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Verfahren zur Herstellung von naphthenischen Prozessélen durch Hydrierung

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von naphthenischen
Prozessélen mit einem hohen Anteil an naphthenischen Kohlenwasserstoffen und
einem Gehalt an polycyclischen Aromaten von weniger als 3 Gew.-% nach IP 346

sowie die Verwendung dieser Prozesséle.

Unter Prozessélen werden allgemein Kohlenwasserstoffgemische verstanden, die im
Schmierélbereich sieden, jedoch Ublicherweise nicht als und auch nicht in Verbin-
dung mit Schmierélen eingesetzt werden. Die Prozesséle werden bei der Raffination
von Erdél gewonnen. Das Rohdl wird einer atmospharischen Destillation unterzogen,
wobei alle Produkte abgetrennt werden, welche unter Normaldruck bis etwa 350°C
sieden. Als Rickstand nach dem Abdestillieren erhalt man ein Gemisch aus Bitumen,
Asphaltenen, Wachsen und Schwerdlen. Die Schwer6le werden zu verschiedenen
Produkten weiterverarbeitet, neben Schmierdlen auch zu den Prozessélen, die vor-

zugsweise als Weichmacher verwendet werden.

Die Prozessoéle werden dabei je nach ihrem Gehalt an aromatischen Kohlenstoffato-
men (Ca), naphthenischen Kohlenstoffatomen (Cy) und paraffinischen Kohlenstoff-
atomen (Cp), gemessen nach ASTM D 2140, unterschieden. Aromatische Prozesséle
weisen teilweise unerwiinscht grofie Mengen von polycyclischen Aromaten (PCA)
auf. Unter polycyclischen Aromaten werden Verbindungen mit mehr als 2 konden-
sierten Aromatenkernen verstanden. Da die polycyclischen Aromaten, wie dass
Benzola]pyren, in Verdacht stehen, krebserregend zu sein, sind bereits in der Ver-
gangenheit Prozessdle mit hohem PCA-Gehalt nur noch eingeschrankt verwendet

worden.

Gemal der europaischen Richtlinie 769/76, erganzt durch die Richtlinie 69/2005 vom
16. November 2005, ist nun eine Verwendung von Prozessdélen nur noch zulassig,
sofern diese einen Gehalt an polycyclischen Aromaten von weniger als 3 Gew.-%,

gemessen nach der Methode |IP 346, aufweisen.

BESTATIGUNGSKOPIE
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Neben den Prozessélen mit hohen aromatischen Gehalten gibt es eine weitere
Gruppe der héaufig angewendeten Prozessole, die naphthenischen Ole. Die
naphthenischen Ole zeichnen sich durch einen hohen Grad an Cycloalkanen aus,
kénnen jedoch einen héheren Anteil an aromatischen Kohlenwasserstoffverbindun-
gen als paraffinische Ole aufweisen. Entsprechend zeigen naphthenische Ole besse-
re L&seeigenschaften gegenuber Kautschuk als paraffinische Ole und lassen sich
besser verarbeiten. Naphthenische Prozesséle fur medizinische Produkte weisen

ublicherweise keinen oder nur einen geringen Anteil Aromaten auf.

Die entsprechenden Prozessoéle, die noch einen Gehalt an polycyclischen Aromaten
von mehr als 3 Gew.-% nach IP 346 aufweisen, mussen kunftig entweder als Son-
dermill entsorgt werden oder kdnnen allenfalls dem Heizél zugeschlagen werden,
wobei die Verbrennung von dem Nachteil begleitet ist, dass bei Verbrennung des
Heizols hohere Schwefelemissionen entstehen. Auf Grund der gednderten Gesetz-
gebung durfen daher solche Produkte zur Verringerung des SchwefelausstoRes
kinftig nicht mehr dem Heizdl zugeschlagen werden. Eine Verbrennung ist allenfalls
noch in Anlagen mit speziellen Filtern zuldssig. Zudem fallen auch bei der Produktion
von Prozessdlen mit einem niedrigen Gehalt an polycyclischen Aromaten, wie bei-
spielsweise den Prozessélen TDAE und MES, Extraktionsriickstande mit einem ho-
hen Gehalt an PCA an. Auch diese mussen kinftig entsorgt werden bzw. dem Heizél

zugeschlagen werden.

