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Betrifft: Herstellung bhchastviscoser Rickstandstile sus
vorgereinigtem Crackbengzin durch Reikensynthesen.

Am 16. September de. Jrs. berichteten wir tiber dss “rgabnis
unserer Versuche, aus Crackbensin in der kingelsynthese, alsc
mit 41Cl, als Katalysator, ohne Zugabe von Xon€&£%817“ﬁachat-
viscose Blo 2u gewinnen., Im kier der frische Katalysator in
der Form hichater *irkeamkeit angewendet wird, 14B8%t sich eus
diesén Tinzelversuchen cdie grundsitzliche Frage beantworten,
welche Visoositiit Uiberhaupt durch die Polymerisaticn von nor~—
malem Crackbengin mittels sluminiumchlorid begtenfslls er-
~ziolt‘we£denfkann7“#ir“erbielten“auﬁ“@iﬁﬁﬁfaéﬁiiij“ﬁiedel&ge
51 - 220%, Vgg = 37 ~ 38°E;. ein sclches 01 liefert etwe 9C %
Brightstock von Vgo = 50°E.

Im unmittelbaron.Apsthug,gn‘dgggewsgobachtungan‘und,inwkn-
niiherung un die Betriebserfordernisse beschiftigen wir uns
nunmehr mit der Frage, wie weit diese optimele Viscositit
der n-Jle adsinkt, wenn das erhsltene FKonteit3l in Form lén-
gerer Synthesereiken immer wieder mit eingesetst wird, odexr
enders ausgedriickt sclche ~"olymerisaticnsbedingungen gu suche
unter ganen in der :uuersynthese eine Viscosit&t vor V5o =
cea. 38" erhalten wird. ie sick in den versuchon hersusstelld
8ind fir diese Festatellung einige Synthesen unzureichend; me
mul mindestens sechs nscheinsznder durchfihren. Im vorliegende

Bericht sind im Ganzen 179 Synthesosn ausgewerteot.

Als Ausgengsmaterial fiir die Versuche der- Anlage 1 dienten
gweli eus dem ‘Clbetrieb bezogane Crackbenzine, deren Figen-
echaften auf S. 1 und 2 des oben herangezogenen Berichtes

vom 16.9.1243 inm Fingelrnen aurfgefithrt sind. Fiir die welteren —-
felhen (inlage Z - 7) wurde ein mnderes Bengin (11I) ver-
wandt, des nur wenige, unter 1720° siedende kurzrkettige Anteil
elsc offenbar kein Khlbenein enthiélt. Tie fauptdaten sind;

~ Crackbenezin I 11 -~ _I11
8P-Zahl _ ™ % -~ 66 % .66 %
Inglerdest. 5 % 69° a83° 105°
“ 95 # 213° ! 222° - 230°
" - Siedekbnnsiffer 151,6 168,3 180,9
SH-Zabl T 4,6 4y~ 1,7



Die analytische Friifung ergab alsc in allen drei rillen das
Vorhandensein von alkohclischen Eestandteilen. Dieme Pest-

stellung iberraschte; waren wir doch bisker der iuffassung

daB die /nwesenheit derartiger FReistoffe ledigliioh fir die

Ereislaufbenzine churakteristisch sei,

In Anlelnung en die voraufgegangenen ringelversuche mit
AlCly wurden die Crackbemzine I - I1I 8tets vorher mit
Ratrdnkelk und Tonsil kalt gereinigt.

#ie =z2us den nachfolgenden Trgebnissen hervorgegt, erschlos
8ick der Bereich der hichstvisccaen n-7le (2357 Tampf,

S5 mr Hg) erst dann, als wir die AlCl3-Gaben stari steigerten
und von vorneherein erheblicke Hengeh gebrauchten Xontakt-
Ules vcrlegten.

I.

Einige Jersucke mit "rackvensin I und II

(Anlage 1)

_.Tie ersten drei.seihe —wurden’mtt~3*$~k1clj“je“10n”Bﬁniiii'
‘'rar Hauptsache bei 15 Cy gofahren und gegeft SchluB der Poly-
merisation mehr oder weniger in der Temperatur genteigert.
Der Vergleich zeigt, wie ein stHérkeres “rWirmen die Aus-
‘beute an nfﬁl,begUnstigt,,dagegen~dervviscositét‘achadet:"

--Reihe 3 ieihe 8 Reihh'g

_ ) _bis 15 bis 65~ =  bis 95

Ausbeute 47,1 4 54,4 % 55,1 ¢
Ys5q - 24,-° 22,-° 18,6°

Restolefine - 19,8 # 9,5 % . 5,6 %

Offenbar gentigt der Yatalysatoreinsatg noch n@sgg- denn iﬁf_

~der—reih —2~zum~£etspiei~geﬂt‘ﬂt@‘?‘5‘vbn’3?73' (%yntheae I).

?uf”gO,Q E zuriok, in der %eihe 3 vgn 33,3° (synthese 1) auf
7'2' L] ’

Steigert man dis 21c1 -Mengze auf 3,2 % und legt bereits bei
der Synthese I 52 T. édntaktﬁl / 100 Bz. vor, sc wirken sich
diese beiden ¥afnahmen nooh nichi aul die Viscositit des
n-3les sus; V‘go bleibt auf 21,5%°. vas die Ausbsuts betrifft,
90 muB sie al® sehr gut hemeichnet wverden, denn sie betrigt
bei Reike 3 durchschnittlioh €3 %, beid 4 durchschnittlich

82 % der eingesetzten Olefine.

Das Arbeiten bei 0° flihrt trotz vorgelegten Iontaktsles und
3,2 % #1Cljy ®u einer unszulknglichen iusbeute von nur 47,3 %.
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II.

- Systematische Reihen mit 3teigerung\des
AlCli-Tinsatges und e:lcar_Konttxlr.*.;451.%.rl't:zge.J

(snlage 2 - 7) |

Allen Versuchen liegt das mchwach vorgereinigte, an kurgen

Ketten arme Crackbenzin 1I1I zu Grunde. In jeder Reihe wurde
berzits Lel der I. Syntlese ein konstantes Luantum ven ge~
. brauchion Ronteirtdl in E&he von mindest:ns 1" £ vorgelegt.

Mper die mit 2524, % Alcl3/10ﬁ Bengin angesetzten -elhen
ist zu segen:

)‘.nlage 2.

2,5 % Alcl3, Kontakt¥lverlage = 10 bis°1ﬂ0 Gy

Temperatur~15°, dann eénsteicend bia 8n°,

Vergleicht men die vier mit verschiedenem fontaktBleinmate,

Jewells atwa asieben Syntreson umfessenden Versuchereiken, sc

ergibt sich hinsichtlich Anfall und Zthickeit des n-dles
mmfolgendusﬁintereaaante—Bilﬁ: ;

Konstante Xoxtuktblmenge —> 1r % 25 % 40 100 %
p-Oi-ivsbeute . ST3 % ST,9% 58,7 % 58,9 %
ey ‘ 17,3° 17,9° 17,8° 22,3°

52
d.h. je mehr sick die beidern Re&xtionskomponenten, die ¥engin-
und die Katalysatcrschicht, in ihrer Menge angleicten, umso
gunstiger pgestilten eich iusbeuts und Viscosltét des n-Jles.

Anlagg 3: -
34 A1C1l3, Kontakt8lverlage = 19 bis 4% 5, leapsretur 15°,
dann 8067 ' — -

2ucn hier sivt dice kfchete AentuektSlmenge die besten-“erte;
durch die Vermehrung des '1Cly-Tinsatzes erhShe sich begten~
falls die n-Jl-susbeute auf 59,6 %, dessen Vv ~ auf 24,7°.,
Piese Zéthigkeitestufe crtspricht cinem. Iebult von etwa 65,- %
50%1zer Brightstccik. '

Anlage 4:
3,5 £1€1qy, KontaktBlverlaze = 1~ bia 170 .

Ler influid der Fatalysatormonge Lebt siali in dlesin Teiren
besonders kréftig hernus: .

Fontakt8lvorlege ‘- 17 % 25 % 42 % 1°C %
Temperatur 5 - 55% 5.-55° 5 . 55° 15 _ 5.0
n-01, Vg, \ 22,8°  .6,3°  31,.° 32,6°

Brightstock/1 o7 Bg. 35;5 39)7 45)" '47,;

y )
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Vir haben-cdumit die. Viscoeitiitsgrenge V50 = 30%n Ubersohrita
ten; bei 101 Gew. % Eontekt8lvcrlgge wirg ein n-61 von 32,6%
gewonnen, das su etwa 80 £ aus $0 igemn Brightstock besteht.

Je nech der eingesetzten Katalysatcrmenge licfern 1~ Cew.Teile
Crackberein 35,5 bis 47,4 Gew.Tcile des eben erwihnten Bright-
Btockso . - -

Anlage &- ) : )
3,5 & AlCly, KontaktSlvorlege = 10 bis 47 #,

Die Anrrechterhaltung niedri;er Syntlhegetemperaturen wie §°
oder 15° erfecrdert eine grincliocte Kihlung und damit besonders
betriebli:hc'haun&hmeno "ir habdbern deswegen versucht, die An~
fangsteuperatur auf "20¥C 2u verlegen und das ?o&ymeriaatione-
gerisck irrerbuld 17 2tuncen gleichmiigig bis 60 sufzuheigen.
Trotz 3,5 £ £1C13 fgllt Jedoeh cie Viscomitéi wieder in den
Bereich von 22 -724 zurick,

Anlege 6: S

Eebrt men zu der an e;gh_niedrigeuwmemper&tur~von“+#chmzn;—“““
Trlickid Arbeitet gegen nchluB der Synthesa mit 50°, gg er-

reicht man mit dem allerdingss erkeblichen finsate von 4 %

A1013/100 Renzin = 6 AlCl3,/100 Olefire Tolgonde ESchstwerta:

-Kontektbtlverlage - —— 25 T a4~ s T 100 % '“ééﬁ.%A:
n-3%1 Vsc — ow 30’7 34)3 i 37|9 381-
Brighktstockgelalt % 78 L B84 . -B9,4 89,5

d.k. bel 4 {SéQCIKL'1?S b3 Kontukt8lveriange, 12 utd. 15°,

denn 7 CLd, B0 erhhill 2an_aus 1 Renslin 1: cpfimalar lusbeute
56,7 % eirec rurd 38 gridiven r—.iesn bezw, auag 1.~ Bergin

rund 5% Tells Soer vrishtstcok. ine woltere telgerung der
menge von 1°° auf 239 4 ist ohne ¢fokt —Sie_silirde
—Qur-den—Futeraum—der—pparrtur e T EeT einergon.

