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@ Erdéldestillate mit verbessertem Kalteverhalten.

@ Gasdle mit verbessertem Kalteverhalten erhdit man,

* wenn man, gegebenenfalls zuséatzlich zu Gblichen Mitteln zur

EP 0 055 355 A1

Verbesserung des FlieBverhaltens und/oder des Stock-
punkts, ein 6lldsliches Sdureamid eines Polyamins mit einer
wenigstens 8 C-Atome aufweisenden Fettsdure oder einer
freie Carboxylgruppen enthaltenden fettsdureanalogen Ver-
bindung zusetzt. )
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" Erddldestillate mit verbessertem Kilteverhalten

Erddldestillate zeisen Ublicherwelse groBe Schwankungen in
ihrer Zusammensetzung auf. Gasdle zum Belsplel, dle in

5 einem Siedebereich zwischen 130 und 420°C anfallen, kdnnen
75 - 85 % an ges#ttigten Kohlenwasserstoffen enthalten,
wovon wiederum 20 - 35 % als n-Alkane (Paraffine) vorlie-
gen kénnen. Die Paraffine bestimmen im wesentlichen die
K&lteelgenschaften eines Gasdls.

10
Bei Abkithlung insbesondere von Gasél und Dleselkraft-
stoff auf tlefe Temperaturen kristalllsieren Paraffine
aus.

15 Beim Umschlag, Transport und der Lagerung von solchen

Erddldestillaten bilden deshalb dle unterhalb des Tribungs-
punktes ausfallenden Paraffine, die sich in Lagertanks,
Transportfahrzeugen und Rohrleltungen absetzen, eln grofes
Problem: Auslaufvorrichtungen am Tankboden kdnnen ver-

20 stopft werden und es:bilden sich im Lagertank Zonen mit
stark unterschiedlicher Produktzusammensetzung.

Dies kann z.B. dazu flhren, da® sich im Tankinnern "Frak-
tionen" bilden, die unterschiedlich zusammengesetzt sind
25 und sich in lhren physikalischen und anwendungstechni-
schen Eigenschaften unterscheiden. Bel der Abfiillung sol-
cher Fraktionen kann es schon beil hdheren AuBentempera-
turen zu empfindlichen Stérungen in Rohrleltungen, Vor-
- filtern, Brennaggregaten oder Kraftstoff-Filtern bzw.
Kraftstoffdosierungseinrichtungen kommen.

&

Die Temperatur, bei der diese Erscheinung zuerst beobach-
tet wird, ist der Cloud Point. Die Temperatur, bel der die
Probe gerade noch flieft, nennt man Pour Point und die,

35S beil der sle erstarrt, den Stockpunkt. .
LMu/P .
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* Zur Beurteilung des Kdlteverhaltens eines Ols wird aufer-

dem dle Filtrierparkeit herangezogen. Die Filtrierbarkeilt
unter genormten ﬁbkﬂhlbedingungen wird im sogenannten
CFPP~Test ("Cold Filter Plugging Point", DIN) gemessen.
Form und GréRe der ausgefallenen Paraffinkristalle haben
wesentlichen Einfluf auf die Filtrierbarkelt eines Mittel-
destillats. -

Es 1st bekannt, daB die Kilteelgenschaften von Gasdlen
beelnfluldt werden ktnnen. Vor allem soll durch Additive
elne bessere Filtrier- und Pumpbarkeit erreicht werden.
Solche Additive wirken als Kristallkeimbildner und Wachs-
tumsregulatoren fiir Paraffinkristalle. Sie halten die
Paraffinkristalle klein und senken somlt den CFPP und
Pourpoint.

- FlieR- und Stockpunktverbesserer halten Paraffine zwar in

ihrer Kristallgrdde klein, verhindern jedoch nicht das
Absetzen.

Additive, dle den Beginn der Paraffin-Ausscheidung ver-
zd8gernd beeinflussen, sind bisher nicht bekannt. Das

franzdsische (Zusatz)Patent 95 355 beschreibt lediglich,
daB eine Zugabe von ca. 0.01 ppm verschiedener Fettamin-
-Acetate den Antell der in der Kilte ausfallenden Paraf-

L4

fine von ca. 6 % auf 3 bis 5 % reduziert.