Eine Moglichkeit, Prozesséle mit einem niedrigen Gehalt an polycyclischen Aromaten
zu gewinnen, ist es, einen Primar-Extrakt, der durch Extraktion eines aus Mineralél
stammenden Schmierdldestillates gewonnen wird, erneut zu extrahieren. Ein solches
Verfahren ist in der EP 0 417 980 B1 beschrieben. Das dabei erhaltene Prozessél,
z.B. TDAE, weist einen Gehalt von polycyclischen Aromaten auf, der geringer als 3
Gew.-% nach IP 346 ist. Nachteil dieses Verfahrens ist jedoch, dass als Sekundarex-
trakt, d.h. als ,untere Phase®, die aus der zweiten Extraktionskolonne abgegriffen
wird, ein Produkt mit einer hohen Konzentration an polycyclischen Aromaten von bis

zu 15 oder sogar uber 20 Gew.-% erhalten wird.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, ein Verfahren bereitzustellen, das
eine Aufarbeitung der Prozessrickstande mit hohem PCA-Anteil erlaubt, wobei die
2
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erhaltenen Prozesséle kennzeichnungsfrei sein sollen, d.h. einen PCA-Gehalt von
geringer als 3 Gew.-%, bestimmt nach IP 346, aufweisen sollen. Das Verfahren soll
eine umweltfreundliche Nutzung , des kennzeichnungspflichtigen DAE, der Sekun-
darextrakte und der Extraktionsrickstande aus der Gewinnung anderer Prozesséle
erlauben. Zudem sollen die erhaltenen Prozessoéle qualitativ so hochwertig sein, dass
sie den Standardanforderungen der gangigen Prozessdéle, z.B. als Weichmacher
oder Extenderdl in Kautschuken oder Kautschukmischungen, als Ole in Druckfarben,
als Transformatorenéle oder als Feedstock fir die Herstellung hochwertiger Ole, z.B.

von TDAE, und/oder als Metallbearbeitungséle gentigen.

Die Aufgabe wird erfindungsgemaf gelést durch ein Verfahren zur Herstellung von
naphthenischen Prozessélen, die eine Kohlenstoffverteilung Ca zu Cn zu Cp von O
bis 30 Gew.-% zu 20 bis 65 Gew.-% zu 20 bis 55 Gew.-%, bestimmt nach ASTM D
2140, und einen Gehalt an polycyclischen Aromaten (PCA) von weniger als 3 Gew.-
% nach IP 346 aufweisen,

dadurch gekennzeichnet, dass

ein Prozessoéledukt, das einen Gehalt an polycyclischen Aromaten von mindestens 3
Gew.-%, bestimmt nach IP 346, und einen Anteil von naphthenischen Kohlenwasser-
stoffatomen Cy < 25 Gew.-% aufweist,

unter Verwendung eines Metallkatalysators mit Wasserstoff hydriert wird bei Tempe-
raturen von 200 bis 400°C und Dricken von 80 bis 250 bar.

Gegenstand der Erfindung ist weiterhin die Verwendung eines erfindungsgemaf
hergestellten Prozessdls als Weichmacher oder Extenderé! fur Kautschuke oder
Kautschukmischungen, basierend auf naturlichen und synthetischen Kautschuken,
oder fur thermoplastische Elastomere, als Rohstoff flir technische oder medizinische
Weilldle, als Druckfarbenéle, als Trennmittel im Bautenschutz, zur Industriefetther-

stellung Transformatorendle oder spezielle Metallbearbeitungsole.

Weitere Ausfuhrungsformen sind Gegenstand der Unteranspruche oder nachfolgend

beschrieben.

