランスミッション用オイル、および工業用潤滑剤の基剤または添加剤として
使用可能である。
【背景技術】
【０００２】
　エンジンの潤滑剤、種々の車両構成品の潤滑剤、工業用潤滑剤の基剤などに使用される
典型的なオイルは、石油のカット（分留で得られる成分）由来の炭化水素油である。
【０００３】
　一方、植物由来のオイルは、これらの製品に取って代わることのできる再生可能資源で
ある。植物由来のオイルに含まれる成分の大半は、グリセロールやその他の種類のポリオ
ール（多価アルコール）と天然脂肪酸とからなるエステルである。しかしながら、植物由
来のオイルは、その乏しい低温特性や弱い耐酸化性によって用途が制限されており、特に
、モータ用オイル処方物としての使用に制限される。例えば、なたね油や高オレイン酸ひ
まわり油などがそうである。
【０００４】
　天然脂肪酸のエステルは、室温で液体の不飽和化合物なので、酸化され易い。また、天
然の飽和脂肪酸（例えば、ラウリン酸、ミリスチン酸、パルミチン酸、ステアリン酸など
）のエステルは、室温で固体なので、潤滑剤の基剤として使用するには適切でない。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　以上の理由から、耐酸化性および低温での粘性を兼ね備えており、車両用（特に、燃焼
エンジン用）潤滑剤組成物または工業用潤滑剤組成物を処方するうえで使用可能な、再生
可能資源由来の化合物が望まれている。
【課題を解決するための手段】
【０００６】
　本発明は、上記課題の解決手段として、ポリオールエステルの形態のいわゆる《混成》
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エステルを少なくとも１種含むオイルを提供することを提案する。これらのエステルを《
混成》エステルと称する所以は、当該エステルを合成するうえで使用する各ポリオールに
含まれる少なくとも１つのアルコール基（水酸基、ヒドロキシ基）が天然脂肪酸によって
エステル化され、かつ、同じポリオールの他の少なくとも１つのアルコール基が合成脂肪
酸によってエステル化されているからである。
【０００７】
　典型的な合成脂肪酸は、（一般的に炭素数が１２未満の）短鎖飽和脂肪酸であり、典型
的な天然脂肪酸は、（一般的に炭素数が少なくとも１４の）長鎖不飽和脂肪酸である。
【０００８】
　好ましくは、本発明にかかるオイルを製造するうえで使用される合成脂肪酸も、再生可
能資源（例えば、ヒマシ油の熱分解で得られるヘプタン酸、ココナッツ油などの天然油の
蒸留・精製で得られるＣ８～Ｃ１０脂肪酸カット）から得られたものである。
【０００９】
　以上を踏まえて、本発明は、下記の一般式（Ｉ）で表される少なくとも１種のテトラエ
ステルを含むオイルに関する：
【００１０】
【化１】

【００１１】
　（式中、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４は、炭素数１～１０の脂肪族鎖であり、
　基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７、Ｒ８は、炭素数６～１１のパラフィン系短鎖であるか、または炭
素数１３～２１のオレフィン系長鎖であり、
　基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７、Ｒ８の少なくとも一つは、炭素数６～１１のパラフィン系短鎖で
あり、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７、Ｒ８の少なくとも一つは、炭素数１３～２１のオレフィン系
長鎖である。）
【００１２】
　本発明にかかるオイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格およびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規
格を適用することで得られる脂肪酸メチルエステル混合物の組成に基づいて決定される、
炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸のモル数と炭素数７～１２の短鎖脂肪酸のモル数との比は
０．３～２．５である。
【００１３】
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　本発明にかかるオイルは、さらに、上記の一般式（Ｉ）で表される、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ

７、Ｒ８のうちの二つが、炭素数６～１１のパラフィン系短鎖であり、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ

７、Ｒ８のうちの二つが、炭素数１３～２１のオレフィン系長鎖である少なくとも１種の
テトラエステルを、少なくとも１５重量％、好ましくは少なくとも１８重量％含む。
【００１４】
　好ましくは、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４は、炭素数１～４の脂肪族鎖である。
【００１５】
　好ましくは、前記オイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格およびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８
規格を適用することで得られる脂肪酸メチルエステル混合物に含まれる炭素数１４～２２
の長鎖脂肪酸メチルエステルの大半は、モノ不飽和脂肪酸エステルである。
【００１６】
　好ましくは、本発明にかかるオイルは、一般式（Ｉ）で表される、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７

、Ｒ８のうちの少なくとも二つが、炭素数１３～２１のオレフィン系長鎖である少なくと
も１種のテトラエステル、および／または下記の一般式（ＩＩ）で表されるテトラエステ
ルを、少なくとも３０重量％、より好ましくは３５重量％含む。
【００１７】
【化２】

【００１８】
（式中、基Ｒ９、Ｒ１０、Ｒ１１、Ｒ１２は、炭素数１～１０、好ましくは炭素数１～４
の脂肪族鎖であり、基Ｒ１３は、炭素数１３～２１のオレフィン系長鎖である。）
【００１９】
　好ましくは、本発明にかかるオイルは、一般式（ＩＩ）で表される少なくとも１種のテ
トラエステルを、１０重量％以下、より好ましくは７重量％以下含む。
【００２０】
　好ましくは、本発明にかかるオイルは、一般式（Ｉ）で表される、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７

、Ｒ８のうちの三つが炭素数１３～２１のオレフィン系長鎖であるテトラエステルを、２
５重量％以下含む。
【００２１】
　好ましくは、本発明にかかるオイルは、下記の一般式（ＩＩＩ）で表される少なくとも
１種のポリオールと、
【００２２】



(9) JP 5675637 B2 2015.2.25

10

20

30

40

50

【化３】

【００２３】
（式中、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４は、炭素数１～１０、好ましくは炭素数１～４の脂肪
族鎖である。）
【００２４】
　炭素数１４～２２の少なくとも１種の長鎖不飽和脂肪酸および／または炭素数７～１２
の少なくとも１種の短鎖飽和脂肪酸との反応によって得られる少なくとも１種の部分エス
テルまたはフルエステルを、少なくとも８５重量％含む。
【００２５】
　好ましくは、本発明にかかるオイルは、一般式（Ｉ）で表される炭素数４０～７０の少
なくとも１種のテトラエステルを少なくとも３０重量％と、一般式（Ｉ）で表される炭素
数４５～６０の少なくとも１種のテトラエステルを少なくとも１５重量％、より好ましく
は少なくとも２０重量％とを含む。
【００２６】
　好ましくは、オイルは、ＮＦ　Ｔ６０－２３１規格に準拠して測定される水酸基価が１
０ｍｇＫＯＨ／ｇ未満である。
【００２７】
　好ましくは、オイルは、ＮＦ　ＩＳＯ　６６０規格に準拠して測定される酸価が１ｍｇ
ＫＯＨ／ｇ未満である。
【００２８】
　好ましくは、オイルは、ＮＦ　ＩＳＯ　３９６１規格に準拠して測定されるヨウ素価が
、５０ｇＩ２／１００ｇ未満、より好ましくは４０ｇＩ２／１００ｇ未満、さらに好まし
くは３０ｇＩ２／１００ｇ未満である。
【００２９】
　好ましくは、前記オイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格およびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８
規格を適用することで得られる脂肪酸メチルエステル混合物の組成に基づいて決定される
、炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸のモル数と炭素数７～１２の短鎖脂肪酸のモル数との比
は１．５～２．５、より好ましくは１．６～２である。
【００３０】
　好ましくは、前記オイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格およびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８
規格を適用することで得られる脂肪酸メチルエステル混合物の組成に基づいて決定される
、炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸のモル数と炭素数７～１２の短鎖脂肪酸のモル数との比
は０．４～１．１、より好ましくは０．４２～１である。
【００３１】
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　本発明の他の目的は、前記オイルを含む潤滑剤組成物を提供することである。特に、本
発明は、前記オイルを含む４ストロークエンジン用の潤滑剤組成物、ならびにこの用途に
適した任意の種類の基油および添加剤に関する。
【００３２】
　好ましくは、本発明にかかる潤滑剤組成物は、前述のオイルを、１０～９９％、１０～
７０％、１０～４０％、１０～５０％、または１５～３０％、より好ましくは１５～２５
％含む。
【００３３】
　好ましくは、本発明にかかる潤滑剤組成物は、さらに、
　・グループＩＩＩの鉱物油から選択される少なくとも１種の基油、および／またはグル
ープＩＶ、ＶおよびＶＩの合成油から選択される少なくとも１種の基油を、０～７０％、
５～７０％、または３０～７０％と、
　・粘度指数ＶＩを向上させる少なくとも１種のポリマー、より好ましくは、メタクリレ
ート系、オレフィン系、スチレン系、またはジエン系のポリマーおよびコポリマーから選
択される少なくとも１種のポリマーを、０～３０％、または２～３０％、さらに好ましく
は５～２０％と、
　・少なくとも１種の酸化防止剤、より好ましくはアミン系および／またはフェノール系
の少なくとも１種の酸化防止剤を、０．２～１０％、さらに好ましくは０．５～５％と、
　・少なくとも１種の流動点降下剤、より好ましくはメタクリレート系のポリマーおよび
コポリマーから選択される少なくとも１種の流動点降下剤を、０．０１～５％と、
　を含む。
【００３４】
　好ましくは、本発明にかかる潤滑剤組成物は、１００℃での動粘度が４～８ｃＳｔであ
る、グループＩＶの少なくとも１種の基油を３０～７０％含む。
【００３５】
　好ましくは、本発明にかかる潤滑剤組成物は、１００℃での動粘度が５．６～９．３ｃ
Ｓｔ（グレード２０）である。
【００３６】
　好ましくは、本発明にかかる潤滑剤組成物は、１００℃での動粘度が９．３～１２．５
ｃＳｔ（グレード３０）である。
【００３７】
　好ましくは、本発明にかかる潤滑剤組成物は、粘度指数が１６０超、より好ましくは、
１７５超である。
【００３８】
　さらに、本発明は、混成エステル単独または混成エステルの混合物を基剤とする本発明
にかかるオイルの、潤滑剤組成物（特に、エンジン用潤滑剤、油圧作動油、トランスミッ
ション用潤滑剤、および工業用潤滑剤）に配合される基油（潤滑剤基剤）または摩擦調整
剤としての使用に関する。また、本発明は、このようなオイルの、公共事業用車両または
農業用車両の、エンジン用潤滑剤、油圧作動油、およびトランスミッション用潤滑剤のい
ずれにも利用可能な潤滑剤を処方するうえでの単独での基剤としての使用、さらには、４
ストロークエンジン用潤滑剤、好ましくは、軽量自動車両または重量自動車両のエンジン
用潤滑剤、より好ましくは、ガソリンエンジン用潤滑剤またはディーゼルエンジン用潤滑
剤としての使用に関する。
【００３９】
　最後に、本発明は、本発明にかかる混成エステルを基剤とするオイルを製造する方法に
関する。
【００４０】
　本発明にかかるオイルの製造方法は、
　（ｉ）反応前のアルコール／短鎖飽和脂肪酸メチルエステルのモル比を好ましくは１／
５～１／２．５としたうえで、エステル交換反応の塩基性の均一系触媒または不均一系触
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媒、好ましくはナトリウムメチラート、水酸化カリウム、水酸化ナトリウム、酸化マンガ
ンおよび酸化亜鉛から選択される触媒の存在下で、かつ、好ましくは窒素流通下、好まし
くは大気圧で約３０ｍＬ／分の窒素流通下で、下記の一般式（ＩＩＩ）で表されるポリオ
ールと、
【００４１】
【化４】