Zu beaclten ist, dud gemds isnlage 6 die in gegenléulrigser
Bewegung sur sntastiloneubildung siuvhende n-jluusbeute nur
lengesan mist 8% lgand. x:ntaktvé zurickgeht; gleichgeitig
nimnt die V55 ven 37,7 uis 3§,- z2u; o8 werden uus 107 ¢,
Bengzin steizeénde ¥.ngen lrightstock erhslten:

Kontakt¥lvoriage 25 % 40 % 1m0 %
Brightstiocik,/10" Benzin 45,3 47,3 50,6

"8 ist somit erviesen, dal die Polymorisationavorgﬁnge mit
2107 % Eentoktsl an weltesten virgetricben warden. Ob dieser
“fLekt suf den hohen Verteilungsgred, “en dag eingebrachte
A1C1 cerfihrt, surlickzuflitren iet, oder ot hisrbei die katuly-
tisoga Kraft der grofen HontaktBlmenge gusitzlich wirkt, list
sich sclhwer eutsckeiden. '

A nl&ﬁe 7 3

Mit Rlicksicht auf die Bedeutung &ieser ubschlieHBenden, 12 syn-
thesen uwmfasserden ~eihe Kr. 35951a,28-39 bhaben wir sie im
Zinzelnen hier asufgefutrt. Die Reubildung des I ntokibles be-—
trigt im gittel 10,7 £/1°n0 Renzin, liegt alac hogh. Tie niecdere
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3ochwefel-Phosphorasurezarl von 2,7 % beweist, duB bei Boiden
§e-uh1ten Pedingungen 4 % Alcly 12 Sta. 159, 2 std. 50

00 9 Kontaktdl ein weitgehenddr Umsate scolr wchl mbg%ioh_ipt.
Die Viscositét eschwankt und erreioht Betrdige bis 43,-"%. ~

Zusanmenfassung

ius zainlreilchen Synthesereihen, in dencn der rllly-*insatz,
das vorgelogte Kontaktd¥l und aie Temperatur vuriifri wurden,
ergeben sicn uls opiimule Bedingungen, bescjun auf 160 rack—
bengin, >ledeluge 51 - 220°:

4 % AlCly, 10" £ Fontuktblvorlege, 12 ntd. 15°%, 2 5t4.50°.
-Pie dargestellten n-ile geigter—im Miitel vzg = 38,-°, also
dic £lefche viscositiit, cie zemlif Hericht vE&16,9,71943 die --
iinzelsyntheoe mit Frischaluminiumehlorid ergebven hette.

Tieser {tberraschence ffext vur‘e weitgehend Zurch unsere
dafnabme erreicht, d8s robreuchte Fontekitil in Mengen von
302o%7107 Menzin immer wieder in aie /lsynilese einzusctzen.

é)(ot %



Synthesereitien mit kanlt vorbehandeltiem 'rackhbenein.
¥influd der Temperatur auf die “iocositit.

Les Crackbengip wurde kxalt mit Natronkalk und Tonsil vorgereinigt.

Dengin I = Rr. 200575 1, Ii=tferung, *% = 11,6, ' leifine = TN 4
Benzin II = Nr, 200575 2. Lieferung, °XZ = 168,3, "lefine = 66 %

rdie Foihen 1, 2, 3 wurden frisch, chne rontaxtdl, =it <113 begonnen,

3417
‘ 1 2 3 ; 4 ' 5
_Temperetiur — . 15° 15, 65° 15, 65,95% 15, 65° :  %o°
“~Bengintyp I T 11 o1 1
41C13/107 37 3 3 -3 . 3,2 - 3,2
Kontaktbl , . g e N - o
_vcrgelagt < 0 —52 n—>5" O—>50_‘ stets $° 28 = %0
Temperatur 12 b 15° 101 15° 81 15° 24 5 15° 24 b o°
' ' ' 20 65° 2n65° 21 65° -
2 h 95°
Zebl der cusgower— ‘
taeten Synthescn 6 . 6 7 10 7
—Eontaktdi—gebid-ds—d 452 * 292 357 =1 s 14 6,5 T
Restolefine 4 19,8 9,5 5,6 11,7 24,5
vak, 11 . . & 33 8 2,3 3,4 3,7
n-51 2~¢%. :
" fusbente o 47,1 54,4 . 55,1 57,3 47,3
R Yz 24, 22,- 18,6 21,5 23,6



inlerge 2

Synthesereihen mit 2,5 « A1C1,

und 10 bis 102 £ Eontaktdlvcrlage

Crackbenzin III mit Natronkalk und Tomsil kelt vergereinigt,

SEZ = 180,93, Clefine = 66 %, Lt. ‘nglezdostillation siecen 5 Vol. %
bie 105%, 95 # vpie 2309, ‘ "'
Eontakt8lvorlage ! 1we ' ozse | oan ' o0 %
== - - .- LTIl A S LTIl . PR - - : ,._ .
. Versuchsgruppe 359571 359572 0 3595/3_ ! 3615
Nummer 8,7 -~ 13 13 - 16 13,15 - 18 4 -7
‘Syntheeebedinyungwn
,._-.A:.—»:::AJ.CI3/A-1G";‘—~BZ 23 275" 295 2,5
“ " auf auf R auf
Zugeben einmnal einmul elnme:l einmel
Temperutur . - — 8n015°. 8n15° 8 hn 15° 12 p 159
3 ¢ 2n8° 2n8° 2p8° 2y 0
Syntheoeergebnis
Fontektsl gebildet 5,5 5, 4,3 4,3
$P-Zahl, 107 RNestbz. 6,8 13,2 6,8 9,5
——Vak-5e8tildat—150=200 g 273 r3T=y Ty~ 1,8
n-J1 iusbeute < 57,3 57,9 58,7 58,9
LA PP 17,3 7,9 T 17,8 22,3
n=81 entaslt 52° .
‘Brightstock % 49,5 51,- 57, 67,5
29,5 23,6 35,6

Erightetook je 100 pg

28,4



Synthesareihen mit I & AlT1,
und 10 bis 40 = Kontaktdlvorlage.

Crackbanzin ITI1 gem#8 inlage 2

Kontsktblverlage —— o in g ; 25 % 4 ;T
Versuclesgruppe v 35%5,1 f 3595,2  3595/3
unzer. , C3-7  4-10 713
gggtheaeﬁ;éinrungen
1e13/15n pr S T
= zugeben in 2 5td. in 2 std. in 2 std.
Temperatur 8h15° g n 15° gy 15°
- 2b80° znot g
Svntheaearpgggig ) B
Eontaktbl gebildet % © 6,7 ‘ 5,7 5,8
EP-2ahl/ 107 Lostbz. 7,2 592 6,7
Vad.Te6till. 150-209° 4 1,7 1,9 - Ze=
n-01 Ausbeute 5 58,3 58, - 55,6
" Vga °r 21,9 23,8 4,7
| n-51 antrElt 50° nrignot. 59,5 .“63,- 6%, -
f;ightctcck Ja 100 pz . 34,7 36,5 32,7



Anlage 4

- 3ynthesercihen mit 3,5 & ;‘,1013,
Temperstur 5 - 55°C, 10 - 107 & ZontaktBlvorlage

Craokbengin III

(

! Ecntaxtblvorlage -~ P10 # { 25 £ | 4D & (l 100 &
': I TSI T T T e '}i.‘:_ ST .,; Eepr iy :?:::_':T“""‘"“‘ ST l T
| Versuchsgruppe 13595/1 | 3595/2 ! 35953 ; 3616
! : i I
| Bunmer 14 -20 ' 20 -23 | 2¢c - 24 -
! poo . } S ST
j - i .
I Eynti e@sshedingungen: : 3
| Alcly/107 B2 T35 3,5 L35 3,5
: i : .
: " : : auf i auf : auf
L zugeben ; 6?ui‘ 04 T e inmal——einmEl
Tenperutur +de 2 Std. Je 2 Std.! je 2 ztd. 12 Std. 15

5 15.25, 515,25, ' 515,25, 2 s5td. 50'
35,451k 35,45,1 h 35,45,1 h

: , . 55% 55% i 55% - ,

. Syntheseergebnis: : : : : :
Kontnkt3l gebildot < 7,9 7, 'og,2 7,5
SP-zahl ‘177 Restbz. 5.4 4,8 3.,.6. 4T
Vak.Dest111.150-22°° ¢ 1,7 1,5 1,5 1,4
n-31 susbeute £ 57,9  '58,5 57,3 sa,a

" g °s. 22,8 26,3 31,- 37,6
n-31 enth#ilt 50° Brightst. 61,4 68,~ 78,5 81,2
_ brightatoock Jje 100 B2 - 35,5 39,7 . 45,- . 47,4~




Syanthesereihen nit 3,5 & Alcl3.
Tenperatur 20 - 60°, 10 = 45 « Xontakt&lvorlage.

Craockbengin 111

mMM-*‘;‘.‘—--—~ —— e

, Kontaktblvorlt:geﬂ ! 10 % ,’ — |
| Versuchegrappe | 3555/ | 35952 | 35973
! Kummer I 21 - 25 ,} 25 - 29 527 - 29, 31
g Bxgthesebadiﬁggggen: v i =T i' ’ ; ;
5*‘ 41€13,/100 Ba. , [ 3.5 A - .,
o meesen [ e | oimar | GGZ,
| Temperatur | ' de 2 5ta. 1 ge 2 sta. | Jo 2 sta. y
; | | 20,30,40, ! 20,3040, ' 20, 30, 4 f
‘ - 50, 6n°¢ | 50,60% | 5~ gC
‘ Zimthesgergebnis.; . ; | i
Fontaktdl gebildet g . o g 5T 7.3
SP-Z&h1/100 Restbs. 4,2 5,2 4
Vek.Destill. 150-200° 4 | 4,4 1,8 g0
| 01 rusveute % 57,6 . sg,p 58,6
" v LA T 2
5 B-Jl enthlilt 50° prightst, 60,7 | 59,~ f 63,5
. Brightstock Je 100 pg. " 35,- ' 34,6 [37,2

i e,




Anlage 6

Syntheasereihen mit 4 % 41C1y,
und 25 - 200 £ Eontakt¥lvorlage.