Zur Durchfuhrung des erfindungsgemafRen Verfahrens wird ein Prozessoéledukt mit

Wasserstoff unter den genannten Bedingungen iber einen Metalikatalysator geleitet.
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Als Katalysator werden bevorzugt Ubergangsmetallkatalysatoren auf einem Trager
verwendet. Bevorzugte Metallkatalysatoren sind Kobalt-, Nickel-, Molybd&n-, Chrom-,
Vanadium-, Nickel-Molybdan-Katalysatoren, Chrom-Vanadium-Katalysatoren, Me-
talloxide, Metallsulfide oder Kombinationen daraus. Als Tragersubstanzen haben sich
die in der Technik Ublichen Substanzen wie z.B. Aluminiumoxid oder Zeolithe be-
wahrt. Grundsétzlich kénnen Ubliche Hydrierkatalysatoren fur die Hydrierung einge-

setzt werden.

Die Hydrierung wird bevorzugt bei Temperaturen von 250 bis 400 °C, besonders be-
vorzugt 300 bis 375 °C, durchgefuhrt. Der Reaktor wird bevorzugt mit einem Druck
von 80 bis 200 bar betrieben. Die Hydrierung wird bevorzugt mit einer mittleren Ver-

weilzeit von 6 bis 60 min durchgefiihrt.

Bei Durchfuhrung des erfindungsgemé&Ren Verfahrens werden Prozesséle erhalten,
die einen Anteil an naphthenischen Kohlenwasserstoffatomen von Cy 30 bis 65
Gew.-%, bestimmt nach ASTM D 2140, aufweisen. Uberraschenderweise lassen sich
mit dem erfindungsgemafen Verfahren Prozessole gewinnen, deren Cy-Gehalt > 40
bzw. 45 Gew.-% ist, sieche ASTM D 2140. Nach der bisherigen herrschenden Mei-
nung und entsprechend der ASTM D 2140 ist in Prozessélen maximal ein Gehait von
45 Gew.-% naphthenischen Kohlenwasserstoffatomen méglich. Die erhaltenen Pro-
zessOle weisen zudem einen Gehalt von weniger als 3 Gew.-% polycyclischen Aro-

maten, bestimmt nach IP 346, auf.

Als Edukt fur die Hydrierung werden Prozesséledukte eingesetzt, die einen Gehalt an
polycyclischen Aromaten von > 3 Gew.-%, bestimmt nach IP 346, aufweisen, bevor-
zugt einen Gehalt an polycyclischen Aromaten von 10 bis 30 Gew.-%. Solche geeig-
neten Prozessotledukte sind beispielsweise die bei der TDAE- oder MES-Herstellung
anfallenden Sekundarextrakte. Ein solches Verfahren ist aus der EP 0 417 980 B1
bekannt. Der dort erhaltene Sekundarextrakt kann als Einsatzstoff fur das erfin-
dungsgemalfie Verfahren genutzt werden. Durch Wahl des Eduktes und ggf. Mi-
schung verschiedener Ausgangsextrakte kénnen bestimmte Kohlenwasserstoffvertei-
lungen der Produkte gezielt erreicht werden. Ebenso ist DAE (Destillate Aromatic
Extract) ein geeignetes Edukt fiir das erfindungsgemafe Verfahren.
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Zur Gewinnung eines herkémmlichen TDAEs wird Uiblicherweise Rohél einer atmo-
spharischen Destillation zur Abtrennung von Gas, Naphtha und Kerosinfraktionen
unterzogen. Der atmosphéarische Ruckstand wird in einer Vakuumdestillation in einen
Vakuumriickstand und ein oder mehrere Destillate aufgetrennt. Das Destillat wird
anschlieRend in einer Extraktion mit einem geeigneten Lésungsmittel in ein Raffinat
und einen Extrakt (Primarextrakt), das DAE, aufgetrennt. Aus dem Raffinat werden
Grundél und Wachse erhalten. Eine zweite Extraktion des Priméarextrakts liefert das
TDAE, wobei bei geeigneter Wahl der Reaktionsbedingungen ein Prozessél erhalten
werden kann, das einen Gehalt an polycyclischen Aromaten < 3 Gew.-% aufweist.
AuBerdem fallt bei der zweiten Extraktion ein weiterer Extrakt, der Sekundarextrakt
an. Dieser Sekundarextrakt kann alleine oder in Mischung, z.B. mit anderen Extrak-
ten oder Prozessoélen, als Edukt fir das erfindungsgemafe Verfahren genutzt wer-