【００４２】
（式中、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４は、炭素数１～１０、好ましくは炭素数１～４の脂肪
族鎖である。）
【００４３】
　炭素数７～１２の少なくとも１種の短鎖飽和脂肪酸メチルエステルとの間でエステル交
換反応を行う第１工程を含む。
【００４４】
　前記第１工程は、以下の副工程を含む：
　　ｉ．１：ポリオールと少なくとも１種の短鎖飽和脂肪酸メチルエステルとの反応混合
物に、前記触媒を、約２０℃から約２５℃の温度で、短鎖飽和脂肪酸メチルエステルの質
量に対して好ましくは１～２％投入する副工程、
　　ｉ．２：前記反応混合物の温度を、最大で約１５０℃を超える温度、好ましくは１６
０～１８０℃にまで上昇させる副工程、
　　ｉ．３：好ましくは（任意で）、生成されるメタノールを窒素流によって連続的に留
去し、当該メタノールを凝縮させる副工程、および
　　ｉ．４：好ましくは（任意で）、前記窒素流中の凝縮物の形成の停止によって示され
る反応終了時まで、前記反応混合物を、１５０℃を超える温度、好ましくは１６０～１８
０℃で維持する副工程。
【００４５】
　前記第１エステル交換反応工程（ｉ）から、部分ポリオールエステルで構成される反応
生成物が得られる。
【００４６】
　当該製造方法は、さらに、
　（ｉｉ）前記第１工程（ｉ）で得られた少なくとも１つの反応生成物と、炭素数１４～
２２の少なくとも１種の長鎖不飽和脂肪酸メチルエステル、好ましくは単一の不飽和部を
有する少なくとも１種の長鎖不飽和脂肪酸メチルエステルとの間でエステル交換反応を行
う第２工程を含む。
【００４７】
　前記第２工程は、エステル交換反応の塩基性の均一系触媒または不均一系触媒、好まし
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化亜鉛から選択される触媒、より好ましくは前記第１工程（ｉ）と同一の触媒の存在下で
、好ましくは、消泡剤、例えば、反応媒体中約１０ｐｐｍで含まれるジメチルポリシロキ
サン（ＤＭＳ）の存在下で、好ましくは、約３０ミリバールの平均真空下で実行される。
【００４８】
　前記第２工程は、以下の副工程を含む：
　　ｉｉ．１：前記第１工程（ｉ）で得られた所定量の少なくとも１つの生成物で構成さ
れる出発媒体の水酸基価をＮＦ　Ｔ　６０－２３１規格に準拠して測定し、前記反応媒体
に含まれるポリオールのエステル化されていない水酸基のモル数ｎＯＨを算出する副工程
、
　　ｉｉ．２：前記媒体に、約２０℃から約２５℃の温度で、モル比Ｎ／ｎＯＨが０．８
～１．２、好ましくは１となるように、少なくとも１種の長鎖不飽和脂肪酸メチルエステ
ルＮモルを投入する副工程、
　　ｉｉ．３：前記媒体に、約２０℃から約２５℃の温度で、前記触媒を、副工程ｉｉ．
２で投入された長鎖不飽和脂肪酸メチルエステルの質量に対して０．５～１．５質量％、
好ましくは約０．７５質量％投入する副工程、
　　ｉｉ．４：好ましくは（任意で）、前記媒体に、消泡剤を、約２０℃から約２５℃の
温度で、反応混合物の総量の約１０ｐｐｍを占めるように投入する副工程、
　　ｉｉ．５：このようにして得られた反応混合物の温度を、最大１５０℃を超える温度
、好ましくは１６０～１７０℃にまで上昇させる副工程、および
　　ｉｉ．６：反応媒体をこの温度で３時間超維持する副工程。
【００４９】
　好ましくは、本発明にかかる製造方法は、さらに、反応しなかった水酸基を、無水酢酸
で中和する第３工程を含む。
【００５０】
　好ましくは、第２工程（ｉｉ）でポリオールのエステル交換反応に使用される炭素数１
４～２２の長鎖不飽和脂肪酸メチルエステルの混合物中に、モノ不飽和脂肪酸メチルエス
テルが、ＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格に準拠して決定される割合で少なくとも８５重量％
、より好ましくは少なくとも９０重量％、さらに好ましくは少なくとも９５重量％含まれ
る。
【００５１】
　好ましくは、モノ不飽和脂肪酸メチルエステルの炭素数は、１６～２２、より好ましく
は１８である。
【００５２】
　好ましくは、前記ポリオールは、ペンタエリスリトールおよびネオペンチルグリコール
から選択される。
【発明を実施するための形態】
【００５３】
　本発明の目的は、下記の一般式（Ｉ）で表される少なくとも１種のテトラエステルを含
むオイルを提供することである：
【００５４】
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【化５】

【００５５】
（式中、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４は、炭素数１～１０の脂肪族鎖であり、基Ｒ５、Ｒ６

、Ｒ７、Ｒ８は、炭素数６～１１のパラフィン系短鎖であるか、または炭素数１３～２１
のオレフィン系長鎖であり、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７、Ｒ８の少なくとも一つは、炭素数６～
１１のパラフィン系短鎖であり、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７、Ｒ８の少なくとも一つは、炭素数
１３～２１のオレフィン系長鎖である。）
【００５６】
　本発明にかかるオイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格およびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規
格を適用することで得られる脂肪酸メチルエステル混合物の組成に基づいて決定される、
炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸のモル数と炭素数７～１２の短鎖脂肪酸のモル数との比は
、０．３～２．５、好ましくは０．４～２である。
【００５７】
　かつ、本発明にかかるオイルは、上記の一般式（Ｉ）で表される、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７

、Ｒ８のうちの二つが、炭素数６～１１のパラフィン系短鎖であり、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７

、Ｒ８のうちの二つが、炭素数１３～２１のオレフィン系長鎖である少なくとも１種のテ
トラエステルを、少なくとも１５重量％、好ましくは少なくとも１８重量％、さらに好ま
しくは少なくとも２０重量％含む。
【００５８】
　好ましくは、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４は、炭素数１～４の脂肪族鎖である。
【００５９】
　好ましくは、本発明にかかるオイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格およびＮＦ　ＩＳＯ
　５５０８規格を適用することで得られる脂肪酸メチルエステル混合物に含まれる炭素数
１４～２２の長鎖脂肪酸メチルエステルの大半は、モノ不飽和脂肪酸エステルである。
【００６０】
　上記の長鎖不飽和脂肪酸は、室温で固体の飽和脂肪酸同族体と違い、液体の性質を有し
ており、その物理化学的特性により、長鎖不飽和脂肪酸が本発明にかかるオイルに含有さ
れると、当該オイルを潤滑剤組成物中の成分として使用することができる。ただし、本発
明にかかるオイルにおけるジ不飽和長鎖脂肪酸、トリ不飽和長鎖脂肪酸、またはポリ不飽
和長鎖脂肪酸の含有量を制限することにより、当該オイルの耐酸化性を向上させることが
できる。
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【００６１】
　好ましくは、本発明にかかるオイルは、上記の一般式（Ｉ）で表される、基Ｒ５、Ｒ６

、Ｒ７、Ｒ８のうちの少なくとも二つが炭素数１３～２１のオレフィン系長鎖である少な
くとも１種のテトラエステル、および／または下記の一般式（ＩＩ）で表されるテトラエ
ステルを、少なくとも３０重量％、より好ましくは３５重量％、さらに好ましくは４０重
量％含む。
【００６２】
【化６】

【００６３】
（式中、基Ｒ９、Ｒ１０、Ｒ１１、Ｒ１２は、炭素数１～１０、好ましくは炭素数１～４
の脂肪族鎖であり、基Ｒ１３は、炭素数１３～２１のオレフィン系長鎖である。）
【００６４】
　事実、上記の種類のテトラエステルは、最小限の量であっても、潤滑剤組成物、特に、
本発明がターゲットとする用途の潤滑剤組成物として使用するのに十分に高い粘度を、当
該テトラエステルを含むオイルに付与することができる。なお、そのような本発明がター
ゲットとする用途には、工業用潤滑剤、自動車用潤滑剤、特に、エンジン用潤滑剤、油圧
作動油、トランスミッション用潤滑剤などが含まれる。
【００６５】
　一実施形態において、本発明にかかるオイルは、上記の一般式（ＩＩ）で表される少な
くとも１種のテトラエステルを、１０重量％以下、好ましくは９重量％以下、より好まし
くは７重量％以下、さらに好ましくは６重量％以下、なおいっそう好ましくは５重量％以
下含む。
【００６６】
　事実、上記の種類のエステルは、十分な粘度の確保を可能にするが、不飽和部を少なく
とも４つ有している。そのため、この種のエステルが過剰に含まれていると、耐酸化性が
低下するので、潤滑剤組成物中の成分として、特に、エンジン用潤滑剤中の成分として使
用するには、不利な場合がある。
【００６７】
　同様の理由から、好ましくは、本発明にかかるオイルは、上記の一般式（Ｉ）で表され
る、基Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７、Ｒ８のうちの三つが炭素数１３～２１のオレフィン系長鎖であ
る少なくとも１種のテトラエステルを、２５重量％以下、２０重量％以下、あるいは、１
５重量％以下含む。