Ausgungsmaterial war Crackbenzin Il (vgl. inlage 2)

25 % T 40 «

Zontaktdlvorlage —

i

-y .
i | x 100 € 200 £
| :
Versuchagruppo 13595/2 | 3595/3 | 3595/1a 3617
Nummer 132. 35 135,37 -~ 40,28 -39 2 -7
: — : :
Synthecebedingungen: ! '
41C13/100 Be. 4 : 4 Ca 4
N ' : aut - auf ' aug " auf’
_Zugeben —einmal . _einmal—i—einmel—: —einmal
Temperatur 12 b 15% 12 n 15° 112 n 15° 1 12 p 18°
L 2nh5° 285° 215°. 25 5:°.
Synthegeergebnia; . . .
KontektSl gebildet £ = - 8,4 = 8,5 10,7 12,4
SP-2ahl / 10D Reetbs. 4,7 11,4 2,7 3,6
Vek.Destil1.150-200° % 1,3 1,8 1,4 1,3
n-31 susbeute % 58,1 56,3 56,7 55.9.2
" Vg % . 30,7 34,3 . 37,9 38,-
=1 enthtlt 5c° Brightst. 78,- . 84,- . . 89,4 . 89,5 -

Brightstock je 197 Bs. 45,3 47,3 5 ,6 49,4

~  Finselkeiten vgl. snlage 7
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Ablauf der optimalen Syntheaereihe
100 % EKomtakttl, 4 # Alcly, 12 Std. 15°, 2 std. 50°

Br. 35951a / 28 - 39

vgl. Anlage 6

Verauchs-ur.lxontaktalf

qp_z l]|Vak Deat. n—Jl L B-01

12 uynthesen

o {geblldet | :150-2009 ':usbeute‘ V5o
= 2 T S S~
359518/28 1 9,5 1 2 ' 1,6 | se,3 | 37.7
23 11,5 . 2 16 1 55,3 40,6
32 1n,- i 2 1,1 P 56,2 " 41,- _
31— 1276 e 1,4 | s6,2  23,-
32 11,6 3 0 4,7 | 54,6 38,1
33 18,2 4 0,97 U s1,1 Tage
340 737 3 1,4 55,6 4ns
35 11, 1 3 4 56,~ 38,4
36 6, 3,5 1,6 60,2 34,1
37 14,1 - 1, 58, 1 36,4
38— 5.6 375 NeTTT58,6 37,2
39 11,1 2,5 1,4 55,8 35~

- Mittel - - 0;7 | . ~2'7 - 1.4- : ‘.56,7 37,5



Uberinugen~-Hollun, . oo 16.  czomber 1943
~Ute Hi. UL SC. -

Horron Froi escr .z, ¥artin
idrekicr Dr. Hagemsnn
Zirektoxr . sclmaty
Pre Ccethel.

Betrifft: Modellvereuwch gu der vorg:sehonen Ulproduktion
uater rinesate von .rackbengin ip ddsclhung
mit Ereislzufbenein,.

(zwciter veil)

Tle nachstehonden | ersuciie boziehen gich suf die duroen cine
plonung gensa Testgelegte Unotellun: wnaorey Jdprecuktion;
nach ‘ertisstallung der ontaprech.nden botryiehliclen ‘nlazen
861l nicnt mebr rackbenzin =llein, condarn ein bestimmtes
Ceoniseh von ’

2) vrackbensin sus rareffingstsch
3) Fobalt-Kroisloufbengin i

als Ausgangeprodukt iur sie vlsyntiese dicnen, -a der Retrieb
uls ‘ndprodukt einen lrishtstoox ven V5, = 50°8 liefern acli,
. Tissen oueh in den Yersuchen des Lavoretozivms die hedingungenw
- Lorausgesrbeltet werden, unter denen bei dor rolymerdisation
mdgzllchet hoehvigcose ne.le entstehon.

Cliber dis Feindestillotion wod die wichtlgoten :nalytiscien
taten der drei obigen tenzZlinprobon berichteten wir uvnter ser
floelchen pexschrift Lireite cm 27. damuse 1943, vie dexrt
genachkten snoshen miissen jodoch in Bezwy auf don typ 3) e

—so—drelalentbensin eroinzt - worden. TSe In dem 1. tericit dig-
rutierte Malerinl stommtc sug der 2-1t des 5 - 264 Froduie
ticnsteges, war zlse ~in Jwges Tfenyrodukt nlt, kinaicrtlich
der rolymeriesti:m, bescnders ginstigen “ig-us:’ aften. Gm nun _

- oedn Ll su erhslieon, sas miclichst dem ~irentz der furcigul Nitte

Cdicien wlenprodustion o .tepricit, morde nlg 4. Mischungskom~
pomente ein sroisluutbengin hinsugcnommen, ¢nre rig der lotsten
sbeltspericde der 22, Fillung ‘' fen 16 "atammte, 1 der alsoc
der Ko:xltkoat:kt oiurk gesltert war; Tir des rlomingegerndsob
1) bis 3) rurxde, om aig Fiuckver: uskhamnlage sinen eifaktiv ]
geacgenesn arcekgeimiit nickt gur Yerflisuns st.ilen kemnte, das
Junge und alte . Tunpirodukt in verhiéiltnis 4 3 1 vereinigt, uit
dlesor Milsshun sleicier feile befindem “.1 was begiiglick der
relsleufkomponente suf dexr gicherecn ~aelite; dear nach ufe

- fagoun; der RVYA liegt der mittelwert der :eszaten Cfenproduk-
tion nkher &w denw Verhiltmis 2 junz : 1 wit. '

In verliegenden schriftasty bringt snlage 1 eriinzencde ingzaben

Uber das alte Kcbaltbensin, ‘nlage ¥ = 8 die rgebnlase mihle
reicher veihenBynthesen, c¢ie mit dum Plioun, sgemiscl und Poie
len desselben in Leboratoriunamiiatad durct refilrt vurdens
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Zum Tinsats in diese Synthesen kamen die versohiedenen Bengine
nicht etwa in der tatsiichlioch vorliegenden Zusammense tsung;
vielmehr wurden die Siedefraktionen cs bis Ccg, Cg nndtglg sto.
duroh Destillation abgetrennt und in dem Hongenverhil 8 wie~
der vereinigt, wie ems sus der 4nlage 1 des PBerichtes v, 2T7.1.43
gentid Planung ersiohtlich ist.

Zu den eingelnen Versucksabschni tten bemorion wiry

vntersuogggg des Kreinlautbonsin., alter Ofengeng

(Anlage 1)

Der Cualitiitsuntersohied swischen jungen und zltem Ofenprodukt
geht aus folgender Gegenliberstellung hervor:

alt Jung
1) Mischungsverhliltnis in Gew.% 3
A.K.-Bensin 46,- & 33,- & __
“lkondensat 54,~- £ 67,- %
2) sp-Zehlen im losamtben=in .
cé 59 £ 69 &
Cs : ' 56 4 68 %
C10 v - R 54-%— ="

vas im letsten Bericht von den {ibrigen drei Benzinproben hin-
8ichtlich der ziedekurve des Ausgungsmeterials im Sektor C

bis Cqq gosagt wurde, gilt ebenso filr die 4.,»aus-der-letzgen o
‘Ofenproduktion stemmende Probe, das niimlich auch dieses Pengin
nach seiner urspriinglichen Zusarmmense tzung weniger kurse Ketten
und mehr lange Ketten enthiilt, als im Programm vorgesehen ist,
Turchgéngig iet alsoc in der Planung das Mengenverhiltnig der
verschiedenen zohlonwaaeorstoffgrnppen sehr vorsiohtig featgze~
legt worden.

Allgemeine Bemeriungen szu den Syntheseversucren

(Anlage 2 bis 8)

Alle Kohlenwaaaerstoftgemilohe yom Typ Crackbenzin wurdem vor
der Folymerisation mit Natronkalk neutralisiert und mit. Tonsil -
geklért; beide Gporationen’eifblgten in der FKi#lte. Alle Ereis—
laufbencine arfuhren. eine Yorbehandlung mit kongentrierter,
kalter HOol-haltiger Zinkohloridleuge; hiserdurch scnk die OB-
Zahl auf 6,0 bis 0,6, Der Jeweilige fenzineinsatsz in die Synthe
88 betrug 50" g, wobei insgesant folgendes Mischungsverhiiltnis
*u Grunds gelegt war: : .

9,75 Gew.T. Dieselcrackbengin Cg bis Cg

9,42 » Paraffinorackbengin
36,05 " Kreislaufbengin "
11,00 " Dleselcrackbengin C9 und >ggq
15,00 " Paraffincrackbengin - .
18,78 " Kreisl&ufbengin Cg'und Y10

100,00 Gew.T.
) -3 -
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Als Katalysator vurde niocht chemisch reines, sondern teoh-
nieckhes £1C1l3 verwandt, das such Qouernd im Betrieb sur
Anwendung kommt; nur desteht der Unterschied, dapg das cChlorid
im Kleinversuch fein gemzuhlen wurde, whbhrend die Jlanlege
gleich die stilickigen Brocken verarbeitet.

In den Versuochsreihen der Anlagen 2 - 5 setzten wir, wenn
nicht andere vermerkt, die Synthese 1 ohne Kontaktvorlage mit
41Cly allein an; diese Reihen sind also dadurch charakterisiert,
daB die Menge des im teaktionsgemisch vorliegenden Kontaiktdles
dauernd steigt., Die suf den Anlagcn 2 - 5 wiederkehrenden
aigabonuga}cl3/100 Benzin" besiehen sloh suf Synthese 2 bis 5,
nioht & .

Dagogenkurden bei den Reihen der Anlage 7 und 8 stets 500 g,
also 100 Gew.T, Xontzktdl Je 100 Gew.T. Benxin vorgclegte.