den und wird entsprechend in einem weiteren Prozessschritt hydriert.

Als Edukt fur das erfindungsgemaRe Herstellungsverfahren Herstellung von Pro-
zessoOlen ist auch DAE (Destillate Aromatic Extract) geeignet. Bei DAE handelt es
sich um hocharomatische Prozessole. Beispiele fiir DAE sind die bei der Klaus
Dahleke KG erhaltlichen Produkte

Tudalen®65 (Ca =40 Gew.-%, Cn = 25 Gew.-%, Cp = 35 Gew.-%; PCA nach IP346 >
15 Gew.-%)
Tudalen®81 (Ca =43 Gew.-%, Cn = 24 Gew.-%, Cp = 33 Gew.-%: PCA nach IP346 >
15 Gew.-%)

Die naphthenischen Prozessoéle lassen sich durch das erfindungsgeméRe Verfahren
in hohen Ausbeuten erhalten. Beispielsweise konnte bei der Hydrierung von DAE-
hohe Ausbeuten von bis zu 100 % erhalten werden. Es fallen bei entsprechender
Verfahrensfuhrung keine kennzeichnungspfiichtigen, umweltschadlichen Prozesséle
mehr an. Vielmehr kdnnen (iber das erfindungsgemale Verfahren aus dem kenn-
zeichnungspflichtigen und umwelttechnisch bedenklichen DAE naphthenische, kenn-

zeichnungsfreien Prozessole erhalten werden.

Erfindungsgemaf kénnen ebenso andere Substanzen als Prozesséledukt eingesetzt

werden, sofern die Summe Ca und Cy in dem Prozessoledukt hoher als die Summe
5
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des angestrebten Cn-Gehalts plus dem Restgehalt an Aromaten ist und/oder diese
einen Gehalt an polycyclischen Aromaten von > 3 Gew.-%, gemessen nach IP 346,
aufweisen. Beispielsweise werden als Prozessoledukte solche Extrakte, Mineral6l-

fraktionen oder Prozesséle eingesetzt, deren Summe Ca plus Cn 55 betrégt.

In einer Ausfiihrungsform des Verfahrens wird ein Eduktgemisch aus DAE und Se-
kundarextrakt eingesetzt. Es hat sich gezeigt, dass durch Wahl des Eduktgemisch
der Glasuibergangspunkt T, der Prozesséle eingestellt werden kann. Uberraschen-
derweise weisen erfindungsgemag aus einen DAE/Sekundarextraktgemisch herge-
stellte ProzeRdle, bei gleichem Ca-Gehalt unterschiedliche Tg abhéngig vom Aus-
gangsgemisch auf. Der Tg lasst sich dabei z.B. zwischen -52°C - +45°C varieren.
Bevorzugt werden Mischungen von 75 % zu 25 % bis 25 % zu 75 % Sekundéarextrakt
zu DAE eingesetzt. Durch die Wahl eines Prozesséls mit einer bestimmten Glas-
Ubergangstemperatur ist eine Steuerung der dynamischen Eigenschaften des spate-

ren Kautschukprodukts méglich.