(15) JP 5675637 B2 2015.2.25

10

20

30

40

50

【００６８】
　好ましくは、本発明にかかるオイルは、下記の一般式（ＩＩＩ）で表される少なくとも
１種のポリオールと、
【００６９】
【化７】

【００７０】
（式中、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４は、炭素数１～１０、好ましくは炭素数１～４の脂肪
族鎖である。）
【００７１】
　炭素数１４～２２の少なくとも１種の長鎖不飽和脂肪酸および／または炭素数７～１２
の少なくとも１種の短鎖飽和脂肪酸との反応によって得られる少なくとも１種の部分エス
テルまたはフルエステルを、少なくとも８５重量％、さらに好ましくは９５重量％含む。
【００７２】
　本発明にかかるオイルにエステル化されていないポリオール（詳細には、エステル化さ
れていない水酸基（ヒドロキシ基））が過剰に残っていると、潤滑剤組成物中の成分とし
ての用途に望ましくない影響が生じかねない。具体的には、エステル化されていない水酸
基間で水素結合が生じて粘度が劇的に上昇する可能性があり、そのような場合、潤滑剤組
成物中の成分として使用するには適切でなくなる。
【００７３】
　本発明にかかるオイル中のポリオールの種々のエステル及びテトラエステルの質量％は
、ＧＰＣ（ガスクロマトグラフィー）分析によって決定される。
【００７４】
　好ましくは、本発明にかかるオイルは、上記の一般式（Ｉ）で表される炭素数４０～７
０の少なくとも１種のテトラエステルを少なくとも３０重量％と、上記の一般式（Ｉ）で
表される炭素数４５～６０の少なくとも１種のテトラエステルを少なくとも１５重量％、
より好ましくは少なくとも２０重量％とを含む。
【００７５】
　本発明にかかるオイルに含まれる、ある炭素数のテトラエステルの質量％は、後述の実
施例で述べる方法に基づくＧＰＣ（ガスクロマトグラフィー）分析によって決定される。
【００７６】
　好ましい一実施形態において、本発明にかかるオイルは、ＮＦ　Ｔ６０－２３１規格に
準拠して測定される水酸基価が、１０ｍｇＫＯＨ／ｇ未満である。水酸基価は、オイルに
含まれるエステル化されていない水酸基の定量化を可能にする。
【００７７】
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　このように水酸基価が低いことにより、つまり、水酸基価と相関関係にある遊離水酸基
の含有量が少ないことにより、潤滑剤組成物中の成分としての用途に十分な粘度特性をオ
イルに付与することができる。これにより、分子間の水素結合の形成が抑えられるので、
前述したような粘度の極めて大幅な上昇を防ぐことができる。
【００７８】
　好ましくは、本発明にかかるオイルは、ＮＦ　ＩＳＯ　６６０規格に準拠して測定され
る酸価が、１ｍｇＫＯＨ／ｇ未満である。製品の酸価（ｍｇＫＯＨ／ｇ）は、当該製品中
の未反応の脂肪酸の定量化を可能にする（酸価が高ければ高いほど、未反応の脂肪酸が多
いことを意味する）。
【００７９】
　酸価が低いということは、未反応の水酸基の含有量が少ないことも表しているので、低
い酸価は、オイルが、潤滑剤組成物中の成分としての用途により適した粘度特性を有する
ということを意味する。
【００８０】
　好ましくは、本発明にかかるオイルは、ＮＦ　ＩＳＯ　３９６１規格に準拠して測定さ
れるヨウ素価が、５０ｇＩ２／１００ｇ未満、より好ましくは４０ｇＩ２／１００ｇ未満
、さらに好ましくは３０ｇＩ２／１００ｇ未満、１５ｇＩ２／１００ｇ未満、または１０
ｇＩ２／１００ｇ未満である。
【００８１】
　ヨウ素価は、不飽和部の有無と関連しているので、酸化性の指標となる。ヨウ素価が低
く、不飽和部が少ないほど、耐酸化性が優れていることを意味する。すなわち、ヨウ素価
が低いオイルは、耐酸化性パラメータが重要とされる用途、例えば、エンジン用潤滑剤組
成物の用途などに使用することができる。
【００８２】
　一変形例として、本発明にかかるオイルは、炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸単位のモル
数と炭素数７～１２の短鎖脂肪酸単位のモル数との比が１．５０～２．５０、好ましくは
１．６０～２．００、さらに好ましくは１．６１～１．９０である。この比は、オイルに
ＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格およびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格を適用することで得られ
る脂肪酸メチルエステル混合物の組成に基づいて決定される。
【００８３】
　上記変形例のオイルは、例えば、工業用潤滑剤に配合される潤滑剤基剤などに使用可能
である。
【００８４】
　上記変形例のオイルは、工業用潤滑剤分野の用途に必要な粘度および優れた低温特性を
有するが、耐酸化性に乏しい。好ましくは、上記変形例のオイルは、ＡＳＴＭ　４４５規
格に準拠して測定される１００℃での粘度が、４～１０ｍｍ２／ｓ、より好ましくは６～
９ｍｍ２／ｓ、さらに好ましくは８～９ｍｍ２／ｓである。
【００８５】
　上記変形例のオイルは、ＡＳＴＭ　Ｄ５２９３規格に準拠して測定される－２５℃での
低温粘度が、典型的には４，３００ｍＰａ・ｓ未満、好ましくは３，５００ｍＰａ・ｓ未
満である。
【００８６】
　他の変形例において、本発明にかかるオイルは、当該オイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５０９
規格およびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格を適用することで得られる脂肪酸メチルエステル
混合物の組成に基づいて決定される、炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸のモル数と炭素数７
～１２の短鎖脂肪酸のモル数との比が、０．４～１．４９、好ましくは０．４～１．２０
、さらに好ましくは０．４２～１．１０、なおいっそう好ましくは０．４２～１．００で
ある。
【００８７】
　このような長鎖脂肪酸／短鎖脂肪酸のモル比を有するオイルは、エンジン用潤滑剤組成
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物に配合される潤滑剤基剤としての用途に必要な耐熱酸化性を有する。耐熱酸化性につい
ては、後述の実施例において、ＩＣＯＴ耐高温酸化性試験、および高温面への堆積物（デ
ポジット）の形成傾向を定量化したＭＣＴ試験によって詳述する。
【００８８】
　また、本発明にかかるオイルは、特に、ＳＡＥ（米国自動車技術者協会）の分類に基づ
くグレード２０またはグレード３０のオイルを処方するうえでの使用に適している。
【００８９】
　好ましくは、本発明にかかるオイルは、ＡＳＴＭ　Ｄ　４４５規格に準拠して測定され
る１００℃での動粘度が、４～８ｍｍ２／ｓ、より好ましくは４～６．５ｍｍ２／ｓであ
る。
【００９０】
　また、本発明にかかるオイルは、ＡＳＴ　Ｄ２２７０規格に準拠して測定される粘度指
数が、好ましくは１５０以上であり、より好ましくは１５５以上である。
【００９１】
　本発明にかかるオイルは、適切な配合（特に、流動点降下剤や、粘度指数（ＶＩ）を向
上させる適切なポリマーの添加）がなされることにより、ＳＡＥ分類に基づくマルチグレ
ード５Ｗのオイル、さらには、マルチグレード０Ｗのオイル、特に、マルチグレード５Ｗ
３０のオイルや０Ｗ３０のオイルの処方を可能にする低温特性を得ることができる。
【００９２】
　本発明のさらなる目的は、前述したような本発明にかかるオイルを含む潤滑剤組成物を
提供することである。
【００９３】
　本発明のより具体的な目的は、炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸単位のモル数と炭素数７
～１２の短鎖脂肪酸単位のモル数との比が、０．４～１．４９、好ましくは０．４～１．
２０、さらに好ましくは０．４２～１．１０、なおいっそう好ましくは０．４２～１．０
０の本発明にかかるオイルを含む、潤滑剤組成物を提供することである。この比は、オイ
ルにＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格およびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格を適用することで得
られる脂肪酸メチルエステル混合物の組成に基づいて決定される。
【００９４】
　好ましくは、上記の潤滑剤組成物は、そのようなオイルを、１０～９９％、１０～７０
％、１０～４０％、１０～５０％、または１５～３０％、さらに好ましくは１５～２５％
含む。
【００９５】
　本発明にかかる潤滑剤組成物は、さらに、
　・グループＩＩＩの鉱物油から選択される少なくとも１種の基油、および／またはグル
ープＩＶ、ＶおよびＶＩの合成油から選択される少なくとも１種の基油を、０～７０％、
５～７０％、または３０～７０％と、
　・粘度指数ＶＩを向上させる少なくとも１種のポリマー、好ましくは、メタクリレート
系、オレフィン系、スチレン系、またはジエン系のポリマーおよびコポリマーから選択さ
れる少なくとも１種のポリマーを、０～３０％、または２～３０％、好ましくは５～２０
％と、
　・少なくとも１種の酸化防止剤、好ましくはアミン系および／またはフェノール系の少
なくとも１種の酸化防止剤を、０．２～１０％、好ましくは０．５～５％と、
　・少なくとも１種の流動点降下剤、好ましくはメタクリレート系のポリマーおよびコポ
リマーから選択される少なくとも１種の流動点降下剤を、０．０１～５％と、
　を含んでいてもよい。
【００９６】
　特に好ましい一実施形態において、本発明にかかる組成物は、１００℃での動粘度が４
～８ｍｍ２／ｓである、グループＩＶの少なくとも１種の基油を３０～７０％含む。
【００９７】
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　一実施形態において、本発明にかかる組成物は、１００℃での動粘度が５．６～９．３
ｍｍ２／ｓであり、これはＳＡＥ分類に基づくグレード２０のオイルに相当する。
【００９８】
　他の実施形態において、本発明にかかる潤滑剤組成物は、１００℃での動粘度が９．３
～１２．５ｍｍ２／ｓであり、これはＳＡＥ分類に基づくグレード３０のオイルに相当す
る。
【００９９】
　本発明にかかる潤滑剤組成物の粘度指数は、好ましくは１６０を超え、さらに好ましく
は１７５を超える。
【０１００】
　本発明のさらなる目的は、前述のオイルの、潤滑剤組成物に配合される摩擦調整剤とし
ての使用、および潤滑剤基剤としての使用を提供することである。
【０１０１】
　詳細には、本発明の目的は、炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸単位のモル数と炭素数７～
１２の短鎖脂肪酸単位のモル数との比が１．５０～２．５０、好ましくは１．６０～２．
００、さらに好ましくは１．６１～１．９０である本発明にかかるオイルの、油圧作動油
の基剤としての使用、トランスミッション用潤滑剤の基剤としての使用、および工業用潤
滑剤の基剤としての使用を提供することである。この比は、オイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５
０９規格およびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格を適用することで得られる脂肪酸メチルエス
テル混合物の組成に基づいて決定される。
【０１０２】
　詳細には、本発明の他の目的は、炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸単位のモル数と炭素数
７～１２の短鎖脂肪酸単位のモル数との比が、０．４～１．４９、好ましくは０．４～１
．２０、さらに好ましくは０．４２～１．１０、なおいっそう好ましくは０．４２～１．
００である本発明にかかるオイルの、エンジン用潤滑剤の基剤としての使用、油圧作動油
の基剤としての使用、トランスミッション用潤滑剤の基剤としての使用、および工業用潤
滑剤の基剤としての使用を提供することである。この比は、オイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５
０９規格およびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格を適用することで得られる脂肪酸メチルエス
テル混合物の組成に基づいて決定される。
【０１０３】
　好ましくは、本発明の目的は、前段落に記載されたモル比を有するオイルの、公共事業
用車両または農業用車両の、エンジン用潤滑剤、油圧作動油、およびトランスミッション
用潤滑剤のいずれにも利用可能な潤滑剤を処方するうえでの基剤としての使用を提供する
ことである。
【０１０４】
　さらに、本発明は、前述した潤滑剤組成物の、４ストロークエンジン用潤滑剤としての
使用、好ましくは、軽量自動車両または重量自動車両のエンジン用潤滑剤としての使用に
関する。
【０１０５】
　（本発明にかかるオイルの製造方法）
　最後に、本発明のさらなる目的は、前述のオイルを製造する方法を提供することであり
、当該製造方法は、
　（ｉ）反応前のポリオール／飽和脂肪酸メチルエステルのモル比を１／５～１／２．５
としたうえで、エステル交換反応の塩基性の均一系触媒または不均一系触媒の存在下、好
ましくはナトリウムメチラート、水酸化カリウム、水酸化ナトリウム、酸化マンガン、ま
たは酸化亜鉛から選択された塩基性の触媒の存在下で、かつ、窒素流通下、好ましくは大
気圧で約３０ｍＬ／分の窒素流通下で、下記の一般式（ＩＩＩ）で表されるポリオールと
、　
【０１０６】
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【化８】