Aufgabe der Erfindung ist es, Produkte anzugeben, die in

der Lage sind, dle 1n der Kilte aus Erddldestillaten
ausfallenden Paraffinkristalle gleichmifig vertelilt zu
halten bzw. deren Sedimentation zu verhindern. Es kommt
danach nicht 80 sehr darauf an, die oben erwihnten Kennzah- -
len zu verbessern, sondern eine homogene Kristalldisper-
sion zu bilden. )

BAD ORIGINAL @
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" Es wurde gefunden, daf 06118sliche SHureamide von Oligo-

und Polyaminen mit langkettigen Fettsduren oder fettsiure-
#hnlichen Stoffen in der Lage sind, Paraffinkristalle in
Erdsldestillaten zu dispergieren und deren Absinken zu

verhindern: wenn man Oligo- oder Polyamine, dile z.B. der
‘Formel

NH2—(X)-NH-(X) -N-[ (X)-NH]n-(X) -NH

2
[X]
t
NH - ~-H

entsprechen (wobei X einen Ethylen-, Propylen- oder Iso-
propylen-Rest bedeutet und m wie auch n zwischen O und
500, vorzugswelse zwischen 2 und 50 liegen) mit einer
Fettsiure mit 8 oder mehr C-Atomen umsetzt, so enthdlt man
mindestens partiell umgesetzte Siureamlide, die 6118s-

lich sind und im Sinne der Erfindung verwendbar sind.
Solche Amide'erhélt man auch durch Kondensation von Oligo-
oder Polyaminen mit geelgneten Fettsiure-Estern, wie z.B.
(gesdttigten oder uhgeséttigten) Halbestern von gesittig-
ten oder uhgeséttigten Dicarbonsfuren mit langkettigen
Alkoholen unter Abspaltung von Wasser.

" Die Kondensation kann ohne Hilfsmittel, aber auch in

L8sungsmitteln wie z.B. Toluol oder Xylol, die eine azeo- .
trope Entfernung des bel der Reaktion gebildeten Wassers
ermdglichen vorgenommen werden. Die Kondensation verlduft

1.a. zwischen 80 und 220°C, bevorzugt zwischen 120 und

190°C. Dabei kann pro reaktionsfédhigem Aquivalent bis Zu
1 Mol Carbonsiure umgesetzt werden: gewdhnlich betrigt das

Umwandlungsverhdltnis der reaktionsfihigen Aminogruppen 0.2
bls 1.

reae
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" Die Herstellung von SHureamiden gelingt, wie an sich be-
kannt, ebenso augh mit Hilfe von Carbonséurederivaten wie
Carbonsiureestern, Carbonsdureanhydriden oder Carbonsiure-
chloriden. Der Reaktionsverlauf kann einfach durch Bestim-

5 mung der Aminzahl und der Siurezahl, aber auch Uber die
Menge des abdestillierenden Wassers verfolgt werden. Dabel
braucht die Reaktion nicht bils zur vollstindigen Umsetzﬁng
getrieben zu werden. Dies ist z.B: vorteilhaft, um bel
hthermolekularen Polyaminen die thermische Zersetzung zu

10 vermeliden.

Geelgnete Polyamine, die acyliert werden kSnnen, sind zum
Beispiel Diethylentriamin, Triethylentetramin, Dipropy-
lentriamih, Tripropylentetramin, Tetrapropylenpentamin und

15 Polyethylenimine eines mittleren Polymerisationsgrades von

z.B. 10, 35, 50 oder 100 sowle Polyamine, die durch Umset-

zung von Oligoaminenen mit Acrylnitril und anschlieBende

Hydrierung, d.h. Kettenverlingerung gewonnen wurden wie

z.B. N,N'-Bis-(3-aminopropyl)-ethylendiamin.

20 '
Als Fettsdure eignen slch reine Fettsiuren und besonders
technisch iUbliche Fettsiuregemische, die Stearinsiure,
Palmitins&ure, Laurinsdure, Olsiure, Linols#ure und/oder
Linolens&ure enthalten. Besonders bevorzugt sind dabei die

25 natiirlichen Fettsiuregemische wie z.B. Talgfettsiure,
Kokostlfettsiure, Tranfettsiure, Kokospalmkernélfettséure;'
Sojadlfettsiure, RUbdSlfettsiure, ErdnuRdlfettsiure, Palm-

- 8lfettsture usw., die als Hauptkomponenten Ulsiure und
Palmitinsiure enthalten.