Das erfindungsgemafe Verfahren erlaubt es somit, ein Prozessoledukt, das einen
hohen Gehalt an polycyclischen Aromaten hat und somit gemaR der neuen EU-
Richtlinie nicht mehr vertrieben werden darf sowie ohnehin aus gesundheitlicher und
umweltpolitischer Sicht bedenklich ist, zu einem hochwertigen Produkt umzuwandeln.
Zu dem lassen sich die Ausgangsstoffe so einer anderen Verwendung zufihren und
mussen nicht mehr dem Heizél zu gegeben werden. Durch die Vermeidung von
Heizol wird daher auch der CO»-Ausstolt reduziert. Uberraschenderweise zeigt dabei
das erhaltene naphthenische Prozessél trotz des geringen Gehaltes an PCA je nach
Reaktionsbedingungen noch einen hohen Gehalt an aromatischen Kohlenwasser-
stoffatomen Ca, der bevorzugt zwischen 0 und 30 Gew.-%, bestimmt nach ASTM D
2140, liegt. Bevorzugt liegt die Summe aus Ca und Cy zwischen 50 und 70. Ein ho-
her Gehalt an aromatischen Kohlenwasserstoffverbindungen im Prozessol verbessert
die Nassrutschfestigkeit eines Autoreifens und das Kurvenfahrverhalten auch auf
trockener Stralle, ein hoher Cny-Gehalt des Prozessdéls verbessert den Rollwiderstand
eines Autoreifens.

Das erfindungsgemafR hergestellte Prozessol wird als Weichmacher oder Extenderél
fur Kautschuke und Kautschukmischungen, basierend auf natirlichen und syntheti-
6
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schen Kautschuken, oder thermoplastische Elastomere eingesetzt. Ebenso kann es
als Rohstoff fur medizinische oder technische Weil6le, als Druckfarbendl, z.B. fur
Bunt- und Schwarzfarben beim Zeitungsdruck, Transformatorendl, Trennmittel im
Bautenschutz oder spezielles Metallbearbeitungsél verwendet werden, auch bei der
industriefetthersteliung findet es Verwendung. Besonders bevorzugt wird das erfin-
dungsgeméaR hergestellte Prozessdél als Weichmacher in Reifen oder technischen
Gummiwaren, als WeiR6l oder als Metallbearbeitungsdl, z.B. beim Ziehen von Kup-

ferdraht, eingesetzt.

Wenn als Edukt fiir das erfindungsgemafe Verfahren ein DAE eingesetzt wird, wer-
den die erfindungsgemaf hergesteliten Prozessoéle bevorzugt als Weichmacher oder
Extenderdl fur Kautschuke oder Kautschukmischungen, basierend auf natirlichen

und synthetischen Kautschuken, besonders bevorzugt Reifen, verwendet.

Das erfindungsgemafe Verfahren wird anhand der Figuren beispielhaft erlautert. Es

zeigt:

Figur 1: Ein FlieRbild des aus dem Stand der Technik bekannten Extraktionsver-
fahrens zur Herstellung von TDAE und MES.

Figur 2: Ein FlieRbild einer Ausfuhrungsform des erfindungsgemaRen Verfah-
rens.

Figur 3: Ein FlieRbild einer weiteren Ausfuhrungsform des erfindungsgemaRen
Verfahrens.

Figur 1 zeigt den zweiten Extraktionsschritt der herkémmlichen Extraktion zur Her-
stellung von TDAE oder MES. Einer Extraktionskolonne 1 wird dabei der Primar-
Extrakt 2 zugefuhrt. Der Primar-Extrakt ist eine Mischung verschiedener Kohlenwas-
serstoffverbindungen, darunter aromatische Kohlenwasserstoffverbindungen und
polycyclische Aromaten. Gleichzeitig wird Gber die Leitung 3 Lésungsmittel in die Ex-
traktionskolonne gegeben. Am Kopf der Kolonne wird das Raffinat 4, z.B. ein TDAE
oder MES entnommen. Gleichzeitig wird dem Kolonnensumpf ein Sekundérextrakt 5