【０１０７】
　式中、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４は、炭素数１～１０、好ましくは炭素数１～４の脂肪
族鎖である。
【０１０８】
　炭素数７～１２の少なくとも１種の短鎖飽和脂肪酸メチルエステルとの間でエステル交
換反応を行う第１工程、
　を含み、前記第１工程は、
　　ｉ．１：ポリオールと少なくとも１種の短鎖飽和脂肪酸メチルエステルとで構成され
る反応媒体に、触媒を、約２０℃から約２５℃の温度で、短鎖飽和脂肪酸メチルエステル
の質量に対して１～２％、典型的には１．４％投入する副工程と、
　　ｉ．２：反応混合物の温度を、最大で約１５０℃を超える温度、好ましくは１６０～
１８０℃、より好ましくは約１７０℃にまで上昇させる副工程と、
　　ｉ．３：好ましくは（任意で）、生成されるメタノールを窒素流によって連続的に留
去し、当該メタノールを凝縮させる副工程と、
　　ｉ．４：好ましくは（任意で）、前記窒素流中の凝縮物の形成の停止によって示され
る反応終了時まで、前記反応混合物を、１６０～１８０℃、好ましくは約１７０℃で維持
する副工程とを有する。
【０１０９】
　前記第１エステル交換反応工程（ｉ）は、部分ポリオールエステルで構成される反応生
成物を生じ、当該製造方法は、さらに、
　（ｉｉ）エステル交換反応の塩基性の均一系触媒または不均一系触媒、好ましくはナト
リウムメチラート、水酸化カリウム、水酸化ナトリウム、酸化マンガンおよび酸化亜鉛か
ら選択される触媒、より好ましくは前記第１工程と同一の触媒の存在下で、好ましくは、
消泡剤、例えば、反応媒体中約１０ｐｐｍで含まれるジメチルポリシロキサン（ＤＭＳ）
の存在下で、好ましくは、約３０ミリバールの平均真空下で、前記第１工程（ｉ）で得ら
れた少なくとも１つの反応生成物と、炭素数１４～２２の少なくとも１種の長鎖不飽和脂
肪酸メチルエステル、好ましくは単一の不飽和部を有する少なくとも１種の長鎖不飽和脂
肪酸メチルエステルとの間でエステル交換反応を行う第２工程、
　を含み、前記第２工程は、
　　ｉｉ．１：前記第１工程（ｉ）で得られた所定量の少なくとも１つの生成物で構成さ
れる出発媒体の水酸基価をＮＦ　Ｔ　６０－２３１規格に準拠して測定し、前記反応媒体
に含まれるポリオールのエステル化されていない水酸基のモル数ｎＯＨを算出する副工程
と、
　　ｉｉ．２：前記媒体に、約２０℃から約２５℃の温度で、少なくとも１種の長鎖不飽
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和脂肪酸メチルエステルＮモルを、モル比Ｎ／ｎＯＨが０．８～１．２、好ましくは０．
９～１．１、より好ましくは１となるように投入する副工程と、
　　ｉｉ．３：前記媒体に、約２０℃から約２５℃の温度で、触媒を、副工程ｉｉ．２で
投入された長鎖不飽和脂肪酸メチルエステルの質量に対して０．５～１．５質量％、好ま
しくは約０．７５質量％投入する副工程と、
　　ｉｉ．４：好ましくは（任意で）、前記媒体に、消泡剤を、約２０℃から約２５℃の
温度で、反応混合物の総量の約１０ｐｐｍを占めるように投入する副工程と、
　　ｉｉ．５：好ましくは（任意で）、このようにして得られた反応混合物の温度を、最
大で１６０～１７０℃にまで、好ましくは最大で約１６５℃にまで上昇させる副工程と、
　　ｉｉ．６：好ましくは（任意で）、反応媒体をこの温度で３～７時間維持する副工程
と、
　を有する。
【０１１０】
　一実施形態において、本発明にかかる製造方法は、さらに、反応しなかった水酸基を、
無水酢酸で中和する第３工程を含む。
【０１１１】
　好ましくは、本発明にかかる製造方法では、第２工程（ｉｉ）でポリオールのエステル
交換反応に使用される炭素数１４～２２の長鎖不飽和脂肪酸メチルエステルの混合物中に
、モノ不飽和脂肪酸メチルエステルが、ＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格に準拠して決定され
る割合で少なくとも８５重量％、より好ましくは少なくとも９０重量％、さらに好ましく
は少なくとも９５重量％含まれる。
【０１１２】
　好ましくは、本発明にかかる製造方法では、第２工程（ｉｉ）でポリオールのエステル
交換反応に使用される長鎖不飽和脂肪酸メチルエステルの混合物中に、炭素数１６～２２
、より好ましくは炭素数１８のモノ不飽和脂肪酸メチルエステルが、ＮＦ　ＩＳＯ　５５
０８規格に準拠して決定される割合で少なくとも８０重量％、より好ましくは少なくとも
８５重量％、さらに好ましくは少なくとも９０重量％、なおいっそう好ましくは少なくと
も９５重量％含まれる。
【０１１３】
　好ましくは、ポリオールは、ペンタエリスリトールおよびネオペンチルグリコールから
選択される。
【０１１４】
　本発明のさらなる目的は、前述の製造方法によって入手可能な生成物を提供することで
ある。
【０１１５】
　（本発明にかかるオイルの性質）
　本発明にかかるオイルは、主に二種類の分析方法によって定性化される。
【０１１６】
　〔１．脂肪酸メチルエステル混合物の組成による特徴付け〕
　詳細には、長鎖脂肪酸メチルエステルのモル数と、そのモル数から推測される短鎖脂肪
酸メチルエステルのモル数との比（炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸のモル数と炭素数７～
１２の短鎖脂肪酸のモル数との比に等しい）による定性化である。
【０１１７】
　この比は、オイルにＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格およびＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格を
適用することで得られる脂肪酸メチルエステル混合物の組成に基づいて決定される：
【０１１８】
　オイルの脂肪酸メチルエステル混合物の組成は、次の二つの段階を経て決定される：
　－ＥＮ　ＩＳＯ　５５０９規格に準拠してオイルから脂肪酸メチルエステル混合物を調
製する。
　－得られたメチルエステル混合物を、ＥＮ　ＩＳＯ　５５０８規格に準拠してガスクロ
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マトグラフィーによって分析する。
【０１１９】
　このようにして、オイルに含まれる様々な種類の脂肪酸のメチルエステルの質量％が決
定される。これら様々な種類のメチルエステルのモル質量が分かっていれば、分析対象の
オイルに含まれる種々のエステル間のモル比を算出することができる。
【０１２０】
　本発明にかかるオイルは、二種類の脂肪酸によってエステル化されたポリオールエステ
ルを含む：
【０１２１】
　いわゆる「長鎖」脂肪酸は、炭素数１４～２２の脂肪酸として定義される。本発明にか
かる長鎖脂肪酸は原則として不飽和脂肪酸のみであるが、本発明にかかるオイルを実際に
合成するうえで使用される混合物には、少量の飽和脂肪酸が含まれていてもよい（後述の
実施例１を参照されたい）。本発明にかかるオイルの特性の一つである上記モル比を算出
する際には、炭素数１４～２２の“あらゆる”脂肪酸のメチルエステルを考慮に入れるも
のとする。
【０１２２】
　いわゆる「短鎖」脂肪酸は、炭素数７～１２の脂肪酸として定義される。本発明にかか
る短鎖脂肪酸は原則として飽和脂肪酸のみであるが、本発明にかかるオイルの特性の一つ
である上記モル比を算出する際には、炭素数７～１２の“あらゆる”脂肪酸のメチルエス
テルを考慮に入れるものとする。
【０１２３】
　また、ＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格／ＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格によって得られる混
合物の組成から、本発明にかかるオイルに含まれる炭素数１４～２２の長鎖脂肪酸（のメ
チルエステル）の大半がモノ不飽和脂肪酸（メチルエステル）であるか否かについても、
決定することができる。これは、ＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格／ＮＦ　ＩＳＯ　５５０８
規格に準拠して得られる混合物に含まれるクロマトグラフィー分離可能な化学種のモル数
のなかで、少なくとも１種の不飽和脂肪酸メチルエステルのモル数が最大である場合に、
そうであると決定することができる。
【０１２４】
　〔２．ＧＰＣ（ガスクロマトグラフィー）分析から得られたポリオールエステルの質量
組成〕
　そして、同じＧＰＣ分析から判明する、本発明にかかるオイルに含まれるポリオールエ
ステルの平均炭素数により、ポリオールエステルの質量組成が得られる。
【０１２５】
　使用する方法は、トリグリセリドを決定するのに使用されるＩＵＰＡＣ２．３２３法の
特徴を有する。この方法については、後述の実施例１で詳述する。
【０１２６】
　化学種の分離は、炭素数の大きさに基づいて行う。ＩＵＰＡＣ２．３２３法では、既知
の組成を有する参照グリセリド混合物をカラムに通すことにより、当該カラムの較正を施
す。本発明にかかるオイルの各種ポリオールエステルは、同じ炭素数のトリグリセリドと
同一の保持時間で通過する。
【０１２７】
　この方法により、各種ポリオールテトラエステルを区別することができる。例えば、下
記のポリオールテトラエステルなどを区別することができる：
　－４つの「長鎖」を有するポリオールエステル（４Ｃ１８エステルと称する）
　－３つの長鎖および１つの短鎖を有するポリオールエステル（３Ｃ１８１Ｃ８と称する
）
　－２つの長鎖および２つの短鎖を有するポリオールエステル（２Ｃ１８２Ｃ８と称する
）。
【０１２８】
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　「長鎖」および「短鎖」という用語の意味については、それぞれ既述したとおりである
。
【０１２９】
　ただし、いわゆる「部分」エステル（つまり、少なくとも１つのエステル化されていな
い水酸基（ＯＨ基）を有するエステル）、３つの短鎖および１つの長鎖を有するテトラエ
ステル（３Ｃ８１Ｃ１８）、４つの短鎖を有するテトラエステル（４Ｃ８）などは、炭素
数が互いに近接しているので、上記方法では分離することができない。
【０１３０】
　上記方法の結果は、クロマトグラフィー分離可能な化学種の総量に対する質量％で表さ
れる。クロマトグラフィー分離可能な化学種には、以下のものが含まれる：
　－未反応物質または反応副産物（ポリオール、Ｃ７～Ｃ１２短鎖脂肪酸メチルエステル
、Ｃ１４～Ｃ２２長鎖脂肪酸メチルエステルなど）、
　－《部分》エステル（本発明にかかる全ての生成物のなかで、部分エステルには、３つ
の短鎖および１つの長鎖を有するテトラエステル、４つの短鎖を有するテトラエステル、
少なくとも１つの遊離水酸基（ＯＨ基）が残っているエステルが含まれる）、
　－テトラエステル（部分エステルに含まれるテトラエステル以外のもの）。
【０１３１】
　上記方法は、様々な化学種を、それらの炭素数に基づいて同定する。この方法を用いて
、本発明にかかるオイルに含まれる、炭素数４０～７０のポリオールエステルの質量％や
、炭素数４５～６０のポリオールエステルの質量％を算出する。
【０１３２】
　すなわち、クロマトグラフィー分離可能な化学種の総量に対する、炭素数４０～７０の
参照トリグリセリドと同一の保持時間を有する化学種の質量％や、炭素数４５～６０の参
照トリグリセリドと同一の保持時間を有する化学種の質量％を算出する。
【０１３３】
　（潤滑剤組成物）
　本発明の目的の一つは、本発明にかかるポリオールエステルを基剤とするオイルを含む
、特定の用途に制限されず、例えば、エンジン用途、油圧作動油用途、トランスミッショ
ン用途、工業用途などに使用可能な、潤滑剤組成物を提供することである。
【０１３４】
　詳細には、本発明は、本発明にかかるオイルを含む、４ストロークエンジン用の潤滑剤
組成物に関し、さらには、本発明にかかるオイルまたは潤滑剤組成物への配合に適した任