Synthesen mit der Fraktion Cg bis Cg der verschi.denen Benzine.|

(inlage 2)

Die Versuche diesger Anlege begiehen sich auf die susfihrunges=—
form der Planung, aus den kurgen Ketten ce - Cg sutclle von

V50 = 7° herzustellen. Also hohe synthesetemperatur! In jeder
feihe vereinigten wir bei Synthese 2 bis % _Fenzin und.Kontakt-—.
-51-bei“Zirmertempera tar und ftigten zisdenn das AlCl3 in 4 Staf-
feln innerhalb 1 Std. dem Polymerisationsgemisch zu, Hach der
1. Staffel ogieg die Temperatur infolge de einsetzenden Reak- '
tlonen um 20°, Bie wurde dann rasch auf 65 hoohgetrieben. .

“ie aus den Zehlen ersichtlich, ergeben die kurgkettigen Antei-
le der verschiedenen Fenzintypen selbst bei Steigerung der :
Tolymerisztionsatemperatur noch verhiiltniemidig hochviscose Hle..
von V?o = 18 - 19%; nur das Kreielsufbengin sus altem Ofengang
(8r. 1V) néngt, mit bedingt durch AlCly-Mangel, mit 23,1
-n-0lausbeute und 6,4°F weit zuriick, Vefe: Siede="
streifen Cg bis Cg sus den beiden Cracsbenzintypen und dem
Jungen Xrelslaufbengin zu einen Gemisoh, sc fillt 1t. Versuch
3491 ein n-01 an mit:

Ve .o
L 13 103y
VPH = 1,76

Al8 PolhShe errecinet sich sue den Jlsynthesen der eingelnen
Bengzine I bis IIX ein Miitelwert von 1,78, - ‘

e die Viscositiéiten unter den gewidhlten Tolymerisationabedin-
gungen noch zu hoch ausfislen, wurden entsprechende Zul:ufsyn-~
thesen durchgefiuhrt. LEBt mun (tnlage 2, letzge Zeile) das
Gemisch der drei lenzine I, II und III bei 65 innertald 2 sta,
dr das vorgelegte RKontaktdl = 50 % des Benzineinaatz~as ein-
lzufen und gibt innerhald wziterer 3 s5td. das alcl gestalfTelt’
au,oao s8inkt die V546 von 11° in der Synthese 1 ste%ig ab bis
6,8” in Synthese 5. e ktnnen slso wabhracheinlich die gewinsch-
ten Autolle durch Zulauf hergestellt werden. Unter £lelchen
Bedingungen fanden wir B T ‘

3487 = 2 Zulaufsynthosen V5o = ca. 9%k
3489 = 2 " = eca, 11%
3485 = 2 " = eca. 9°r

--4-.
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. Synthesen mit der Fraxtion 8b-0g der verschiedenon Sensine.
L(Anlago J)

Hier sind im Pereich der Plamung die lingeren C-Ketten eingeln
oder in Mischung verurbeitet. B :

%1e bei den weiteren Reihenverluohsn Anlage 4 und 5 erfolgte
die {1lbildun, gaupt-achlich bei 15YC, sum sSorluf wurde das
Gemisch auf %5 aufgeheixt. Die Vereinigung von Pensin und
Eontaktdl in Synthese 2 - 5 vollsgog sich bei 7imzeortemperatur, |
die naghtriiglicbe Zugabe von AlGl innerbaldb 1 sStd., in vier
Staffeln. Durck Kihlung konnte dig Temperatur von 15°C exakt
gehalten werden,

DPie hBchste Viscositéit liefert das Benzin II = Creckbengin
aus Paraffingatesch (Vego = 27,8%), wihrend beim Rreislauftyp
mit Alterung des Ofenzgntaktoa dle V50 von 11,5 aur 8,8°
gurlickgeht,

Interessent ist ein Vergleich der snlage 2 und 3 beziiglich
der erreichten Viscositéten. = . -

Bensgin ) kurze Kettem 65° 1liéngere Fetten 159
Hr, Anlege 2 ibnlage 3o oo
I V5o = 17,9° V50 = 19,90
Iz 18,5° 27,8°
JIIX - 19,19 - s g g0
v 6,4° 8,8°
I+ II+ 11X : 18,9° 26,43°

Bel den Crackbenzinen Uberviegt der Sinetlge rinfluf der tiefer
Ssnthesetemperatur: trotg léngerer Xetten stelgt die Viscosi-
tét. Bei den jungen Zreislaufbenzinen liefern cie lungan RKet-
ten dagegen diinnere ile =zls die kurgen. Im Gemisch I bis I1X
setzt eich in der Kaltsyntheoe der cute rinfluB der “rackben-
zine durch: die V5g_g&§151~au£—20—-—24—$%—%agegen—trrtt-aﬁr“‘
“beidern Anlagem X1ar der 8chéidliche influd zu Tege, den das
2lte Kreisluufbengin IV auf die Viscositét susiubt, :

In ringelnen bemerken wir: )

1 -E488:'1n drei Syntheésen rurde Zontuxtsl aufgenonmen; wie
Restclefine und iusbsute andeuten, ist die #1Cl3~Menge gu
knapp bvemesaen.

I1 3490: ¢raokbengin aus Pararfingatsch ist im allsemeinen
una auck hier durch hq;ondere POIyneriaationawi]ligkeit ausge-
zeiocknet. sz in den 5 'Synthesen die Viscositit des n-Gles ein
2uagesprothen fallende Tendeng kat, ist im Dauerbetrieb nicht
mit einem so glinsiigen rert wie 27,8° zu reohnen,

1V %524: laes Materiel esus der letzten irodukticn dus "fena 10
slch insofern schlactt verarbeiten, als ci- Yeubildung
von Xontaikt¥l immer mebr stockt: 6,2 5,2 5,- ,4 D92 Ko

i
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Polymerisation der beiden Kreislaufbencine, é5 bis Cip-

(Anlage 4)

Vereinigt man im jungen begw. alten Afenprodukt die lursen
und 1 ren Ketten zu der Gesamtbreite von Cg bis Clo"'°
seigt die Polymerisation wieder die erheblioche qualitative
Tberlegenheit des {iber dem frischen Kobaltkontakt gewonnenen
Kreislaufbengins:

Junger Ofengang (I) alter Ofe IX
V5o 17,9° und 16,3° 8,4°
VPH 1,67 " 1,65 1,94

Bel der Reihe 3557 wurde das AlQ0l, = 2,7 % nach Yereinigung
des Benzins mit dem bereits gebilaeten Kontakt8l nnct.tréglich,
in mehreren Portionen zugegeben. Als wir im Versuch 3570

die AlCl,~G&be 2uf 3,5 ¥ erh8hten und auf einm=1 zusetzten,
sank ube;raschenﬂerweisa der Hittelwert der Viscosit#t von
7,3 suf 16,39, .
¥Mischt man gleiche Teile des jungen und alten Ofenproduktes,

80 entsprechen (3563) Viscositit und Polhthe der erhaltenen
_legéggm_axijhmejieohonyuitxel~ans_beidonﬂrypen-

Synthesen mit dem Planungsgemisch ohne

Kontektdlvcrlage, Brightstockanteile.

(Anlage S un& 6)

In dieser Gruppe sind nur Gemisclie der beiden Crackbengine
mit Ereislaufbenzin pclymerisiert; letzteres wurde sls Jjunges,
~elealtes Oferiprodukt oder als gleichteiliges Cemiscl von
Jungem und altem Ofenprodukt eingesetzt,

Syntheaebedinggggen: ) .

Benzine und Kontaktl bei 1Sﬂ_xaxainigen1_nachxraglxch—klol3———
Zugebdben und gwar bei Versuch 3571 auf einmal, sonst gestaffelt,
innerbald 1 sStd. Die 1. Synthese nur mit AlCly anfshren, also
8leigende Kontektdlmenge; in der 5. Synthese Detrug die vorge-
legte XKontaktSlmenge, begogen auf 1 Fengineinsate:

3493 38 %
3556 31 ¢
3556a 32 &
3558 26 %
3558a 33 %
3571 . 40 %

Wwie die Zeahlenwerte der Anlage 5 erkennen lessen, wirkt sich
such hier wieder die Anwesenheit des slten Nfenproduktes im
Benzingemisch ungiinetig aus: - '



Misohungskomponente Vzo
Jungss Ofenprodukt’ : 19,1°
altes " 13,3°

1/2 jung, 1/2 alt 17,7 u. 14,9°

vas die PolhBhe betrifft, eo liegen dle gefundenen Terte stets
glinstiger, ols oie sich Zus den 0Jlen, dige w#ir mit den eingel-
nen Benginkomponenten erhielten, nach der ¥ischungeregel er-
reohnen:; - i

Yersuch Der, pgef.
3493 1,66 1,63
3556 1,79 1,77
35562 1,79 1,72
3558 1,72 1,70
3558a 1,72 1,67
3571 1,72 1,70

Bei der tuswertung des wichtigen Versuches 3571, in dem dss
komplette Plonungegemisch suf 51 verarbeitet murde, ist zu
beachten, dul die V50 in der Synthesereihe f.)llonde Tendens
—h2t-m-18;8>1755—>17;1->16;5°F Der-Yert—17;T°—kenr—demnsch—
nicht als tats¥chliches Mi%tel zngenommen verden. 'ieg sirde
bedeuten, dal 1t. Anlege 6 eine Brightetockzusbeute von 50 £
Je 100 n-01 nicht gans erreicht wird. -~ rnth#ilt d=zs Ausgangs-
bengin die Xreisloufkomponente lediglich 313 Junges- Ofenpro- - -
dukt, so sind zus dem n-31 von Vgn = 19,1° etwa 54 % Soer
brightstock gewinnbar. Tiegt sie S ntheseeinsals nur als
altes Nfenprodukt vor, sc betriégt der Gehalt des n-les 38 €. ..

Betrachtet men die Jlzuebeuten der in rnlege 5 aufgefiltrten
Synthesereiben, sc fHllt suf, daB8 bis usuf Versuch 3493 die
Reetbenzine noch verhéiltnismifig viel 0lefine enthulten; ihre
“ongentraticn liegt gwischen 11 und 23 #. Vir kommesn zuf diese
Festetelluns sphiter noch surliok. Festguhzlten ist, daB die .
fusbeute &n n-01 sSus dem kompletten Planungsgemisclh bestenfzlle
4853—4~betrigt;—dteser—rert—entspriocht 77 < deT ¢iTzenete ton
Olefine, ist zlec nicht «ls schlecht zu bogeiohnem.