entnommen, der einen hohen Anteil polycyclischer Aromaten enthalt.
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In Figur 2 ist der Ablauf des erfindungsgemaRen Verfahrens zu erkennen. Ein
Prozesso6! 5 mit einem hohen Anteil polycyclischer Aromaten, wie es beispielsweise
aus dem in Figur 1 gezeigten Verfahren erhalten wird, wird einem Hydrierungsreaktor
6 zugefihrt und dort mit Wasserstoff hydriert. Dem Hydrierungsreaktor 6 werden ein
naphthenisches Prozessol 7 und ein Stripdls 8 entnommen. Das naphthenische
Prozessol 7 hat einen PCA-Gehalt von unter 3 Gew.-%. In einer weniger bevorzugten
Ausfuhrungsform kann das Verfahren auch so durchgefiihrt werden, dass Endpro-
dukte mit einem relativ hohen Restgehalt an Aromaten, deren PCA-Gehalt gemag IP
346 > 3 Gew.-% sein kann, erhalten werden. Diese relativ hocharomatischen Frakti-
onen kénnen (ber Leitung 9 dem Primarextrakt 2 zugegeben oder alternativ in die
Extraktionskolonne 1 gegeben werden und sind als Feedstock fur die Herstellung
kennzeichnungsfreier Prozessoéle sowohl alleine als auch im Gemisch mit Primarex-

trakt geeignet.

Figur 3 zeigt die Gewinnung von einem naphthenischen Prozessdl 7 durch direkte
Hydrierung eines Primarextrakts 2 in einem Hydrierreaktor 6. Neben dem
naphthenischen Prozessdl 7 fallt ein Stripp6l 8 an. Ein Rohd! 10 wird einer atmospha-
rischen Destillation 11 unterzogen. Der dabei erhaltene atmosphérische Ruckstand
12 wird ausschlieBlich in einer Vakuumdestillation 13 weiterbehandelt. Dabei werden
ein Destillat 14 und ein Vakuumriickstand 15 erhalten. Das Destillat 14 wird in einer

Extraktionskolonne 16 in den Priméarextrakt 2 und ein Raffinat 17 aufgetrennt.

Beispiele:
Beispiel 1

Ein Sekundarextrakt mit einem Gehalt an polycyclischen Aromaten von 45 Gew.%
nach IP 346 und Cn.Gehalt von 22 Gew.-% und einem Cp-Gehalt von 23 Gew.-%
wurde bei einer Temperatur von 340°C und einem Druck von 200 bar mit Wasser-
stoff in einen Hydrierreaktor gegeben. Der Reaktor enthielt einen Nickel-Molybdan
Katalysator (Axens HR548 der Evonik). Die Hydrierung wurde durchgefihrt bei einer
mittleren Verweilzeit von 25 min. Es wurden 94 % naphthenisches Prozessol und 6

% Stripol erhalten.
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Das erhaltene naphthenische Prozessoél wies die in Tabelle 1 angegebenen Eigen-

schaften auf.

Eigenschaften des Prozesséls

gemal Beispiel

Benz[a]pyren [ppm] <1
Summe PAH [ppm] gem. RL 2005/69 EC | <10
Viskositat bei 40 °C [mm?/s] 612
Viskositat bei 100 °C [mm?/s] 39
Ca nach ASTM D 2140 [Gew.-%] 3
Cn nach ASTM D 2140[Gew.-%)] 57
Cp nach ASTM D 2140[Gew.-%] 40
Anilinpunkt [°C] g3

Tabelle 1: Eigenschaften des erhaltenen naphtenischen Prozessoéls aus Beispiel 1

Beispiel 2

Es wurden zu dem die Eigenschaften verschiedner Produkte, die tUber das erfin-

dungsgemalle Verfahren erhalten mit denen eines herkdmmlichen Prozessoéls TDAE

verglichen. Tabelle 2 zeigt eine Gegenuberstellung der verschiedenen Herstellungs-

bedingungen und Daten von drei erfindungsgemaf hergestellten Produkten (Hyd-

rierprodukten) im Vergleich zu einem TDAE. Die Hydrierprodukte wurden analog zum

vorbeschriebenen Beispiel hergestellt. Die Mischung aus Priméarextrakt zu
Sekundarextrakt betrug dabei 50 : 50.