意の種類の添加剤または基油に関する。
【０１３５】
　詳細には、本発明は、本発明にかかるオイルを、好ましくは１０～９９％、１０～７０
％、１０～４０％、１０～５０％、または１５～３０％、より好ましくは１５～２５％含
む、４ストロークエンジン用の潤滑剤組成物に関する。
【０１３６】
　本発明にかかる潤滑剤組成物は、さらに、
　・グループＩＩＩの鉱物油から選択される少なくとも１種の基油、および／またはグル
ープＩＶ、ＶおよびＶＩの合成油から選択される少なくとも１種の基油を、０～７０％、
５～７０％、または３０～７０％と、
　・粘度指数ＶＩを向上させる少なくとも１種のポリマー、好ましくは、メタクリレート
系、オレフィン系、スチレン系、またはジエン系のポリマーおよびコポリマーから選択さ
れる少なくとも１種のポリマーを、０～３０％、または２～３０％、好ましくは５～２０
％と、
　・少なくとも１種の酸化防止剤、好ましくはアミン系および／またはフェノール系の少
なくとも１種の酸化防止剤を、０．２～１０％、好ましくは０．５～５％と、
　・少なくとも１種の流動点降下剤、好ましくはメタクリレート系のポリマーおよびコポ
リマーから選択される少なくとも１種の流動点降下剤を、０．０１～５％と、
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　を含んでいてもよい。
【０１３７】
　特に好ましい一実施形態において、本発明にかかる潤滑剤組成物は、１００℃での動粘
度が４～８ｍｍ２／ｓである、グループＩＶの少なくとも１種の基油を３０～７０％含む
。
【０１３８】
　さらに好ましい一実施形態において、本発明にかかる４ストロークエンジン用の潤滑剤
組成物は：
　　・１００℃での粘度が６ｍｍ２／ｓである、グループＩＶの少なくとも１種の基油を
０～４５％と、
　　・１００℃での動粘度が４ｍｍ２／ｓである、グループＩＶの少なくとも１種の基油
を０～４５％と、
　　・粘度指数ＶＩを向上させる少なくとも１種のポリマーを５～１０％と、
　　・少なくとも１種の酸化防止剤を０．２～５％と、
　　・少なくとも１種の流動点降下剤を０．０１～５％と、
　を含む。
【０１３９】
　本発明にかかる潤滑剤組成物に含まれていてもよい添加物の例を以下に述べるが、これ
らの例は本発明を限定するものではない。
【０１４０】
　（酸化防止剤）
　酸化防止剤は、オイルの運転時の劣化を遅らせるものであり、そのような劣化として、
デポジットの形成、スラッジの存在、オイル粘度の上昇などが挙げられる。酸化防止剤は
、遊離基連鎖停止剤（radical inhibitor）や、過酸化物分解剤（hydroperoxide destruc
tor）として機能する。現在使用されている酸化防止剤には、フェノール系の酸化防止剤
や、アミン系の酸化防止剤などがある。一部の酸化防止剤、例えば、りん・硫黄系の酸化
防止剤は、灰分の原因になり得る。
【０１４１】
　フェノール系の酸化防止剤は無灰型のものであるか、あるいは、中性もしくは塩基性の
金属塩の形態のものである。典型的に、酸化防止剤は、立体障害を生じる水酸基（ヒドロ
キシ基）を含む（例えば、２つのフェノール基が互いにオルト位またはパラ位にある）化
合物か、または炭素数が少なくとも６のアルキル基によって置換されたフェノールである
。
【０１４２】
　使用可能な他の種類の酸化防止剤としてアミノ系化合物が挙げられ、任意で、フェノー
ル系化合物との組合せで使用されてもよい。アミノ系の酸化防止剤の典型的な例として、
一般式：Ｒ８Ｒ９Ｒ１０Ｎで表される芳香族アミンが挙げられる（式中、Ｒ８は、脂肪族
基、または芳香族基（任意で置換されていてもよい）であり、Ｒ９は、芳香族基（任意で
置換されていてもよい）であり、Ｒ１０は、水素、アルキル基、アリール基、または一般
式：Ｒ１１Ｓ（Ｏ）ＸＲ１２で表される基である（式中、Ｒ１１は、アルキレン基、アル
ケニレン基、またはアラルキレン基であり、ｘは、０、１、または２である））。
【０１４３】
　酸化防止剤として、他にも、硫化アルキルフェノール、そのアルカリ金属塩およびアル
カリ土類金属塩が使用可能である。
【０１４４】
　酸化防止剤として、他にも、有機ホウ素化合物の誘導体、例えば、エステル誘導体、コ
ハク酸イミド誘導体などが使用可能である。
【０１４５】
　他の種類の酸化防止剤として、油溶性の銅系化合物、例えば、チオリン酸銅 またはジ
チオリン酸銅、カルボン酸の銅塩、ジチオカルバミル酸銅、スルホン酸銅、銅フェネート
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（銅フェノラート）（銅フェノキシド）、アセチルアセトン銅などが挙げられる。コハク
酸銅（Ｉ）、コハク酸銅（ＩＩ）、またはコハク酸無水物の銅（Ｉ）塩もしくは銅（ＩＩ
）塩も使用可能である。
【０１４６】
　（流動点降下剤）
　流動点降下剤は、パラフィン結晶の形成を遅らせることにより、オイルの高温挙動を改
善する。
【０１４７】
　流動点降下剤として、例えば、ポリアルキルメタクリレート、ポリアクリレート、フマ
ル酸もしくはマレイン酸と重質アルコールとのエステルのポリマー、アクリル酸、メタク
リル酸、フマル酸、および／またはマレイン酸の各種エステルのコポリマー、フマル酸エ
ステルと脂肪酸ビニルエステルとのコポリマー、フマレート（フマル酸のエステル及び塩
）、カルボン酸ビニルエステル、および／またはアルキルビニルエーテルとの共重合体、
またはこれらの混合物が挙げられる。
【０１４８】
　特に、流動点降下剤として、ポリアクリルアミド、ポリアルキルフェノール、ポリアル
キルナフタレン、アルキルポリスチレン、ハロゲン化パラフィンまたはハロゲン化ワック
ス（蝋）と芳香族化合物（例えば、ベンゼン、ナフタレン、アントラセン、フェノールな
ど）との縮合生成物などが挙げられる。
【０１４９】
　（粘度指数を向上させるポリマー）
　粘度指数向上ポリマーを添加（混合）することにより、優れた耐低温性が得られ、かつ
、高温時の粘度を最小限に抑えることができる。そのため、特に、マルチグレードオイル
を処方することができる。このような化合物が添加（混合）された潤滑剤組成物は、優れ
た「エコ」特性または省燃費性を達成可能な粘度指数（ＶＩ）を有する。
【０１５０】
　よって、好ましくは、本発明にかかる潤滑剤組成物は、ＡＳＴＭ Ｄ２２７０規格に準
拠して測定される粘度指数（ＶＩ）が、１６０以上、より好ましくは１７５を超えており
、さらに好ましくは１８０を超えている。
【０１５１】
　例えば、粘度指数を向上させる化合物として、高分子エステル、オレフィン系コポリマ
ー（ＯＣＰ）、スチレン系、ブタジエン系またはイソプレン系のホモポリマーまたはコポ
リマー、ポリメタクリレート（ＰＭＡ）などが挙げられる。このような化合物は、４スト
ロークエンジン用の潤滑剤組成物中に、典型的には約０～約４０重量％、好ましくは０．
０１～１５重量％含まれる。
【０１５２】
　粘度指数（ＶＩ）を向上させる好ましいポリマーは、メタクリレート系、オレフィン系
、スチレン系またはジエン系のポリマーおよびコポリマーから選択される。
【０１５３】
　（他の種類の添加剤）
　本発明にかかるエンジン用の潤滑剤組成物は、さらに、その用途に適したあらゆる種類
の添加剤を含んでいてもよい。そのような添加剤として、例えば：
　・金属面と反応することによって摩擦面を保護する耐摩耗剤・極圧剤、
　・摩擦面に吸着した保護膜を形成する摩擦調整剤（例えば、脂肪アミン、脂肪アルコー
ル、脂肪エステルなど）、
　・不溶性の固体不純物を懸濁状態に維持して取り除く分散剤、
　・二次酸化物および燃焼生成物を溶解することによって金属部品表面へのデポジットの
形成を軽減する、過塩基性または過塩基性以外の清浄剤、
　・さび止め剤・腐食防止剤、
　・消泡剤、
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　などが挙げられる。
【０１５４】
　これらの各添加剤は、潤滑剤組成物に別々に添加されてもよいし、パッケージ添加剤の
形態で添加されてもよいし、あるいは、添加剤の濃縮物の形態で添加されてもよい。
【０１５５】
　好ましくは、本発明にかかる潤滑剤組成物に配合される種々の基油および添加剤の種類
および割合は、当該潤滑剤組成物の１００℃での動粘度が５．６～９．３ｃＳｔまたは９
．３～１２．５ｃＳｔとなるように、すなわち、当該潤滑剤組成物がＳＡＥ分類に基づい
てグレード２０またはグレード３０となるように、かつ、高い粘度指数（グレード２０の
オイルで１６０以上、グレード３０のオイルで１７５以上）が得られるように調整される
。
【０１５６】
　さらに好ましくは、本発明にかかる潤滑剤組成物は、マルチグレードのオイルであり、
例えば、ＳＡＥ分類に基づく５Ｗまたは０Ｗのオイル、特に、５Ｗ３０または０Ｗ３０の
オイルである。
【０１５７】
　（使用）
　さらに、本発明は、本発明にかかるオイルの、潤滑剤組成物に配合される摩擦調整剤と
しての使用に関する。
【０１５８】
　本発明にかかる摩擦調整剤としての使用は、脂肪エステル（例えば、本発明にかかるオ
イル中の脂肪エステル）が持つ、摩擦路の表面に膜を形成する特性を利用したものである
。これにより、強力な負荷が働いても、流体力学的な流れを維持することができる。
【０１５９】
　本発明にかかるオイルを摩擦調整剤として使用する場合、本発明にかかる潤滑剤組成物
には、当該オイルが、一般的には１０％未満、さらには、５％未満、典型的には１～２％
含まれる。
【０１６０】
　さらに、本発明は、本発明にかかるオイル単独、または本発明にかかるオイルと天然油
、動物油、植物油、鉱物由来の油、もしくは合成油との混合物の、潤滑剤の基剤としての
使用に関する。
【０１６１】
　詳細には、本発明は、本発明にかかるオイルの、エンジン用潤滑剤の基剤、油圧作動油
の基剤、トランスミッション用潤滑剤の基剤、または工業用潤滑剤の基剤としての使用に
関する。
【０１６２】
　本発明にかかるオイルの、潤滑剤の基剤としての使用は、農業用機械、建設現場機械、
レジャー車両など、生分解性が望ましいとされる屋外用途やレジャー用途において特に好
適であるが、工業用途も含め、他の数多くの用途にも適用可能である。
【０１６３】
　本発明にかかるオイルは、車両のエンジン用潤滑剤、油圧作動油、およびトランスミッ
ション用潤滑剤のいずれにも利用可能な潤滑剤の基剤、詳細には、それ単独で車両のエン
ジン用潤滑剤としても、油圧作動油としても、トランスミッション用潤滑剤としても利用
可能な潤滑剤を配合するうえでの基剤に使用可能である。この種の潤滑剤は、特に、公共
事業用車両または農業用車両に好適である。
【０１６４】
　（本発明にかかるオイルの製造方法）
　一般的に、本発明にかかるオイルは、エステル交換反応用の塩基性の触媒の存在下で、
ポリオールと、炭素数７～１２の短鎖合成脂肪酸メチルエステルとの間でエステル交換反
応を行った後、さらに、炭素数１４～２２の長鎖天然脂肪酸メチルエステルとの間でエス
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テル交換反応を行うことによって得られる。
【０１６５】
　前記触媒は、例えば、ナトリウムメチラート、水酸化カリウム、水酸化ナトリウムなど
の均一系触媒、または酸化マンガン、酸化亜鉛などの不均一系触媒から選択されてもよい
。
【０１６６】
　さらなる工程として、残っている水酸基を中和することによってテトラエステル収率を
向上させるため、無水酢酸の存在下でのエステル化工程を追加してもよい。これにより、
得られるオイルの物理的特性、特に、粘度や流動点を改善することができる。
【０１６７】
　後述の実施例１において、上記合成の過程を詳述する。
【０１６８】
　（ポリオール）
　本発明にかかる化合物を得るのに使用されるポリオールは、テトラ－アルコールである
。好ましくは、本発明にかかるオイルを製造するのに使用されるテトラ－アルコールは、
以下の一般式（ＩＩＩ）で表される。
【０１６９】
【化９】