0 _ )
Ebenso kdnnen fettsiureanaloge Verbindungen verwendet
werden; Monocester langkettiger Alkohole von Dicarbonsiuren
wie z.B. Talgfettalkoholmaleinsdurehalbester oder Talg-
fettalkoholbernsteinséurehalbester bzw. entsprechende

35
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" Glutar- oder Adipinsiurehalbester sind solche technisch

Ubliche Stoffe.

¢
Aus dem Vorstehenden ist ersichtlich, daB die erfindungs-
gem8fB zu verwendenden SHureamlde in der Regel ftechnische
Gemische darstellen. Sie kdnnen daher am besten durch das
Verfahren zu lhrer Herstellung beschrieben werden.

Die beschriebenen Polyaminamide kdnnen in Mengen zwischen
0,005 und 0,5 Gew.%, besonders zwischen 0,02 und 0,2 Gew.%
bel Erddldestillaten die Sedimentation von Paraffinkristal-
len bel Temperaturen unterhaldb des Tribungspunktes welt-
gehend verhindern. Die Wirksamkeit und Doslerung der

erfindungsgemifen Produkte als Dispergiermittel wird
auBerdem beeinfluft von u.a.

- Art und Menge der im Erddldestlillat enthaltenen
Paraffine

- Sledelage des Erddldestillates

- der Provenienz des zugrunde liegenden Rohdls bzw. der
RohSlgemische

- Art und Menge der dem Erd&éldestillat sonst noch zu-
gesetzten Additive, insbesondere Additive zur Ver-
besserung der Kédlteelgenschaften des Erddldestillates

- der Lagertemperatur bzw. AuBentemperatur

- der Abkihlungsgeschwindigkeit

- der Form elnes Lager- bzw. Transportbehilters fir das
' Erdéidestillat '
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- der Oberflichenbeschaffenheit der Lager- bzw. Trans-
portbehilter s

Die erfindungsgemifen Produkte kénnen dem Erddldestil-

S lat als alleiniges Additlv zugesetzt werden. Bevorzugt
wird aber der Zusatz zusammen mit handelsiiblichen Flief-
verbesserern. Es sind dies meist Polymere bzw. Copolymere
auf Basis Ethylen und ungesittigten Verbindungen bzw.
chlorierte Polyethylenwachse. Als Beisplel selen die be-

10 kannten handelsiiblichen FlieBverbesserer auf Basis
Ethylen/Vinylacetat bzw. Ethylen/Alkylacrylat genannt. Die
erfindungsgemifen Paraffindispergatoren kénnen in reil-
ner Form, aber auch als Ldsung in geelgneten L&sungsmit-
teln, z.B. Dimethylformamid, hdheren Alkoholen, Ethylace-

19 tat, Butylacetat, Benzol, bevorzugt aber in Toluol, Xylol
oder anderen Kohlenwasserstoffen dosiert werden.

Auf diese Welse wird ein Absetzen von Paraffinen in Erd-
dldestillaten bel tiefen Temperaturen weitgehend ver-

20 hindert, eine Verstopfung von Leitungen und Rohren ver-
mieden, und die Homogenltdt der Erddldestillate in den
Lagertanks blelbt erhalten.

A Beispiele
25 ’
Allgemeine Vorschrift-A 1 - A 82
-1 Mol&quivalent Carbénséﬁfe (bel SHuregemischen berech-
net auf mittleres Molekulargewicht in bezug auf Siure-
zahl) werden bel 80°C in einem geschlossenen RihrgefdR mit

9

Rihrer, Thermometer und Destillationsbriicke vorgelegt.
~Dann fligt man 1 bis 5 Mol&quilvalente des Polyamins zu und
kondensiert 5 bis 50 Stunden bei 150 bis 180%: ynter
Abdestillieren des Reaktlonswassers. SchlieB®lich wird bei
35  120°C noch einige Stunden Wasserstrahlvakuum angelegt. Die

-
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'.Kennzahlen, Ausbeuten usw. enthilt die Tabelle A: Aus

Amin- und Siureiquivalenten des entstandenen Amids kann
ein als Kennzahl geeigneter Kondensationsgrad ermittelt
werden.