Bestimmungs-
methode

Vivatec® 500
(TDAE)

Hydrierprodukte
aus Primarex-
trakt (DAE)

Hydrierprodukte
aus Primar-
Sekundarextrakt-
Gemisch

Hydrierprodukte
aus
Sekundarextrakt

Katalysator

Axens HR 548
A1024

Axens HR 548
A1024

Axens HR 548
A1024

Reaktor-
temperatur 310 330 350
[°C]
Druck
[ bar] 200 200 200
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Verweilzeit 18 18 16
[min.]
DMSO-Extrakt | o 4,0 26 2.8 2,9 28
[%]
Benzo-{a)-pyren | gc.ms 04 03 0.1 05
[ppm]
Summe PAH GC-MS 57 25 3.1 42
[ppm]
Viskositat 100 °C | DIN 51562 11 191 126 208
[mm?/s] T 1 ' ’ ’ '
Schwefel DIN EN 1SO
poh 4565 1,03 0,15 0,12 0,10
CA
24
4] DIN 51378 25 24 25
CN
4] DIN 51378 30 33 42 48
CP
i DIN 51378 45 44 33 28
[fg] DIN 1SO 2977 70 70 64 61

Tabelle 2: Herstellungsbedingungen und Eigenschaften der erfindungsgemal herge-

steliten Prozessoéle und eines Vergleichsprozessol

Die erhaltenen Prozessdle wurden in Compounds (Kautschukmischungen) eingear-

beitet. Die Zusammensetzung der Compounds ergibt sich aus Tabelle 3.

Rohmaterial Produkt, Hersteller | Vergleich | Beispiel 2a | Beispiel 2b | Beispiel 2¢

Buna VSL 5025-0 HM | SSBR, Lanxess 70 70 70 70

Buna CB 24 NdBR, Lanxess 30 30 30 30

Ultrasil 7000 GR Silika, Evonik 80 80 80 80

S 75 Silan, Evonik 58 5,8 5,8 58

Corax N 234 RuR, Evonik 10 10 10 10

Vulkanox 4020/LG 6PPD, Lanxess 1 1 1 1

Vulkanox HS/LG TMQ, Lanxess 1 1 1 1

Zinkweiss Rotsiegel ZnQ, Grillo 3 3 3 3

Stearinsaure 1 1 1 1
Sulfenamid,

Vulkacit D/C Lanxess 2 2 2 2
Sulfenamid,

Vulkacit CZ/C Lanxess 1.5 1.5 1.5 1.5

Schwefel 1,8 1,8 1.8 1.8

Vivatec 500 TDAE-OI, H&R 37,5

Hydrierprodukte aus 375

Primé&rextrakt '

Hydrierprodukte aus

Primar-

/Sekundarextrakt- 37,5

Gemisch

Hydrierprodukte aus 375

Sekundérextrakt '

10
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Tabelle 3: Zusammensetzung der Compounds

Die Compunds wurden vulkanisiert und die Eigenschaften der erhaltenen

Vulkanisate gemessen. Diese sind in Tabelle 4 dargestellt.

Vergleich Beispiel 2a Beispiel 2b Beispiel 2¢
Harte ShA bei
62 61 61
Hitte AD |23 °C 60

Standard ?g:tce; ShA bei 59 59 60 54
Riickprall- R (23°C) 33,5 32,2 31,5 30,8
elastizitit R (70°C) 55 54 55 57
Zugversuch Bruchdehnung: 440 425 405 385
Stab S2 Bruchspannung: 18,5 18,1 17,9 17,6
T Delt 0°C 0,52 0,50 0,47 0,48
angens Defla Tso°c 0,13 0,13 0,12 0,11