【０１７０】
（式中、基Ｒ１、Ｒ２、Ｒ３、Ｒ４は、炭素数１～１０、好ましくは炭素数１～４の脂肪
族鎖である。）
【０１７１】
　好適なテトラ－アルコールは、ペンタエリスリトール（Ｒ１＝Ｒ２＝Ｒ３＝Ｒ４＝Ｃ２

Ｈ４）、またはネオペンチルグリコール（Ｒ１＝Ｒ２＝Ｒ３＝Ｒ４＝ＣＨ２）である。
【０１７２】
　本発明にかかるオイルの特徴は、長鎖不飽和脂肪酸と短鎖飽和脂肪酸の両方によってエ
ステル化されたポリオールテトラエステルを含む点である。
【０１７３】
　（長鎖不飽和脂肪酸）
　本明細書において「長鎖」脂肪酸とは、炭素数１４～２２の脂肪酸のことを指す。長鎖
飽和脂肪酸は室温で固体なので、潤滑剤の合成に使用するには適切でない。したがって、
長鎖不飽和脂肪酸が使用される。
【０１７４】
　本発明にかかるオイルに、目的の用途（特に、エンジン用の潤滑剤の用途）に適した耐
酸化性を付与するには、長鎖モノ不飽和脂肪酸が好ましい。パルミトレイン酸、オレイン
酸、エイコセン酸、エルカ酸などが好ましく、特に、オレイン酸が好ましい。
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【０１７５】
　これら長鎖脂肪酸の利点として、天然資源から得られる点が挙げられる。つまり、好ま
しくは、天然由来の長鎖不飽和脂肪酸が、本発明にかかるオイルを合成するうえで使用さ
れる。このような天然由来の長鎖不飽和脂肪酸は、パーム油、ひまわり油、なたね油、オ
リーブオイル、ピーナッツオイルなどの植物由来の油または動物由来の油（目的の脂肪酸
の含有量を増加させるために、精製、濃縮、または遺伝子組み換えされたものであっても
よい）中に、メチルエステルの形態で含まれている。
【０１７６】
　好ましくは、オレイン酸メチルを濃縮した（オレイン酸メチルが豊富に含まれている）
ひまわり油、またはなたね油が、本発明にかかる化合物を合成するうえで使用される。
【０１７７】
　一般的に、これら天然の原材料は、多価不飽和脂肪酸（例えば、リノール酸、リノレン
酸など）のメチルエステルを実質的に大量含み、さらに、飽和脂肪酸（例えば、ミリスチ
ン酸、パルミチン酸、ステアリン酸、ベヘン酸など）のメチルエステルを少量含む。
【０１７８】
　（短鎖飽和脂肪酸）
　本明細書において「短鎖」脂肪酸とは、炭素数７～１２の脂肪酸のことを指す。飽和脂
肪酸の利点として、本発明にかかるオイルにおいて、その潤滑特性に悪影響を及ぼすこと
なく耐酸化性を増強できることが挙げられる。
【０１７９】
　本発明にかかる短鎖飽和脂肪酸として、特に、カプロン酸、ヘプタン酸、カプリル酸、
ペラルゴン酸、カプリン酸などが挙げられる。炭素数７～８の脂肪酸が特に好ましい。
【０１８０】
　しかしながら、短鎖飽和脂肪酸は、上述の長鎖脂肪酸とは異なり、天然に存在しない。
したがって、合成の短鎖飽和脂肪酸が使用される。これらは、例えば、石油のカット（分
留で得られる成分）から得られる。好ましくは、ヒマシ油の熱分解によって得られたヘプ
タン酸が使用される。好ましくは、Ｃ８～Ｃ１０のカット、主に、Ｃ１０が少ないカット
が使用される。
【実施例】
【０１８１】
　（実施例１：混成エステルを基剤とするオイルの合成および当該オイルの定性化）
【０１８２】
　〔調製方法〕
　ペンタエリスリトール（ＰＥＴ）と、Ｃ８～Ｃ１０の飽和脂肪酸メチルエステル（ＶＯ
ＭＥ）との間でエステル交換反応を行う第１工程の後、得られた生成物と、長鎖不飽和脂
肪酸メチルエステル（ＳＯＭＥ）との間でエステル交換反応を行う第２工程を経て、数種
類のオイルを調製した。このようにして調製したオイルは、本発明にかかるオイルであり
、それぞれ、ＰＥＴ９－１、ＰＥＴ１２－１、ＰＥＴ２５－３、ＰＥＴ２８－２、および
ＰＥＴ２９－１とした。
【０１８３】
　［原材料］
　ポリオール：テトラ－アルコールとして、一般式：Ｃ（ＣＨ２ＯＨ）４で表される純度
９８％のペンタエリスリトール（ＰＥＴ）（Ａｌｄｒｉｃｈ社製：ＣＡＳ番号115-77-5、
Ｍｗ＝136）が使用される。
【０１８４】
　短鎖飽和脂肪酸メチルエステル（ＶＯＭＥ）：カプリル酸エステルを５５重量％、およ
びカプリン酸エステルを４０重量％含み、平均分子量が１６９ｇ／ｍｏｌの、カプリン酸
メチルとカプリル酸メチルとの混合物（Ｏｌｅｏｎ社製）が使用される。
【０１８５】
　長鎖不飽和脂肪酸メチルエステル（ＳＯＭＥ）：モノ不飽和オレイン酸メチルを豊富に
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含む、高オレイン酸ひまわり油のメチルエステル混合物が使用される。その組成（ＮＦ　
ＩＳＯ　５５０９規格／ＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格に準拠して決定）を、以下の表に示
す。この混合物の平均モル質量はＭ＝２９５．５ｇ／ｍｏｌである。
【０１８６】
【表１】

【０１８７】
　［第１工程の手順］
　加熱還流装置とディーン＝スターク装置とを備えた２５０ｍＬ反応容器において、ｘ当
量のＰＥＴとｙ当量のＶＯＭＥとを混合させる（ｘとｙは、試薬の平均モル質量から算出
したモル数である）。この混合物は、徐々に生じるメタノールを留去するために、一定流
量のＮ２の流通下に置かれ、攪拌（６００ｐｐｍ）される。
【０１８８】
　場合によっては、反応混合物は、１４５℃に予め加熱される。あるいは、反応混合物は
、室温（２０℃）で維持される。
【０１８９】
　Ｎ２バブリングおよび攪拌を一時停止し、触媒ＭｅＯＮａ（先に投入したＶＯＭＥの質
量に対して１．４％の量）を反応媒体に投入する。この投入が終わると、Ｎ２バブリング
および攪拌を直ちに再開する。
【０１９０】
　そして、混合物を、１４５～１７０℃の反応温度に加熱される。
【０１９１】
　この温度は、溶出物中のメタノール留去物の形成の停止によって示される反応終了時ま
で維持される（反応時間とは、上記温度が維持される時間のことをいう）。
【０１９２】
　蒸留物（Ｎ２流によって徐々に留去されるメタノール）を回収し、粗反応物質を分析す
る。
【０１９３】
　発泡は見られない。
【０１９４】
　メタノールの大半は、反応の最初の１時間で留去される。
【０１９５】
　反応終了時に、反応の進行を評価するために、最終的な粗生成物の水酸基価ＯＨＮ（Ｎ
Ｆ　Ｔ　６０－２３１規格に準拠して測定されるｍｇＫＯＨ／ｇ）を測定する。最初に投
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入したポリオールに含まれる未反応の水酸基のモル数ｎＯＨを算出する。つまり、最終的
な生成物ｘグラム中の未反応ＯＨ基のモル数ｎＯＨは、ｎＯＨ＝ｘ×（ＯＨＮ÷５６１０
０）で表される。
【０１９６】
　第２工程で投入されるオレイン酸メチルの質量ｙを算出する。なお、オレイン酸メチル
の質量ｙは、モル当量でＮモルに相当する。
【０１９７】
　Ｎ／ｎＯＨを１とする。つまり、ｙ＝Ｍ×Ｎ＝Ｍ×ｘ×（ＯＨＮ÷５６１００）であり
、式中、Ｍは、第２エステル交換反応工程で使用されるオレイン酸メチル（ＳＯＭＥ）混
合物の平均モル質量Ｍ（ｇ／ｍｏｌ）である。
【０１９８】
　［第２工程の手順］
　真空蒸留装置を備えた２５０ｍＬ反応容器において、第１工程から得られたｘグラムの
ＰＥＴエステルと、予め９０℃の温度および１０ミリバールの真空で１時間乾燥させたｙ
グラムのＳＯＭＥとを混合させる。
【０１９９】
　この反応混合物は、攪拌され（６００ｐｐｍ）、任意で加熱される：場合によっては、
反応混合物は、予め８０℃に加熱される。あるいは、反応混合物は、室温（２０℃）で維
持される。その後、ＭｅＯＮａ（触媒）およびＤＭＰＳ（ジメチルポリシロキサン；消泡
剤）を投入し、媒体を、３０ミリバールの真空下に置く。
【０２００】
　その後、反応媒体を、１３０℃（予備加熱あり）ないし１６５℃（予備加熱なし）の反
応温度にまで加熱する。
【０２０１】
　この温度を２～６時間維持した後、真空を中断し、加熱および攪拌を停止させる（反応
時間とは、上記温度が維持される時間のことをいう）。
【０２０２】
　反応温度を低下させるために、真空下で作業を行う。
【０２０３】
　Ｎ２バブリングは行わなかった：事実、Ｎ２の流通下で第２工程を行うと、発泡が観察
され、反応媒体が反応容器外に追いやられてしまうので、反応を完結することができなく
なる。
【０２０４】
　［残ったＯＨ基の中和（任意の工程）］
　媒体中の未反応の水酸基の量を減少させるための試験を行った。事実、遊離水酸基は、
分子間で水素結合を形成する性質を有するので、媒体の粘度を上昇させる。この現象を避
けるために、反応終了時に、最終的な生成物を、酸によって、または特に、無水酢酸によ
ってエステル化してもよい。
【０２０５】
　［処理］
　粗反応の混合物を、食塩水で３回洗浄した後、さらに、脱塩水で３回洗浄する。１回目
の洗浄時には、デカンテーションの量を増やすために、必要に応じて遠心分離を行っても
よい。
【０２０６】
　残渣水分を取り除くために、有機相を、１００℃の温度および１０ミリバールの真空で
乾燥させる。
【０２０７】
　以下の表２に、上記の二つの工程（任意で、三つの工程）を連続で実行した際の、様々
な実験条件をまとめた。
【０２０８】
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【表２】