Polymerisation des kompletten FPlunungsgemisches bei 20 bis 309
unter Vorlage konstunter‘ggntaktalmengen.

(Anlage 7 und 8)

Dle Syntheasreihen der inlugen 7 und 8 unterscleiden sich von
allen bisher hier beaprochecnem Versuchen dad-.rch, a3 dem
Planungsezemisch vor jeder Polymerisation die gleiche Gewichts-
menge gebrsuchtes Xontaktdl gugesetzt wurde. "ir heben bei
gahlreichen, mit Crackbenein sllein durchgefiilhrten Synthesen
mit dieser MaBnahme cute 'rfolge gehabt. Und swar 8tieg die
Viecositit des ergeugten n-Oles mit der lfenge des kcnstant
vorgelegten Kontaitbles. ¥ir geben =wei Pelepicle:

-7 -
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Freste Synthesercihe Kontaktyl vorgelegt Vsp des n-lles, g

5 % Al 10 # 17,3°
2 Alc}3, o
8’ 3ta. 15832 o9td. 50° 40 % 17,8°
100 % 22,3

2welte Synthesersihe ,
12 sta 25 % 30,7°
:sg,%oéﬁ. 503 * 40 % - 34'3:
100 % 3.”9

Gerade bei tisfen Temperaturen, bei denen die sithe Beschaffen~
heit des HontuktSles und der gebildeten oberen Schioht die
Turchdringung dieser beiden fllissigen Phasen behindert, wirkt
es sich asuf Umsatz und Visooeithit glinstig sus, wenn das einge-
brachte A1613 von vorneherein weitgehend verteilt wird.

Bel den Synthesen der :nlage 7 und 8 waren 100 - Xontaktsl
vorgalegt; kaltes Benzin und kzltos Xontakt¥l wurden vereinigt,
dann A 5

ratur betrug bei anlage 7 gensu 209, bei Anlage 30%°3, nech
10 Std. erhShten wir die Temperatur auf 60°, Der Vergleich
der beiden Arveitstemperaturen ergidvt =2lse Mittelwqrt aus neun

Versuchens: 20°% 2925
Anl., 7 Anl, 8
n-31 je 100 Pleanungsgemisch . 50,7 - 49,7

" " 100 Olefine 80 % 79 %

I P 17,4°  16,7°

Durch die vigligg g8 Kontaktles ist aulso die mittlere sus-
beute ven ——J—;——§~L1 = 46,9 % (snlage 5) un 3 bis 4 % ge—
stiegen; die VcPisge von Kontakt8l hat sich demnach ginstig

susgewirkt. Trotzdem liegen die Kongzentrstiocnen der in Rest-
benein er:ittelten SP-%erte b;i 14 bis 16 %£. vielleicht ist

dlese Zahl bedingt ‘urch alke olische _Gestse,. die.nach-der———
ZnCclz-Behandlung nock im Ausgangsbenzin verblieben sind. .

%as die Arbejtstemperstur betrifft, sc seigen sioh 20%¢
gegeniiber 30%Y%C als, weun such in geringem iaBe, Uberlegen.
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Bel der Polymerisation der Komponenten des Planun:sgemisches
seigte es mich, 4aaB das aus der letsten “fenproduktion stum—
nende Co-Kreislaufbenzin die Viscositlit des gewinnberen 5lcs
viel ungiinetiger beeinfliust als des im frimschen Nfen aergeugte
EBenszin.

Um hochviscome le gm erhalten, mus die Polymerisation bei
tiefer Temperstur, m8glichst 20% und unter reichlichem Fin-
sats von Alcl durohgefidhrt werden, Gegen 3chluf der Synthese
wird das Gomigeh auf mindestens 60° hoohgeheist, um 1) die
Unsetsung gu vollenden und 2) das Font:kt8l fir weitere
Uneetzungen gu aktivieren, 's empfiehlt sich, der besseren
Verteilung wegen eine reichliche Henge gobrauchten Xentekt-
tles vorsulegen. ’ ’

Die Fragen, in welocher Reihenxglgn_Alclaf_xoa¢&k$61—nnd——
“Boneln ra vérelnigern sind begw. ob man Furch gostalffelte

oder einmslige Zugabe von &1013 die hiokhete Viscositiit er- -
reicht, sind noch nicht gang entachieden. Ihre Beantwortung

_ﬂird#wohlndurch~d1e~ar588ncrdnnng”dbﬁ“syﬁibeaeeinsatze-
beeinflus8t, =lso letzten “ndes erst im GroBbetriod abgeschlos-

sen,

Inm LabvorstoriumemaBstab wurde rit dem kompletten Planungages --
misch bestonfulls eire n-flausbeute von

50,7 7/102 Fz = 80 £/100 Clefine

sowie eiﬁe‘V1scboitét von

¥50.= 17,4° entsprochend etws 45 5 Brishtetockanteilen

err-icht,

-,



Anlege 1

Kreislaunfbensin liber Co-Xontakt; altes Ofenprodukt .

Las Produkt atsmmt cas dez lotsten Yerilode des mit Wasseryes Aurch-
gefihrten freislaufiouerversuches in Ofen 10, 22. Flllung, und gwar
aus der Zcip vom 1. - 9, Juld 43. Gemisoht waren 170 Kg. A K Donzin
(45,4% aer Tliussigsn Ofenprodukte) uﬁt 200 Kg !lkondensai {55,4%) |
1) Analyse: 55 = 0,731 ’010f1ne = 47% a D,y = 1,4038

2) Peinsohnittanalyse

3552
Fruktion Vol} % Gew % a5 n D,  Olefine
I

O ilefmonbe—— 255 2,2 0,640 - T

®s 31 bis o 6,8 6,1 64T 1,3692 60
% 51 v a2 11,6 10,8  ¢69 3810 59

2 Bz * 115 10,2 9,5 672 3978 54

@ 10 v 135 11, M, 697 4030 6

@ 135 = 160 10,- 10,- 720 4100 - 50

S0 160 * 184 79,6 9,7 7351 4160 a7

€11 184 « 197 4,5 4,6 743 4252 44

%12 197 » 225 557  6,~ 763 4247 38

Cr5—r25——176 4, 42 757 4261 36

®14 246 ~ 264 3,3 3,5 765 - -

®15 264 " 283 - 3,0 - 3,4 772 4321 39

®16 285 " 298 2,9 3,1 e 4350 30

€17 298 ~ 314 2,9 3,2 784 4359 29

Cig 312 n 334 2,4 2,6 790 337 ' Pararfin

- 3334 " 382 2,5 2,8 798 . 4391 »
- kstd. 352° Gyd 7,2 808 4409 "

3




Anlage
Fortoetsung

Pes Kretsleuftensin enth”1¢, YLezgran taf dep Silcleartel

btlis einochlieBlioh 0103

3

1t. Annlyse 1%. Flemang
oL Thme
Cs 10,7 Gew.% 19,5 Gew.%
e .. 18,8 » 19,6 =
Cq 16,6 ) 17,4 =
G . 19,4 » - 15,9 -
Cy a7 e 14,2 -~
C1c 17,- = : 13,4 -
100 Gewe® . T 100 Gew.%
Englerdestilletion
aieﬁot eﬁ 46° 60 Toli & 173
5 Voll § 66 10 260
1o 76 80 236
20 93 %90 #9¢:
30 109 95 - 345
40 128

50 . 148 SK Z1ffer = 167,2



Aniage 2

Synthesereihen nit derxr Prektion 35, bis Oiger

verschiedensn Bensintypen.

Benzin I = CraokbenZin eus Gassl

Bongin II = Creckbensin susm Paraffin -atach

Benrin 111 = Kobaltkreinleu!bonzin, Jun ‘er Ofengeng

Benzin IV = Kobsltkreisloufbensin, alter tfengang
Anfzngstemporatur 25°, ansteiiend bis 65°, Gesampdemer 8 5td.

Das Mittel sus S Synthesen er. ab:

Synthese

Aus. sngsbenzin . v::a.#,\»r.c 7/ Rest= =1 200 °C DL )

'y Frakt. Olefine  XTe 406 B oyefine Ausb. Ve, VPH

« S
1 % , ‘ " o
bis €0 3487 3,6 9,4 67,3 17,9 1,81
C .
8
11 : 86 3489 4,- 6,8 67,1 18,5 1,86
1II " 65. . 3485 3,- P02 BZE 19,1 1,74
wo . 52 3553 7,3 18,6 23,1 6,4 1,99
IsiI - - o o o
S R 7 3491 3,4 6,4 57,6 18,9 1,76
+IXY .
. o | |
- | ® 74 3491 304 14,6 55~ ST 4,75

lau?f



rmlege 9%

Synthesersihen it der S‘rakt:.on ab 09' aus

dext verschiodenen Dengintypen.

Bonsin I = Cruckbenzin aus Gasdl

Benein II = Cresokbensin eus Pn-att:ﬁgatnoh

Dongin III = Kobaltkroillaufbegzin. jungler Ofengaﬁg

Benzin IV = Kobaltkreislaufbenzin, alter Ofengang
Synthesedsuer 12 Std. 15%, denn 2 Std. 65°,

~Das_¥ittel sus S5_Synthesen er ab: .