. Abrieb DIN

Abrieb 53516 102 105 108 109

Tabelle 4. Harte, Ruckprallelastizitat, Tangens Delta und Abrieb der erhaltenen

Vulkanisate

Es zeigt sich, dass durch Hydrierung der genannten Rohstoffe Prozessoéle hergestellt
10 werden, die Werte aufweisen, die zu einem TDAE durchaus vergleichbare Werte ha-
ben. Dabei ist zu beobachten, dass mit Zunahme des NAP-Gehaltes der Rollwider-
stand (Tangens Delta @ 60 °C) besser wird, mit Abnahme des NAP-Gehalts Abrieb
und Nassrutschfestigkeit (Tangens Delta @ 0 °C). Dieses versetzt den Anwender,
nicht nur bei Reifen, in die Lage, selektiv diese Schiiisseleigenschaft anpassen zu
15 konnen. Eine solche Anpassung ist bisher bei den herkémmilichen Prozessoélen nicht

mdglich gewesen.

11
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Patentanspriiche

. Verfahren zur Herstellung von naphthenischen Prozessélen, die eine Kohlen-

stoffverteilung Ca zu Cn zu Cp von 0 bis 30 Gew.-% zu 20 bis 65 Gew.-% zu
20 bis 55 Gew.-%, bestimmt nach ASTM D 2140, und einen Gehalt an
polycyclischen Aromaten (PCA) von weniger als 3 Gew.-% nach |IP 346 auf-
weisen,

dadurch gekennzeichnet, dass

ein Prozessoéledukt, das einen Gehalt an polycyclischen Aromaten von min-
destens 3 Gew.-%, bestimmt nach IP 346, und einen Anteil von
naphthenischen Kohlenstoffatomen Cy < 25 Gew.-% aufweist,

unter Verwendung eines Metallkatalysators mit Wasserstoff hydriert wird bei
Temperaturen von 200 bis 400°C und Dricken von 80 bis 250 bar.

. Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Hydrierung

bei Temperaturen von 250 bis 400 °C, bevorzugt 300 bis 375°C durchgefiihrt

wird.

. Verfahren gemal einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet,

dass der Metallkatalysator basiert auf einem Nickel-, Kobalt-, Molybdan-,
Chrom-, Vanadium-, Nickel-Molybdén, Chrom-Vanadium-Katalysator, einem

Metalloxid, einem Metallsulfid oder einer Mischung daraus.

. Verfahren gemaf} einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch gekenn-

zeichnet, dass das hergestellte naphthenische Prozessol einen Anteil von

naphthenischen Kohlenstoffatomen Cy von 30 bis 65 Gew.-% aufweist.

. Verfahren gemaR einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekenn-

zeichnet, dass die mittlere Verweilzeit 6 bis 60 min betragt.

. Verfahren gemafl einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekenn-

zeichnet, dass das eingesetzte Prozessotledukt ein Sekundarextrakt aus der
TDAE- oder MES-Herstellung ist.
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7. Verfahren gemaR einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet,

dass das eingesetzte Prozessoélprodukt ein DAE ist.

8. Verfahren gemaR einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet,
dass das eingesetzte Prozessoledukt eine Mischung von und DAE ist, bevor-
zugt eine Mischung von 75 Gew.-% zu 25 Gew.-% bis 25 Gew.-% zu 75 Gew.-
% Sekundarextrakt zu DAE.

9. Verfahren gemafll einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Anilinpunkt des naphthenischen Prozessdls zwischen 30
und 115°C, bestimmt nach DIN I1SO 2977, liegt.

10.Verwendung eines Prozessoéls, hergestellt nach einem der vorhergehenden
Anspriche, als Weichmacher oder Extenderdl fur Kautschuke oder Kaut-
schukmischungen, basierend auf naturlichen oder synthetischen Kautschuken,
oder fur thermoplastische Elastomere, zur Industriefettherstellung, als Rohstoff
fur technische oder medizinische Wei3éle, Druckfarbenodle, Trennmittel im

Bautenschutz, Transformatorendle oder spezielle Metallbearbeitungsole.
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