【０２０９】
　〔試料の特徴〕
　前述のように調製したＰＥＴエステルの各試料の特徴を、以下の方法によって調べた。
【０２１０】
　［１．１：脂肪酸メチルエステル（ＦＡＭＥ）の組成］
　ＮＦ　ＩＳＯ　５５０９規格（試料からの脂肪酸メチルエステルの調製）を適用した後
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、ＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格（調製したＦＡＭＥのＧＰＣ分析）を適用する。
【０２１１】
　ＮＦ　ＩＳＯ　５５０８規格により、試料に含まれる様々な種類のＦＡＭＥの質量％が
分かる。様々な種類のＦＡＭＥのモル質量が分かっていれば、その質量組成に基づき、試
料に含まれるＦＡＭＥの総モル数に対する、短鎖脂肪酸メチルエステルのモル％であるｎ
１、および長鎖脂肪酸メチルエステルのモル％であるｎ２を算出することができる。
【０２１２】
　これに基づき、本発明にかかるオイルの特徴の一つである、長鎖脂肪酸のモル数と短鎖
脂肪酸のモル数との比ｎ２／ｎ１を算出する。
【０２１３】
　「短鎖」脂肪酸メチルエステルは、一般式：ＲＣＯＯＣＨ３で表され、式中、Ｒは、炭
素数６～１１のオレフィン系鎖またはパラフィン系鎖である（「短鎖」脂肪酸メチルエス
テルはＣ８～Ｃ１０とも称される）。
【０２１４】
　「長鎖」脂肪酸メチルエステルは、一般式：ＲＣＯＯＣＨ３で表され、式中、Ｒは、炭
素数１３～２１のオレフィン系鎖またはパラフィン系鎖である（「長鎖」脂肪酸メチルエ
ステルはＣ１８とも称される）。
【０２１５】
　［１．２：ＧＰＣによるエステルの組成の分析］
　試料の総重量に対する、様々な種類のポリオール（ＰＥＴ）エステルの質量％を決定す
る。
【０２１６】
　使用する方法は、トリグリセリドを決定するのに使用されるＩＵＰＡＣ２．３２３法の
特徴を備えたガスクロマトグラフィー（ＧＰＣ）法である。
【０２１７】
　本発明にかかるオイルのＰＥＴエステルの組成を明らかにする上記ＧＰＣ法の特徴を、
以下で詳述する：
【０２１８】
　ＤＢ１－ＨＴ型の短い無極性カラム（長さ：１５ｍ、内径：０．３２ｍｍ、膜厚：０．
１μｍ）を使用する。
【０２１９】
　インジェクターはオンカラム注入のものとし、検出はＦＩＤ（水素炎イオン化型検出器
）で行う。
【０２２０】
　分離は、炭素数の大きさのみに基づいて行う。様々な種類のエステルの保持時間を決定
するにあたって、既知の組成を有するトリグリセリドの混合物を参照物質としてカラムに
通すことにより、同じ炭素数を有する化合物を特定する。
【０２２１】
　参照物質として使用する混合物は、ＥＥＣ（欧州委員会規則）に挙げられたＡＭＦ（無
水乳脂肪）とする。これは、炭素数２４～５６の化合物を有する。
【０２２２】
　部分エステルとフルエステルとを区別するには、予めシリル化を行う必要がある。シリ
ル化されていない試料では、部分エステルのＯＨ基の存在により、ピークの上流に縞が混
入する。シリル化を行うことにより、そのような縞は消える。
【０２２３】
　シリル化された試料とシリル化されていない試料との二種類の試料に対して測定を行い
、その差に基づき部分エステルの量とフルエステルの量とをそれぞれ決定する。
【０２２４】
　［シリル化の条件］
　１０ｍｇの試料を、ＢＳＴＦＡ（ビストリメチルシリルトリフルオロアセトアミド）／
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する。これら全体を、６５℃のオーブン内に１時間置き、時折ボルテックスミキサーにか
ける。この試料を、１ｍｇ／１ｍＬの濃度となるようイソオクタンに希釈させる。
【０２２５】
　［ＧＰＣ分析の条件］
　　・５℃から３７０℃まで１０℃／分の速度で昇温させ、１０分間静置させる
　　・注入量：１μＬ
　　・圧力：１．２バール（水素）
【０２２６】
　この方法により、試験中の各種ポリオール（ＰＥＴ）テトラエステルを区別することが
できる。例えば、下記のポリオールエステルなどを区別することができる：
【０２２７】
　４つの長鎖を有するポリオールテトラエステル（４Ｃ１８エステルと称する）。
【０２２８】
　３つの長鎖および１つの短鎖を有するポリオールテトラエステル（３Ｃ１８１Ｃ８と称
する）。
【０２２９】
　２つの長鎖および２つの短鎖を有するポリオールテトラエステル（２Ｃ１８２Ｃ８と称
する）。
【０２３０】
　ただし、いわゆる「部分」エステルは、少なくとも１つのエステル化されていないＯＨ
基（水酸基）を有するエステルと、３つの短鎖および１つの長鎖を有するテトラエステル
（３Ｃ８１Ｃ１８）と、４つの短鎖を有するテトラエステル（４Ｃ８）を含む。これらの
三種類の化合物は、炭素数が互いに近接しているので、互いに分離することができない。
【０２３１】
　上記ＧＰＣ分析の結果を、クロマトグラフィー分離可能な化学種の総量に対する質量％
で後述する。クロマトグラフィー分離可能な化学種には、以下のものが含まれる：
【０２３２】
　未反応物質または反応副産物（ポリオール、Ｃ７～Ｃ１２短鎖脂肪酸メチルエステル、
Ｃ１４～Ｃ２２長鎖脂肪酸メチルエステルなど）。
【０２３３】
　部分エステル（本発明にかかる全ての生成物のなかで、部分エステルには、３つの短鎖
および１つの長鎖を有するテトラエステル、４つの短鎖を有するテトラエステル、少なく
とも１つの遊離ＯＨ基（水酸基）が残っているエステルなどが含まれる）。
【０２３４】
　テトラエステル（部分エステルに含まれるテトラエステル以外のもの）。
【０２３５】
　本実施例で分析される様々な化学種の保持時間を、以下に詳述する（表３を参照された
い）。なお、これらの保持時間は、カラム条件によって若干変動する。ＩＵＰＡＣの記載
によれば、そのような変動は、参照物質をカラムに通過させて当該カラムを再較正するこ
とによって解決でき、これは当業者であれば容易になし得るとのことである。
【０２３６】
　また、当業者であれば、本発明にかかるいずれの生成物についてその原材料（メチルエ
ステルやポリオール）の種類に応じて、カラムに十分な量の参照トリグリセリド混合物を
通すことでカラムを較正し、参照トリグリセリドと同じ炭素数の化学種を特定できるであ
ろう。
【０２３７】
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【０２３８】
　［測定される特性］
　　・酸価（ｍｇＫＯＨ／ｇ（生成物）；ＮＦ　ＥＮ　ＩＳＯ　６６０規格）を測定して
未反応の脂肪酸を定量化してもよい（酸価が高いほど、未反応の脂肪酸が多い）。
　　・不飽和部の有無に関係するので酸化性の指標となるヨウ素価（Ｉ２の量（ｇ）／ｇ
；ＮＦ　ＥＮ　ＩＳＯ　３９６１規格）を測定してもよい（ヨウ素価が高いほど、不飽和
部が多いので、耐酸化性が乏しいことを意味する）。
　　・水酸基価（ｍｇＫＯＨ／ｇ（生成物）；ＮＦ　Ｔ６０－２３１規格）を測定して未
反応の水酸基を定量化してもよい（水酸基価が高いほど、媒体中の未反応の水酸基が多い
）。
　　・４０℃での動粘度（ＫＶ４０；ｍｍ２／ｓ；ＡＳＴＭ　Ｄ４４５規格）、１００℃
での動粘度（ＫＶ１００；ｍｍ２／ｓ；ＡＳＴＭ　Ｄ４４５規格）、および粘度指数（Ｖ
Ｉ；ＡＳＴＭ　Ｄ２２７０規格）を算出してもよい。
　　・低温での粘度（ｍＰ；－２５℃でのＣＣＳ粘度；ＡＳＴＭ　Ｄ　５２９３規格）を
測定してもよい。
【０２３９】
　調製されるオイルの組成および物理化学的特性を、以下の表４に示す。
【０２４０】
　オイルＰＥＴ９－１、ＰＥＴ１２－１、ＰＥＴ２５－３、ＰＥＴ２８－２、およびＰＥ
Ｔ２９－１は、本発明にかかるオイルである。オイルＰＥＴ１５－３は、本発明にかかる
オイルではない。
【０２４１】
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【表４】

【０２４２】
　試料ＰＥＴ９－１と試料ＰＥＴ１２－１については、残った水酸基を、それぞれ、酢酸
、無水酢酸で中和する工程にかけた。いずれの試料も、潤滑油としての使用可能な粘度を
有する。しかし、これらの試料は、エンジン用途に使用するには、少し粘度が高い：これ
らの試料の１００℃での粘度は８～９ｃＳｔであるが、５Ｗ３０型の処方物に含まれる基
油混合物の粘度は４～５ｃＳｔ付近である。ただし、これらの試料の粘度は、工業用潤滑