‘Aunsangu‘bem'n Verse ,q smh;::t_ n-31 200° ( D, )

Typ Frakt. Olefine Tre $00 BE. olefine Ausd, VSO VPH

& , % % °g
r % : : \
Z 54 3488 3= 16,8 39,4 19,9 = 1,55
> N =
it , .
Ix " 67 3490 3.- 4." ‘58.3 27.8 1'48
' Cq : -
Hnroo, 50 3486 2,4 4,- 42,5 11,5 1,53
%10
w .. . 45 . .. 3554 2,1 . T.4 - 34,8 . .84,8 . - 1,77
. Cqt+
Trr 3 |
Tix 092 57 ' 3492 2,6 4,4 50,2 20,5 1,53
¢ |



tmlare 4

Synthesersihon mit ireislcufbenzin allein, Cg bie Oy,

ienzin

renzin

Fenzin 11 =

Junsea uns altes Cfenproduict o

=

k]

L

Gemigch 1

alter

I= ReLaltireimlaufbz,., juncer ‘fen RN Yre 175 p

fengsang e 156

t 1 vyon ienzin I ung o7

Uynthesedsuer 12 Itd. 15°, dann 2 std. .59,

las i tel sus 5 uyntheason er ab;

jusgrngskroisisufbz. Verm. ,, cfs'?""gggt_ n="1 2%° (3, )
Typ 7 Frakte :lefa  fre 100 B2 ulofine  Ausbe Veg Vel
2 T O
Cg _ ‘ '
1 Mo 5G 3557 47 4,4 S1,8 17,9 - 1,67
“19
wicder~ - "y 357 3,5 506 57,8 16,3 1,65
holt : ,
11 - &) 35%% 2,3 9,4 34,5 3, 1,94
i " 5y 3563 4,3 S,- 47,5 12,8 1,81

X 10 3yntheven wurden durahpefinrt,



Anlage S

Synthesereihen w4 dem Plenmmeoscerndtzgh

ohne Vorlage von Fontektsl 3 der ersica Synihese.

Benzin I = Cractbepzin ans Gonsdl 05 bid >09
Benzin IXI = Crackbensin aus Paraffingstach 05 bis >09
Lenzin Iil = co-Kreislaufbenzin, Jun.er Ofen Cg bis 010
benzin IV m Go-F.roislaurbenzin. alter Ofen Cg bia 010
Syntheaedauer 12 3tds 15°, damn 2 3ta. 659;
R ittel ous 5 Synthesen orgabz

Ausgengsbensin. Synthese - _ 0
__,___fiégﬁsu,_ole:inn——zﬁ!ﬂi——ﬁi—ex;f——aiif——‘__”"*‘i 2007 C DY
. fire Aasb. v N - VPH
iyp  Benzim 1, Gem, 100 Bz olef, : 50
e . % % °r
II+ Jung €3 3433, 3,7 6,2  53,- 19,1 1,63
I+ B :
I« © 2at 60  35%6x 2,7 10,8 ° 44,3 12,5 1,77
v ‘ :
" » . 3556a 4,3 Ll 4 41,1 13,3 1,72
IeIT 14 ' ’ - - —
—+1T 1 Jung—— e~ 2,8 25 - 40,8 13,4 1,70
e 2ale |
T T T 558 4,4 19 4mg - 14,9 1,67
! .
Tt TUUBSTIN 3,8 16 48,3 <177 1,70

N} Durch Molekulardestillation wurde dex Bx-ie,htatook bestimmt,



Anlage 6

Eealtimuna_z; aea Iﬁrightstook_:anteils in ven

n-‘len ter Andage S ¢nxeh r«'olekulsrdoatillation.

ide fntelle an Drightatock - v% b 50° g bet:rugén:

ﬁ:reinlauﬁwmmnonto im eingesetzties p-'1 —I;':rightétoa;_cr
AuBpungahenzin-Cominch BXe. . Vee 0 VRH o yp Cawe %

S e e e,

O . % ga
Junger Cfengang 3493 19,1 1,63 1462 a4
:_ﬂ T
alter - fengang 3556 12,5 1,77 1,73 8
V2 sung, V2 a1e 3558 13,4 1,7 1,69 44

3

" T sy a7,y L0 1,7



Anluge 7

Synthesereihe mit dem Planungsgemisoh bei 20°0

unter Vorlage von xonstant 100 Gewe. % RontaktSle

vgle /nle. 8
Augengsmaterial war Plamungsgemisoch 3558 Bs. I bis IV mit 63 %
Glefinen ( Anlege S ). Synthesebedingangen: 3,5 bis 5% Al Oly,
10 sta. 20°, 2 std. 50% 190 Gew. % gebrauchtes ‘omtektsl vorlogene
Bonzin und Xontekt8l auf Temperatur ¢instellen, vereinigen, dann

AL 01, aufl einmel gugedben. N .
: B 3574
* L frel = % Nred ~ 6 ire? = 9 'Tel =~ G
Al Cly ——> 3,5 % 4 % 5% Mttel -
benzin g 500 S0 500 100 ¢
- Hontaktsl - 500 R ) By 00 %
erhitzen 10 5$d.20° 10 sta. 20° 10 std. 20° -
- 2 864.60° 2 3td. 60° . 2 Stde 60° - -
Restolefine 16,3 £ 15,~ % 11,- % 14,1 %
-‘Ktbl-nen———————#-u—,-sal—ﬁ—-e?&—*—-——o—;ﬂ—-ﬁ et
Vak, Dest. II 4,2 3,9 ¢ 4,2 4,1 %
n -
Augbeute 50,5 % 51,7 4. 43,9 % 50,7 #
Voo 16,30 18,> © ~18,-° 17,4°

vPu 1,68 1,72 ’ 1,73 1,71



Synthesereihe mit dem Planungs;emisoh bei 30°0

unter Vorlage von konstant 100 Gew. % Kontextsl.

Vée Anle 7
Ausgangsmaterisl war Planungegemisch 3558 Ba. T bis IV (Anlage 5).
Synthesebedingungen: 3,5 bis 5% A2 Cly, 10 sta. 30°, 2 ssa. 60%;
100 .Cow, % gebrauchtes iontaktdl vorlegem. Benzin und Fontaktd8l anf
Temperatur einstellen, vereinigen, dann Al Oly euf einmal zugeben.

3575
R Irel - 3 Hre4 - 6 Hre.7 =~ 9 S NMrel « 9
e B RY P 5% Mttel
Bensin g 500 500 . s00 100 %
FontaktSl .g. 500 500 500 - 1007%
erhitsen 10 std. 30° 10 Std. 30° 10 sta. 30° -

2 std. 60° 2 8"&692—?—&6-‘#— R
 Bestolefine 17,8 & T3 E . M- 16,4 %
Et51 neu’ C-1,5 % = 0,3 % + 3,4°6. + 0,5 %
Vake. Deste II 3,5 % 4,5 % - P ) 3,7 &

n-0o1 |
Ausbeute | 50,3 % 49,4 % 49,5 % © 49,7 %
V5o 16,29 15,39 17,5 ° - 16,7 °

ven o 1,69 1,72 1,72 1,M



Ruhrchemie Aktiengesellschaft Oberhausen—rfiol tag, Cen To.1041943
Oberhausen-Holten - AbELHL - 21/ Sehr o _

dolire 43/10/4

- Iber dle Stabilisierung von synth. len durcsh Zugnbe von Inhi-
’ biltoren vor der L vnithesoc.

wber unsere Vercuche, tle durch Zugahe von Inhibitoren zum Crack-—
benzin ver der Synthese unempfindlich éegen helden Sauerstoff zu
machen, berichteten wir wuletzt zZusax:onfasrend 2z 3.Januar 1941.
Hach dem damaligen Stand unserer experimentellen “rfahrungen er-—
wieeen sich nur folgende ngtanzen als wirksawme Stabillisatoren:

13 chenthiazin ='"hiediphenylaain
2) B = ‘Thionaphthol
3) # - Barhthylazmin bei Zusstz von 1 )

» _ 4) snthrachinonyl-s-hydrosulrid ( schwiicher )
iie in Gegenwart dieser Ftrper durchgefihrten Pelynerisationen ex-
saben auch in ihren sonstigen Tigenschafien eirwandiroie & hzior-
Bittel, die einer 6 s tii'ﬂdiéi@-'h_é’zllétmég—‘ﬁi’ﬁ-ﬁﬁiﬁ?&*‘&ﬁﬁﬁfﬁ*}ﬁfﬁ“‘b@i‘"—“
160 ohne wesentlioke Verdnderung ihrer Anelysenwerte stand. hiel-
ten. . .
%“ir haben in cen letzten Jubren unser Interesse .uf die inwendung
dee Fheaihiﬁzins_konzenixierxT—daacbaa—&eéeeﬁ—&ie*r:ugn‘bﬁéi§§1fef,w
Ob P R s
1) noch andere aLiphatische~oder~aromatische Tdrper gefundon wer-

den kornen, die sieh ale Inhibitoren cignen. Lo

2) an Stelle des . henthisoins @it gleich guter “irwuns -oine 44—
dungsaconpobbenten schwelel und Liphenyleanin dem Henzin zuresetat

werden kbnnen. B
iie Frgebanisse angerer, au! diesen velden lebisten durchge flihirten
neuer Yersuche scllen nachstehend arortert wercen. '

1}vntersuchung zehlreicher Inhidbitoren "auf
inre icrung. (AnTage | und =,

LLJer Lusate der. verschledenen subatanzen Vor der  "lesynihiese betraps
@y3 = 0,5 . Je 100 Cracibenzin.

In den Versuchen der Anlage 1 wurde &le nuenh der colynerisation
anfallende obere schicht ohne "inschaltury cirer zusdtzlichen
dgesnahme in Ublicher .cise entechlort und destilidert.

Yon den untersuchten 5o . 8Trpern verschlecenster coustitution und
cusamnensetzung erwiesen glceh nar 3 2ls wirk.as:

1) ¢‘henthiazin
2) B=7hienaphthol
3) ‘nthruchlronyl - o o

l

-in bisher untekannter, neuartiger iInhibitor wmit Futer wiabiilsicw
render Lirazurg konnte also niechnt gefunden werden. enter diccen im-—
eténden gchien es una frfolg versprechend, dle ¢rhaltene okere
Schicht rach lusatz ven 1 frieschex al.l 3 2 “td. aul 200" zu .
eriitzen, e¢he sie entenlort wurde, und so aie inhivitorwirimarns =it
der ALY 3 - Hachbehundluny zu kombinieren. 4r haben diere ar-
beitswelee mehrfach in unseren Berienten gestreift.