Allgemeine Vorschrift A 83 - A 86

Zu 1 Moliquivalent bei 60°C geschmolzenem Maleinsiure-
anhydrid wird 1 Moliquivalent Talgfettalkohol (von ca.
60°C) allm#hlich zugesetzt und gerilhrt bis das Gemisch ein
S&uredquivalent von 2.9 mVal/g erreicht hat (ca. 1 Stun-
de). Dann filgt man 1 bis 5 Moliquivalente Amin bei 80°C zu
und destilliert im Stickstoffstrom bei 150 bis 170°C dann
bei 120°C im Wasserstrahivakuum ab. Die genauen Bedingun-
gen kdnnen der Tabelle 1 entnommen werden.
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"Die paraffindispergierende Wirkung der beschriebenen Amide
kann ermittelt und , bewertet werden

- durch visuelle Beurteilung der ausgefallenen Paraf-
fine in einem in der K#lte gelagerten Mitteldestil-
lat;

- durch Erstellung eines Eigenschaftsprofils fiir ein
gelagertes 01, in dem man an verschiedenen, Jedoch
definierten Stellen eines LagergefiBes aus dem 81
Proben entnimmt und diese Proben durch lhre physi-
kalischen Eigenschaften (CFPP-Wert, Cloud Point, Pour
Point) und ihre chemische Zusammensetzung (1m wesent-
lichen Gehalt an n-Paraffinen) charakterisiert.

Visuelle Beurteilung der paraffindispergierenden Wirkung:

Beispilel

Das Produkt aus Synthesebeispiel A 25 wurde als Paraffin-
dispergator eingesetzt.

Von einer 70 gew.%igen LO&sung des Produktes A-25 in Xylol
wurden 0.1 Gewichts? einem Erddldestillat zugesetzt. Als
Erddldestillat wurde eln handelsiibliches Helzdl, extra
leicht, aus einer westdeutschen Raffinefie verwendet. Das
Helz6l mit elner Siédelage von 182°C bis 35900 war aus
einer Rohdlmischung mit 85 % Dubal-Rohdl (Rest unbekannt)
erhalten worden und hatte folgende physikalischen Daten:

Cloudpoint - 7°C
CFPP - 9%
Pourpoint - -15%
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Nach Zugabe eines handelsiiblichen FlleBverbesserers aufl
Basis Ethylen/Vinylacetat wurden gemessen:

P

CFPP: - 17°%
Pourpoint - 27°C

Nach Zugabe des erfindungsgemidfen Mittels wurde 1 Liter -
des Helz6ls bel -15°C in einem Mefzylinder 72 Stunden
gelagert.

Bel der zum Vergleich allein mit dem FlieRBverbesserer
versetzten Probe betrug danach der Bodensatz an Paraffin-
kristallen 17 % des gesamten Fllissigkeitsvolumens.

Bel der erfindungsgemdf milt dem Produkt A25 zusidtzlich
versehenen Probe wurden lediglich 3 % des Fliissigkeits-
volumens als Bodensatz gefunden. Die liberstehende Phase
zelgte elne glelchmdRig triibe Verteilung der ausgefalle-
nen Paraffinkristalle im Heizdl.

Beurteilung der paraffindispergierenden Wirkung durch Er-
stellung eines Eigenschaftsprofils:

I. Prifapparatur mit seitlicher Probenahme

Als Priifapparatur dienten die in der Figur 1, links
gezelgten 3 Liter-MeRzylinder.

In den MeRzylindern wdrden handglsﬁbliche Helzdle,
extra lelcht, westdeutsche Raffinerieware geprift.
Dazu wurden Jjewells 3 Liter Helz®l mit handelsibli-
chen FlieBverbesserern bzw. zusitzlich mit den zu
prﬁfeﬁden erfindungsgemdfen Paraffindispergatoren
versetzt und bei Temperaturen oberhalb des Pourpoint
in_einem K&lteschrank geiagert.
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Vor Versuchsbeginn wurden in der rohen Helz8lprobe
die folgenden Daten ermittelt: Trilbungspunkt (nach
DIN 51597),<CFPP (nach DIN 51428 bzw. EN 116) sowie
Pourpoint (nach DIN 51597). Nach Zugabe des FlieRver-
besserers einerselts sowle des Paraffindispergators
andererselts wurden die gleichen Daten erneut be-
stimmt, um den Einflu® des Paraffindispergatofs auf
die Ubrigen Kenngréfen zur Charakterisierung der
Kdlteeigenschaften eines Heilz6ls zu ermitteln.