(35) JP 5675637 B2 2015.2.25

10

20

30

40

50

剤の用途には極めて適している。
【０２４３】
　本発明にかかるオイルの低温特性（－２５℃でのＣＣＳ粘度）は良好であるが、オイル
ＰＥＴ１５－３の低温特性は乏し過ぎて測定できない。
【０２４４】
　試料ＰＥＴ１５－３の１００℃での粘度は２．７ｃＳｔであり、エンジン用途および工
業用途のいずれに使用するにも低過ぎる。
【０２４５】
　試料ＰＥＴ２５－３、試料ＰＥＴ２８－２、および試料ＰＥＴ２９－１は、本発明にか
かるオイルである。これらの試料の１００℃での粘度は所望の６ｃＳｔ付近であり、エン
ジン用途に適している。
【０２４６】
　試料ＰＥＴ２５－３、試料ＰＥＴ２８－２、および試料ＰＥＴ２９－１の低温特性は、
試料ＰＥＴ９－１、試料１２－１、および試料１５－３の低温特性ほど良好でないように
思われる：試料ＰＥＴ２５－３、試料ＰＥＴ２８－２、および試料ＰＥＴ２９－１の、－
２５℃でのＣＣＳ粘度は、グループ１の鉱物油のＣＣＳ粘度に相当する。ただし、それら
の数値を踏まえたうえで、適切なポリマーおよび流動点降下剤（ＰＰＤ）を配合すること
により、エンジン用途に適した粘度グレードを有するオイルを処方することも可能である
。
【０２４７】
　これらのオイルは、なたね油のように低揮発性であると予測される。
【０２４８】
　［安定性］
　安定性試験を、人工気候室内の試験管で実施する。上記の試料のほとんどは、室温およ
び６０℃の温度の両方において透明かつ安定である。０℃で長期保存した場合には、堆積
物を形成する傾向が見られるが、これは、高い流動点を有する化合物や不純物の存在によ
るものと推測される。この特性は、生成物の純度を高めることによって改善できると考え
られる。
【０２４９】
　（実施例２：ＰＥＴエステルを基剤とするオイルの耐熱酸化性）
　実施例１で述べたＰＥＴエステルについて、それらの耐熱酸化性を、前記オイル９１．
９％とエンジン用オイルの一般性能向上添加剤のパッケージ添加剤（７８１９Ｈ；Ｌｕｂ
ｒｉｚｏｌ社製）８．１％とで構成されるスクリーニング用処方物を用いて評価した。さ
らに、比較のために、広く普及している二種類の植物油である、オレイン酸８５％の高オ
レインひまわり油と、なたね油とを用いて、それぞれに対応するスクリーニング用処方物
を調製した。
【０２５０】
　この評価は、実験室内のＩＣＯＴ試験およびＭＣＴ試験によって行う。
【０２５１】
　〔ＩＣＯＴによる評価〕
　ＩＣＯＴ（鉄触媒による酸化試験）は、ＡＳＴＭ　Ｄ４８７１－０６規格（あるいは、
ＡＳＴＭ　Ｄ４８７１）に記載されている。この試験では、潤滑剤が、鉄触媒の存在下ま
たは不在下で、かつ、流量１．３～１３Ｌ／時の空気、酸素、窒素または他種の気体の存
在下で、５０～３７５℃の温度に加熱される。ＩＣＯＴ試験後、４０℃での粘度の相対変
化（ＲＫＶ４０（％））を測定する。
【０２５２】
　本実施例では、上記試験を、鉄の不在下で、かつ、１７０℃の温度で７２時間実施した
。
【０２５３】
　結果を、以下の表５に示す：



(36) JP 5675637 B2 2015.2.25

10

20

30

40

【０２５４】
【表５】

【０２５５】
　本発明にかかるオイルであるＰＥＴ２５－３およびＰＥＴ２９－１は、耐酸化性が、一
般的な植物油に比べて大幅に向上している。この場合、耐酸化性は、ＩＣＯＴ試験後にお
ける４０℃での粘度の上昇率が少ないことによって示される
【０２５６】
　〔ＭＣＴによる評価〕
　ＭＣＴ（マイクロコーキング試験）は、高温面におけるデポジットの形成の傾向（コー
キング）を評価する試験である。
【０２５７】
　ＭＣＴ試験は、潤滑剤の薄膜を、エンジンで最も高温になる箇所（２３０～２８０℃）
での温度条件と同様の条件に曝露した際の熱的安定性を評価する。デポジットおよびワニ
スを、ビデオ評価装置（Video-grader）を用いて測定する。結果は、１０までのスコア（
品質）で表される。
【０２５８】
　試験条件は以下のとおりである：
　－６００μＬのオイル（消泡剤１０ｐｐｍを添加）
　－試験時間：９０分
　－オイル載置箇所を有するプレートを１～２％傾かせる
　－２３０～２８０℃の温度勾配
　－プレートのワニスをビデオ評価する（０～１０で評価し、１０が最高である）（いわ
ゆる《二乗したものを除算する》メソッド２）。
【０２５９】
　評価を行うにあたって、当該技術分野において周知の鉱物系基剤または合成系基剤であ
る、ＰＡＯ８（グループＩＶ）、３３０ＮＳ（グループＩ）、Ｐｒｉｏｌｕｂｅ　１９７
６（グループＶのモノエステル）、およびＰｒｉｏｌｕｂｅ　３９８５（グループＶのジ
エステル）とも比較する。
【０２６０】
　この評価の結果を、以下の表６にまとめる。
【０２６１】
　３３０ＮＳ、ＰＥＴ９－１、ＰＥＴ２９－１の各オイルについてＭＣＴ試験を実施し、
それらのプレートの外観を観察すると、ＰＥＴ２９－１で大幅な改善が見受けられる。
【０２６２】
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【表６】

【０２６３】
　混成エステル９－１および１２－１の性能は、鉱物系基剤（３３　ＮＳ）ならびに合成
系基剤（ＰＡＯ８およびＰｒｉｏｌｕｂｅ　３９８５）の性能よりも遥かに乏しい。混成
エーテル９－１および１２－１の性能は、著しいデポジットの形成を伴うものであり、植
物油の性能と変わらない。
【０２６４】
　一方、本発明にかかる混成エステル２８－２、２５－３および２９－１の性能、特に、
混成エステル２９－１の性能は、上市されている鉱物系基剤や合成系基剤の性能と同等ま
たはそれ以上である。
【０２６５】
　（実施例３：４ストロークエンジン用の潤滑剤組成物）
　〔組成および物理化学的特性〕
　実施例１で調製される、ＰＥＴエステルを基剤とする各オイルごとに、当該オイルが２
０％配合された４ストロークエンジン用の二種類の潤滑剤組成物処方物を調製した。
【０２６６】
　これら二種類の処方物に関して、上市されているエステルであるＰｒｉｏｌｕｂｅ　３
９７０、周知の植物油であるなたね油、同じく周知の植物油であるオレイン酸８５％の高
オレインひまわり油が配合されたものをそれぞれ調製し、混成エステルに基づくオイルが
配合されたものと比較・評価する。
【０２６７】
　本実施例では、エステルを基剤とするオイルを潤滑剤基剤として使用し、グループＩＶ
の上市されている基剤（ポリαオレフィン）であるＰＡＯ４　Ｄｕｒａｓｙｎ（１００℃
での動粘度が４ｃＳｔ）、ＰＡＯ６　Ｄｕｒａｓｙｎ（１００℃での動粘度が６ｃＳｔ）
、およびＰＡＯ８　Ｄｕｒａｓｙｎ（１００℃での動粘度が８ｃＳｔ）と組み合わせる。
これら上市されている基剤の量を調節し、グレード３０のオイル（組成物Ａ～Ｉ）と、グ
レード２０のオイル（組成物Ｊ～Ｐ）の二種類のオイルを処方する。
【０２６８】
　組成物Ａ～Ｉおよび組成物Ｊ～Ｐは、それぞれ、使用する添加剤の種類が異なる。以下
の表７に、それら二種類の処方物の添加剤の特性を示す。
【０２６９】
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【表７】

【０２７０】
　後述の表８および表９に、このようにして得られる様々な種類の潤滑剤組成物の組成、
物理化学的特性、ＩＣＯＴ試験の結果、およびＭＣＴ試験の結果を示す。
【０２７１】
　組成物Ｄ、Ｅ，Ｆおよび組成物Ｋ，Ｌ，Ｍは、本発明にかかる潤滑剤組成物である。
【０２７２】
　組成物Ａ，Ｂ，Ｃおよび組成物Ｊは、本発明にかかるオイルではない混成エステルを基
剤とするオイルが配合されたものである。
【０２７３】
　組成物Ｇ，Ｏは、既知の植物油であるなたね油が配合されたものであり、組成物Ｈ，Ｐ
は、同じく既知の植物油であるオレイン酸８５％の高オレインひまわり油が配合されたも
のである。
【０２７４】
　組成物Ｉ，Ｎは、上市されているエステルであるＰｒｉｏｌｕｂｅ　３９７０が配合さ
れたものである。
【０２７５】
　［ＩＣＯＴ酸化試験（温度１７０℃；試験時間７２時間；鉄触媒４０ｐｐｍ）］
　本発明にかかる潤滑剤組成物において、処方物１の添加物が添加された潤滑剤組成物は
、処方物２の添加物が添加された潤滑剤組成物よりも耐酸化性が優れている。
【０２７６】
　いずれにせよ、ＰＥＴエステルを基剤とするオイルが配合された本発明にかかる潤滑剤
組成物の性能は、一般的な植物系基剤（なたね油やオレイン酸８５％の高オレインひまわ
り油）が配合された組成物の性能よりも遥かに優れている。なお、組成物Ｆは、上市され
ているエステルを基剤とする組成物Ｉに近い性能を示す。
【０２７７】
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　［ＭＣＴ試験］
　試験条件は以下のとおりである：
　－６００μＬのオイル（消泡剤１０ｐｐｍを添加）
　－試験時間Ｐ：９０分
　－オイル載置箇所を有するプレートを１～２％傾かせる
　－２３０～２８０℃の温度勾配
　－プレートのワニスをビデオ評価する（０～１０で評価し、１０が最高である）（いわ
ゆる《二乗したものを除算する》メソッド２）。
【０２７８】
　混成エステルを基剤とするオイルが配合された潤滑剤組成物は、いずれも、植物系基剤
（なたね油やオレイン酸８５％の高オレインひまわり油）が配合された処方物と上市され
ている合成エステルのＰｒｉｏｌｕｂｅ　３９７０が配合された処方物との間の性能を示
す。
【０２７９】
　処方物２の添加物が添加された潤滑剤組成物の性能は、植物系基剤が配合された処方物
の性能よりも遥かに優れている。本発明にかかる潤滑剤組成物であって、処方物１の添加
物が添加された組成物Ｆ、および処方物２の添加物が添加された組成物Ｍは、いずれも、
上市されているエステルであるＰｒｉｏｌｕｂｅ　３９７０を用いて調製された組成物と
同等の性能を示す。
【０２８０】
　［粘度特性］
　本発明にかかるオイルであるＰＥＴ２８－２、ＰＥＴ２５－３およびＰＥＴ２９－１か
ら、グレード３０の潤滑剤（組成物Ｄ，Ｅ，Ｆ）およびグレード２０の潤滑剤（組成物Ｋ
，Ｌ，Ｍ）を処方することができた。
【０２８１】
　組成物Ｄ，Ｅ，Ｆについて、－３５℃でのＣＣＳ粘度を検討すると、これらの組成物か
ら、ＳＡＥ分類に基づくグレード５Ｗ３０のエンジン用潤滑剤を処方することは可能であ
る。
【０２８２】
　一方、これらの組成物の－３５℃でのＣＣＳ粘度は、ＳＡＥ分類に基づくグレード０Ｗ
３０のエンジン用潤滑剤に求められる規格を満たしていない。ただし、その数値を検討す
ると、適切な添加剤を添加することにより、特に、添加ポリマーおよび流動点降下剤（ｐ
ｐｄ）の種類を適宜選択することにより、グレード０Ｗ３０の潤滑剤を処方することが可
能であると思われる。
【０２８３】
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【表８】

【０２８４】
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【表９】
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