’ e

2
“1le inlege 2 zeipt, Xommen Lei dieger ¥orr der inwndiung zu den
obigen bekanntern .ubsicnren 4 weitere wirkrane hirzu:

-2 -

A)s 5000 W 43 30002 GJ0T52



Ruhrchemie Akfiengesellschaft
Oberhausen-Holten ‘-2 -

13 Trithiofcranldehyri

2) a-fitrosc-id-Faphthel
3) e=-"aprthceninon

4) Thionnalid-

"in interesexnter Lirper ist dae untsxr 1) gufgelihrte “rithiofornal-
cenye; o8 stellit nach seliner Jonstituticrn eipen Techsring dar, ia
dem - ung ¥, abwecheeln. Thionslld 1st bekannt sls THllucgsaittel
£ir $chwersetellsalze. r

2) :ugabe van -henthiazin in ¥Yorm celner Bilduﬂaakampauunten;

Tiniage 3 bis 7)

ber die Versuche, an Ttelle des rerondert horgestellter Chesntinla-
sice zuar “arelnfochung selner Hildungskomponenten ‘convwefel uand Hip—
henylamln den 2uspengatensin tustsotzen, berlchielern wir zuletyt am
“3e pril 1545. ies:ten wir die Lwungen- g, die 6,5 .henthiazir ent-
apreciien und crhiizten die erhaltene obere iehieat zumsitzlliol 1 Hud,
“Huf 180 5 um e itaungdes—Irhivitore—su-firdern;-so tonntevwars——
eing ernebhliche Yerbosserung der . ~iteabilitit,.aner cock niclht die
hervorrasperde irkung dee rhenthinfins errelckt werden. lLer Yergleloh
_lterungswerie 160" ergely:

¢ e {igig) @ B Phenthianin
Gb.itﬁﬁi(:f&i T obilde Yein
iBg
sy Verbraneht 3e2 % G
+ Voo : . €y 34
¥ v Sek Tyl .
R S -5 BT 1) MBS TrTS MRS R30S VSIS T o 10 RO S IR LIGL ) s 902 0 2id- v oA o

rauer nachtegancern. s wurée im Hguimolekulerer farhiltnis soviel
cawefal und ipherylemin dem Craickbernzin zusepetit, a2l3 0,3 » besw,
0,% 7 -benthievin éntagraehen, agd. cie e2raszltere cbere chicht ver-~
zchioden: Yarse aut 180Y% oder 2607 erhitet. - e e -
lr erhielten bisrbel: :

|

inluge 3 + 43 suf Tariz 0,5 Inhibitgr werden uvurenh ¥nitzen 1 - U 8%
20F 186% [in1.3) btezw. 2 “tde =ufl 260" {(anl. &) tgladchlich die vor-
ziigliichen ﬁlteruggeaarta cse yelnsr henthiszine errsicht. “in lianseres
crhitzen oul 200’ inde= wirkt sich asginetis sus, cbesohon 2ine senge
von ¢,% ° Irhititer als yvecht héch hervelcehrned werdsen mud.

Anlage % 4 6: Usht man ven der hasis 0,3 7 Iahlbitor sus, w0 fsl ge-
WAE Anl.% fuch eine 8 stimaize rrhitzurg wul 130  nicht gseignet, der
unrulanyglienen (rad devr “iabllisferung fu <ertesssrn. le ° indlchung
ble%bt tei + 30 -, dis v2 bel Zo. - “rhitut san dagezen stirker, auf
260%, so errgiont dis Alterunpefestigikelt nach 1 “td. zwar den {pite
renwert dee “henthimzine, £311% aber nach € und B “td. stork ab.

omgeseniber leidet die sabilitsl der mlt 2,5 oder 043 henthiesin
irhibitisrten -le abBciut ksinen TShodeng segn nie 1t. Anl. 7.1n derx
)

TOIm Gex obsrern . ck 3 Groil;t Werion.

cht & 1. uuf 158 = 2

A/Bd 16000 11 42 G/eTEE 31796 DUrChsd‘\riﬁ



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

Zueammenfascung.

Die Gruppe der wirksamen Inhibitoren, die alp “usatz zum Urackbene
zin vor der £ynthes in Yrage komuen, warde um folgende Xdrper .
erweitert: Trithioforasléehyd, a-Nitroco-B-ispnthol, &-i .phthochi-
non, Thlionzlid. $ie stadbilisieren das L1 Jjedoch nur unter der
Yorguneetzung, dase dle obere Schiceht noch einmal mit Alcl3 nach-
behuncelt wird. - ' :

ceyr sasalz von chesfel uné T“ipnenylanin anetelle vorn Chenthiazin
ergibt <okl altezungsfoste ' le, inces iet dizs Stebllitit cees mit
fertiseu Phenthiz.in inhiibvitierten Tleg zuf Crird seines Ver-
naltens-bed - Lingerer +rhltsung zufs Zeco ls ‘iveriegen zu bezeichnen.
Yine & anlhzoung, dle Bllcurigekomponenten direkt zu verwenden, = T
liegt umee weniger vor, cls die yesonderte ierstellung des Fhent—
hiavine xeine teohnischen Schwiler:gkeilten mehr bereitet. )

snlzgen

A/Bd 10000 11 43 G/AIB8 27796 Durchschrift



Ruhrchemie Akﬁeﬁgeséllsdmff -

‘Kormale Yerarbeéitung der

Oberhausen-Holten

oberen -Schicht.

1.) Frfolgreiche inniditoren.

Anlage 1

2w N
cusate_ven Crackbenzin vor der ‘lsynthese.

lnhibitor Zuestz Vers.:.ir.f""h‘er?ng Yz 160°
: AT I
. R cmd
Phenthiarin roh 1) , o;S 345%/8 i3 1 0,83 0,3
e " | 0,5 13455191, 3 | 0,95 0,05
" AR I eys ., 3012/1 2 1,2 047
£ = Thlonaphthol 05 3A55/51 L i 5., 2,7 004
" " : 0,3 | 3012/ & 3y~ 14
inthrachinonyl -2 SH 1) 0,3 | 3012/4 13 3.6 3,8
e ey e e e — ’ — [
t }
2.) Ynzulédngliche Inhibitoren i .
‘ . ; ;
K~ Hitroso-B-imphthol .2} . 0,3 ; 3012/6 S - 3,9
Trithicformaldchyc 3) . 0,5, 3455/11 1 ¢ 26 11,8 4459
_ - =575 j‘j4§:/bz L LTy A ryad
F-Thiokresol . 0,3} 301Z/% 3L 11,6 5,7
K ~fnipbenzaldenyd L 0,5 | 3455/31 a4 loi f 7,1
“pibenzyléisulfia T 6,8 [TI4SS5/16 T 1 50 36,2 7,5
Thio-diglykoll 0,5 . 345%/50 | 53 27,4 6,4
Thio-benzaldehyd 0,5 | 3455/11 55 25,4 7,2
Liphenylsulfia 0,3 0110, 58 !30,6 . 11,8
simethylthiophen 0,5 | 2455/45 6o 127,35 I 1,4
Thiosinsdln reinst 4) | 0,57 3455737 163 '3i,- | 6,3
Thionaphthen © 0,5 ! 345%34 | 90 (42,2 | 7,5
i-iphenylamin 0,3 1 301279 | 95 129,95 1 13,1
Ni—thiosalfat 0,5 | 3455/20 I 104 ‘48,5 | 9,8
“henol ° [ 0s5 | 345571 S119 137,61 7,4
“ibenzyleulfic | 0,5 ! 345542 1116 i50,- 1 11,6
.henyl-thiosemicarbazid. ;095 5 345%/30 1 (120 41,1 B,
iAphenylen~ox, d _ . 0,5 , 34%5/28 1 5 174 41,4 ! g,
‘henyl-§-Kapththylemin f 0,5  3455/z9 I | 132 [ 35,5 3 a,1
' i i

AS 5000 B 43 30002 G/0T62
v



»"Ruhfdlemia"‘Akﬁengesell'ﬁalaft - Anlage 1

Oberhausen-leten

o

Inhibitor i Zusatz' - Vers.ir. | Alterung 0, 160
i : + v5°! vz % HZ;
, s o i em”
2-imidothiazol | 0,5 3455/44 141 | 39,4. 8,6
wo L . 0,3 3012/7.. . 94 % 17,9 . 9,9
F-w—pmino-benzaldehyad - © 0,5 1 3455/22 T 143 - 34,7 9,5
.Acetonitril . | 0,5 | 3455/25 I. 146 . 55,9! 10,9
Difﬁptohjl-thioharnstoff ' 0,5 . 3455/40 ' 148 ' 47,8 9,3
- " " . 0,3, .3012/3 107 | 36,7 12,0
Faliumeyanid - 05, 3455/57 1. 132 .. 26,9.: .. 9,1
.~-Jhenylthio-aemicarbazid+-o,5Hmm~~*3456/49~_WJ48_4_-46, «*~Jo,6~~
rhodanemmonium A i 0,5 i 3455/21 I 150 : 46,5 11,5
Phenyl-thiocharnstoff . 055 .. 3455/47 143 . 45,2 10,=
~syme Tiphenylharnstoff i 0,5 - - -3455/33 - 181 4642 75T
. bi-o-tolylthioharastofs = 0,5 | -~ 3455/33 151 ., 45,3 . . 8,8
Liphenyl~thicharnstoff ... 0,5 | - 3455/6 152 | 61,3 . 14,3 .
Thio-acetanilid | 0,5 3455/46 153 2,5 11,6
Bénzonitril . 0,5 | 3455/26 T 153 46,8 8,4
Biphenyl-thiccarbazid 0,5 -4  3455/42 154 57,4 12,5
paphthonitril 2,5 3455/32 158 - 44,1 8,1
Thionalid 3 TS5 . 3455736 1. 161 51,1 9,1
2-Thichydentoin L0,5 3455/35 165 ; 52,3 9,3
aphthylen-diemin 0,5 | 3455151 167 | 42,3  B,-
X-Haphthochinon = " 0,5 |,  3455/12 1 168 | 59,9 9,2
Hydreehinon _ T 0,5 3455/3 168 . 47,1 10,4
Carbazol \ 5)° 0,5 3455/23 I 187 | 65,2 ° 10,3
ryrogallol * 70,5 3455/2 . 188 4B,6 . 11,4
Benzylemih ' 0,5 3455/23 1! 286 ' 69,3 9,8
f8~amino-anthractiinon ! 0,5 ! 3455724 1 ? 207 = 60,~ ' 9,8,
¥aphthochinon i 0,5 3455/53 I 214 58,31 9,5

. Anilin Yoo,s' b 3455/4 [ 216 | 64,- ' 11,8

Thiobenzenid _ |05 3455/7 218 | 55,3 12,5
Eerképtofbenzthiuzol » C 10,5 3455741 §‘236 i 64,5 1 12,5
- w " e)§ 0,3 3012/8 } .81 | 30,9 { 11,4
~yridin \ g 0,5 3455/5 | 285t 47,3 l 10,4
Anmelrkunken.' v E 3
1)(1 frei von korrosivem S. 4)¥orher Conradson 0,79% VZ=3,6

g‘lorher:Conradsoxmo 2647 V2=1,7 5; U1 durch Ton&il Qicht au.fzuhellen
" =0,047% "=0,02 6)itockpunkt= - 237C.