Wihrend der Versuchszelt von 24 bis 72 Stunden bzw.
beim Jeweiligen Versuchsende wurden an 5 in verschie-
denen Hohen angebrachten seitflichen Hihnen Proben von
je ca. 50 bis 80 ml genommen.

In diesen Proben wurden nach Auftauen bzw. Erwdrmen
auf Raumtemperatur bzw. Homogenisierung durch Schiit-
teln die KenngrdfRen zur Charakterislerung der Kilte-
eigenschaften elnes Helz8ls bestimmt: Tribungspunkt,
Pourpoint und CFPP-Wert (nach DIN). Zus&tzlich wurde
gaschromatographisch der Gehalt an n-Paraffinen er-
mlttelt. Mlt Hllfe dieser Daten 1st es méglich, frak-
tionswelse, d.h. flir Jeden seitlichen Probenahmehahn
dle relevanten Kenndaten zu ermitteln und ilber das
gesamte Probevolumen von 3 Litern ein "Eigenschafts-
profil" aufzustellen. '

Un differenzierte Aussagen zu ermdglichen, wurden
zusdtzlich der Jeweilige Gehalt an n-Paraffinen fir
die C-Zahlen C8 bis C26 insgesamt bzw. fiir den fir
dle Kilteeigenschaften kritischen Bereich 019 bis C

27
summiert.



0055355

BASF Aktiengesellschaft - 19 - “ 0.2. 0050/034849

10

20

25

35

Vergleichsversuch I (nicht erfindungsgemiB)

Es wurde ein univerbessertes Heiz6l extra lelcht - mit
folgenden Kennzahlen verwendet:

Cloudpoint T 0%
CFPP - 2%
Pourpoint -'15°C

Dem Heizdl wurden zur Verbesserung des KdlteflieBR-
verhaltens 250 Gew.-ppm eines handelsilblichen Flies-
vérbesserers zugesetzt. Der FlieBverbesserer ent-
hdlt als Wirksubstanz z.B. ein Ethylen/Vinylacetat-
-Copolymer.

Nach Zugabe des Flufiverbesserers hatte das Heizdl
folgende Kennzahlen:

Cloudpoint t 0°¢
CFPP - 12°%
Pourpoint - 21%

Von diesem Helzdl wurden 3 Liter in der unter I.

.beschriebenen Apparatur 72 Stunden bei -15°C in einem

K&lteschrank gelagert.

Nach 72 Stunden hatten sich die Paraffinkristalle im
unteren Teil des Prufzylinders abgesetzt, wie er in
der Figur la gezeigt ist.

Nach 72 Stunden wurden an einigen seitlichen Probe-
h&hnen Proben entnommen, und zwar (von unten begin-
nend) am
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Wie aus der Figur la zu erkennen ist, stellt dies

eine sinnvolle Vertellung der Probenahmestellen {iber

das gesamte Fliissigkeitsvolumen dar.

Diese Verteilung der Probenahmestellen wurde beil

allen Versuchen konstant gehalten.

Die Auswertung des Versuches zelgt dle folgende Fi-
gur 2. Als Abszisse aufgetragen sind die 6 Probe-
fraktionen und als Ordinate der Gehalt an n-Paraf-
finen (oberer Teil) bzw. die Temperaturen fiir die
kritischen Kenngrdfen CFPP, Cloudpoint, Pourpdint.

Es ist zu erkennen, daf aufgrund der Paraffinvertei-
lung in der Prifapparatur Fraktion 1 und 2 mit ca.

11,5 % den hdéchsten Antell an n-Paraffinen enthalten.

Entsprechend hoch liegt in den Fraktionen 1 und 2

Cloudpoint und CFPP mit 10 bzw. 11°C.

Fraktion 3, in der Figur 1, links bereits auBerhalb
der Paraffinabscheidung, hat einen deutlich geringe-
ren Gehalt an n-Paraffinen (5.2 %) als Fraktion-1 und
2 und entsprechend gute K&ltekennwerte, nimlich
Cloudpoint und CFPP (-14°C). Gleiches Verhalten gilt
fiir Fraktion 4, 5 und 6.

Das Ansteigen des Pourpoint von -27°¢ (Fraktion 1)
auf -18°C (Fraktion 6) ist erklirlich. Der dem Heizdl
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zugesetzte FlleBverbesserer wirkt gleichzeitlg auch

absenkend auf den Pourpoint. Da der Flieflverbesserer

Jedoch Mischk?istalle mit dem Paraffin bildet und

somit gemeinsam mit den Paraffinen ausfdllt und sich

8 absetzt, tritt in den oberen "paraffiniirmeren" Bereil-
chen im Priifzylinder auch eine Verarmung an wirksamem
FlieRverbesserer bzw. Poprpoint-Verbesserer ein. Diés
wird deutlich durch das Ansteigen des CFPP in Frak-
tion 6 auf -12°C bzw. des Pourpoint auf -18°C.

10 “

) Belspiel 1

Es wurde verfahren wie im Vergleichsversuch beschrie-
ben, jedoch-werden dem 81 zusitzlich 0,05 Gewlchts? der
15 Verbindung A 9 zugesetzt. Danach wies das Heizsl

einen Cloud point von t OOC
einen CFPP von- - 12°C und
einen Pour point von - 18°C auf.

20 )
Nach 72 Stunden Standzeit bei -15°C wurde der Versuch

ausgewertet: Die Paraffinsuspension erwies sich als gleich-
milklg tribe, ohne Bodensatz.

25 Man sieht auRerdem in Figur 3 deutlich an den gleich-
méRigen Kennwerten fir die 6 Probenahmestellen, daR im
Prifzylinder eine'praktisch vollstédndige Dispergierung der
Paraffinkristalle erfolgt ist:

%  Der Cloudpoint f&llt von -1°C (Fraktion 1) auf -4°C .
(Fraktion 6), der CFPP ist mit -12°C praktisch tiber alle
6 Fraktionen konstant, ebenso der Pourpoint mit -18°C. Der
Gehalt an n-Paraffinen 019 bis 027 liegt zwischen 6,8 %

(Fraktion 1) und 5,4 % (Fraktion 6).
3%
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” Die Reispiele 2 und 3 beruhen auf analogen Versuchen mit
elnem Heizdl, das zusdtzlich zu den vorerwdhnten FlieBver-
besserer Jeweils‘0,0S Gewichts% der Verbindung A 14 ent-
hielt; die Lagertemperatur lag in Beispiel 2 bei -15°¢C und

5 in Beisplel 3 bel -10°c. Die gefundenen Kennzahlen sind
zusammen mit dem Vergleichsversuch Belspiel 1 und elner
welteren Serie von Versuchen in der Tabelle 2 am Ende der
Beschreibung aufgefiihrt.

10 II. Prifapparatur mit Probenahme {iber Kapillarrohre

Als Prifapparatur dlenten dile in Filgur 1b gezeigten
3 Liter-MeRzylinder. Uber den Normschliffstopfen wurden 6
eingeschmolzene, in unterschiedlicher H6he - und zwar

15 Jewells an der Stelle, wo sich dle Probehdhne der Einrich-
tung nach Figur 19 befinden - endende 3 mm weite Kapillar-
rohre in das Heizdl eingetaucht. Die Kapillaren waren am
oberen Ende umgebogen und mit einem ilbergestiilpten
Schlauch liber einen Quetschhahn verschlossen. Die Probe-

20 nahme erfolgte Uber 50 ml - Pipetten an den Schlauchan-
schliissen der Kapillaren.

Die Prifung erfolgte im Prinzip wie unter I beschrie-

ben.
25 .
Vergleichsversuch II
Es wurde ein Heizd8l - extra leicht - mit folgenden Kennzah-
‘len verwendet:
0 ,
Cloud point - 1°%¢
CFPP - 3%
Pour point -15°¢
35
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FDem.He126l wurden zur Verbesserung seines K&lteverhaltens
0,025 Gewichts% eines handelsiiblichen FlieRverbesserers

zugesetzt., Nach Zugabe des FlieRverbesserers hatte das 81
folgende Kennzahlen: '

Cloud point - 1%
CFPP - 14°%
Pour point - 24°;

Von dlesem Heizdl wurden 3 Liter nach Flg. 1b wdhrend 72
Stunden in der Priifapparatur bel - 15°C in einem Kilte-
schrank gelagert.

Das Eilgenschaftsprofil ist in Fig. 6 dargestellt. Es ist
zu erkennen, daf aufgrund der Paraffinverteilung in der
Priifapparatur Fraktion 1, 2 und 3 mit 11.2 bzw. 10.3 sowle
9.4 % den héchsten Gehalt an n-Paraffinen aufwelsen.
Entsprechend hoch liegt der Cloudpoint bei 5 bzw. 3,5°C
und der CFPP bei 4, -1 bzw. 0°C. Die Fraktionen U4 bis 6
wurden oberhalb der Paraffinabscheidung gezbgen und zeigen
deutlich bessere, d.h. niedrigere Kennzahlen fir das
Kdlteverhalten. Die Abh&éngigkeit des Pourpoint von der
Entnahmestelle 1st &hnlich wie bel Methode gem. Fig. la.
Im.abgeschiedenen Paraffinsediment (Fraktion 1 bis 3) ist
durch den mitausgefallenen FlieRverbesserer der Pourpoint
mit -27 bis -30°C am tlefsten. In den-"parafflné}meren"
Fraktionen 4 bis 6, die weniger Flielverbesserer enthal-

ten, wird ein hdherer Pourpoint von -24 bis -21°¢C gemeé-
sen. '

Beispiel U4 bis 6

Es wurde verfahren wie im Verglelchsversuch II angegeben.
Das beschriebene Heiz5l samt FlieBverbesserer wurde mit
0,05 % der Verbindung A 25 (Beispiel 4) A 27 (Beispiel 5;




0055355

BASF Aktiengesellschaft - 24 - " 0.2.0050/034849

10

15

20

25

35

" Lagértemperatur ¥15°C) A 27 (Beispiel 6; Lagertemperatur

-lOOC) versetzt.

(,.

Beispiel 7

Es wurde verfahren wie vorstehend beschrieben, Jedoch

wurde dem Helzdl zunichst kein eigentlicher FlieBverbes-

serer, sondern 0,025 Gewlchts% elnes handelsiliblichen
Pourpoint-Verbesserers zugesetzt: von handelsiiblichen
FlieRBverbesserern fir Mitteldestillaée, z.B. Copolymeren
aus Ethylen und Vinylacetat, unterscheiden sich Pourpoint-
verﬁesserer in der Regel durch einen hdheren Anteil an
Vinylacetat.

Nach der Zugabe des Pourpoint-Verbesserers hatte das 01
dle folgenden Kennzahlen:

Cloudpoint - 1%
CFPP - 15%

Pourpoint - 30°C

Diesem 01 wurden dann 0,025 % eines handelsiiblichen FlieB-
verbesserers des erfindungsgeméfen Paraffindispergators
A 27 zugesetzt. Danach hatte das 01 folgende Kennzeichen:

Cloudpoint - 1%
CFPP ' - -15%
Pourpoint - 27%

Das 81 wurde 72 Stunden bel -15°C gelagert und wies danach
juRerlich eine gleichmiBige Tribung auf.
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FPatentansprﬂche

1. Erddldestillat mit verbessertem Kilteverhalten, be-

stehend aus Kohlenwasserstoffen elnes Sledebereichs

] von etwa 130 bis 420°C, dadurch gekennzeichnet, daf
es, gegebenenfalls zus#tzlich zu Ublichen Mitteln zur
Verbesserung des FlieRfverhaltens und/oder des Stock-
punkts, ein 6l118sliches Siureamlid eines Polyamins mit
einer wenigstens 8 C-Atome aufweisenden Fettsiure

- 10 oder einer freie Carboxylgruppen enthaltenden fett-

siureanalogen Verbindung enthilt.

2. Erddldestillat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich-

net, daf es ein Sdureamid elnes im Mittel wenigstens

9 2 Einheiten Je Mo%ekﬁl aufwelsenden Polyalkylenimins

enthilt, dessen Alkylenreste Athylen und/oder Propy-

len sind mit elnem SZurerest, der einem natiirlichen
Fettsiuregemisch entspricht. '

20 3. Erdoldestillat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, dal es eilne wirksame Menge von 2 Gewichtsprozent
oder weniger des Siureamids enthilt.
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