AlB 500038 43 30002 G/0752



Ruhrd\emle Akhengesellschoﬁ ‘ snlage 2

Oberhausen Holfen

Zueatz von. 1 4 AIGI; zur oberern fchicht und Zrhitzen zuf 200°

1.) “rfol reic_e ) L

Inhiblter S Zusatzz Vers.ﬂr.\i%terungvgg 1302__
. : : ] \\\50 . ’2
P
mrithio-for:alaehyd 1 6,8 §5 3455/11 I1; 0 ;0,28 | 0,05
‘B-Thionaphthol - 0,5 | 3459%/9 12 (0444 | O,
(srthrachlnonyl-z &H 1 0,5 | 3455/14 40 | 0463 ; 0,3
K =Fitroso-fi-lizphthol . 045 g 2455/13 b3 50,66 § 0,15
aziuphthochiner . - T . 3455/12 11; 4 1 0y8¢ . 0,=
Thionalid 1) 0,5 i -3455/36 I1; o | 0,36 | o,
' S po |
’ ! . !
o - e - e s e = . : i
i ; .
2 ) unzulanrliche Inhibitoren. i §~ i ;
| ~ : i Lol
Cerbazol a ©.2)1 0 0,5 3455/23 1ii z 41 F0,=
Tiberyyldisulfid . § 0,5 1 3455/16 1112 i 11,2 . 1,2
vhenyl-Thicsemicarba.id . | 0,5 | .3455/30 11,45 | 23,3 | 3,5
TESETETAT Tt ——y é 3455/ 20— 4S— Yo ——556
rhenyl-4d-haphthylamin g .5 f 13455/29 II:51 ! 16,2 i3s3
g-kaphthylenin: : ‘ 0,5 | 3455/10 25.; 30,3 ( 44
‘Jipllenyleﬁ-éi:{& e 055 % 3455,28 "'31"5'66' . 3"0,“8“"’"”"5'36 .
A-haino-benzaldehyd | 0,5 E 3455/22 1l§67 34,- . 4.7
rallaccyanid i 0,5 [ 3455757 IT{6B | 28,7 | 3,8
Fhenol ] ou5 | 3435/55 11169 | 41,5 | 6,4
taphthylendianin - ] 0,5 3455/15'11.75 36,2 5.8
B-Anino-inthrachinon P 0,5 3455774 1;‘89 33,1 | 4,9
shodsnaanoniam | 0,% 3455/56 11{92 | 45,2 8,8
Benzonitril 0,5 3455/25 1110441 63,9 5,9
Acetonitril 0,5 3455/25% 11I204L 59,4 9,6

|
\

1) wvoreer: Conradson=o,.1 7
2) vorher: YS=o0;59 j Conradsonm = 0,50 .

Al 5080 8 43 30002 G/OTES



Ruhrd\emle Akhengesellschaft U
o Oberhausen-Hol!en - _ snlage 3

mi untu ranhqnc a 5
‘.z-.:au Cer er.r' .;Z

schiouan innge wnf

4R Cracklhensin 3477 wurden o,i? © % und 0943 = ("6"‘5)" 43 gugef: iFte v
Jie naah Polymerisstion mit & 5 AL (.*13 in 8 3td. 95%° orneltene
obere tohicht wurds in 6 Teile getailt undé vor der :ntchlorung
versghieden lnruje aut 182° ¢ erhx.tzt, slsdann bis zum B-"1 doutil—

S W._;Wnﬂh,-, S 3530

T LT gdrery de |2 Tga. |4 5ga. | 6 T2a. de

. . o entchlceren laosl iSpa **og 1::'14:8 ‘1808 ;
1) dac orhaltene n-1 ergab:
ingbeute 5704 ¥ 155,34 55,9 % 186,- 7 | 56,3 % 55.9
Yoo 12,29 1 11,7% 11,1 111,9% | 11,5° | 13,9
vE ‘ 0523 | 0,13  |c,20 . |o,14 0,18 0,42 -

- @onradsom | 0,03 & 0,08 = | 0,06 % l0,05 & 0,36 * i 0,05

"'2¥ Altoriag des n-iles 6 cid. . 3, 1co°
9, vervr. i 3.3 ¢ o¢ 0,1 2 | 1,9+ | 6,9 170,7%
+ v 50 13 2 3¢ N 2 R L A 6 %
v 1 14e2 11,7 1 1,7 ! 3,9 2= N\3,%
HEG 3,3 om3 0,4 ez’ 0,% em” 2, - Gy7 em3? 1,2
Conradeon i . 0,33 % g,08 o, 10 Py o,Za 0.15 0,16 £

A/ 10000 11 €@ 80752 37708 | Prerchsehrift



Ruhrchemle Akhengesellschoft ) o
Oberhausen—Hohen ol MI.‘:E_?’: 4

Zugabe VOn 2 . (Uﬁhx)nﬁu entspreehend 0,5 ¥ ‘nenthinzin zum crgg%—'
benzdn und Frhitren der erhelvéren oberen Tchleht verschieden
=SRESR SRe oxnlisen dex erhelubn szieden

. iange uuf 260° G. . oo e .

-E}ea“-::mgk_ben:'in ¥ 212 wurden 0,17 T8 und Ge43 £ ﬁ gl sngctixgt. .
tie. nack™rol merivation ait § 2 rluls in 8 vsd. %S" erhaltens akere
Sekickt wurde in- 5. wile geteilt und vor der-intchlsrung vergehieuen
lange auf 260 erhitzt, alsdann bie zum n-"1 destilliers. :

. _ 3589
ob.Sehieky | airekt 1igde .tz sgae logigan »&-ﬂ»gd—.—’*eﬁjgaf
[ entehloren | Z6o 26¢ [..260" .| Zéo -26o -
) das erhultene n-il ergsbs
- S S
“agbente 50,6 4 5593 % 50,8 52,1 © | 53,- = 5346 ’
¥50. .. .. 14, °.» 13,1° 12,39 - 13,2° | 13,5° 13,89
—EETT 6789 5,605 ©y8% 1 0,07 [ o, | 6,07
Lonradson 2,07 . 0,06 0y0% ! 0,06 Je,% ¢ | 0,06
’ . { ‘ ’; it
T2) Alierung des n-lee & Lid. o, 160° ' I
P o
{32 verbr. 13 i 254 - Gy 7 Qy= 4,8 =~ i_2 o
- *a 50 1 - { e 2 % o7 g0 . 28
vy T+6 ! 8,% 0,80 0,45 15,1 22—
3,0 1,8 co ’ 1,9 ca’ | o,~ca’ 8,6 cr| 2,9 ox| 4,6 cd ;
onredson o 0,10 0,08 - D486 . ! 0,30 « Qe42 -

Durchsdhrift

AlSd 10000 11 &2 O/TER 27790



:Ruhrchemie -Akﬁa-r‘yg"e;élls&i;f} .

" Oberhausen-Holten ;- ’ l\ni_‘-_ﬂ" 2

bonz:ln and “"rhitzon dex erhaltenen obercn ﬁdhieht vo:schiaden'

__q_gge aaf 180° c..

- In dem uraokbcnzin 3477 vmrden 0,12 % 8 und 0,26 o (c:s.ﬂs)z i
zugeﬁlgt. .c.:. arbeitung sonat wia Anlage 5.‘

~353%:
“ob.sehicnt |atreit 11 sta. 2 spa. |4 cgen le's 8 Sid.
, | entochloren|*l aoad 1 8«.':a 1 808 1 ecsd 1 so:)8
1) _das. tere n~{1. qrend: . k
—Auaboute | 53,4% . | 54,2 £ 5402 ¥ 5444 7 153,5 | 57,5 #
e GG o] o F 0 g 3D 1 @ g O M1°’4 - g'no,_m 10,52 |- 5,82
R R .0p12 . 0,23 0;42 1. Qe&%. 0,27 . 0,19
~-Conradson | .0,05.% . 1 004 71 0,05 %l 0,06 ¥ 0,05 11 0,03 ¥
2) Altcrung des n~(les 6 Std. Og 160°
%&Ah; B g Gy 2] 6y 2ol g BBy R | B g T
+ ¥ 5 30 ¥ ) 3371 18 4 '34""“3 2T 28 %
vy 20,47 21,1 1 12,8 1 4.4 17,2 18,1
__2‘20, e rrgens S -.iﬁs'.',n,-.cm.}‘_m,, A,,n_é’.? m 4.*,3 ﬁj ..cajx 4, Sc 3", 4 a- cmsw
Gpnrndoon' 0456 % 0,55 - l 6945 ¢ l 0933 0.46 ( 0,61 £

A 5d 1000 11. 42 GO 27798 |
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v Ruhrchemie Akhengese"schoh

Oberhausen Holten

'abe von S

Den Crackbenzin ¥ 212 wurden 0,12 7

Anlege 6

+ (C Hz)q M Ontagxechond 0,3 % Phenthiazin gunm

crackbanzin und irhitzon der exhaltenen oberan Schicht ver-—
‘ schieden lange auf 260 c.

S

geaetsta Autarbeitung sonst wie fnlage 3.

and 0,26 ~ (CGHS)' HE zu-

3590
ob.Scnicht [direkt 1 5ga. |2 5ga. [4 sga. (6 sgd. Sgd.
e lentehlorenti 260 - 260 260 }260 260

> :‘ * - ]
. : i
1) das erhaltene n-"1 ergab: i
-susbeata . | 53,1 % (51,3 & $1,8 | 47,8 = | 46,6 = 49,2 %
-¥ Se - 15,9 13,29 14,2 11,5 11,1° “11,9°
Vi B 6,08 0,35 Q0,0 0,22 0,23 0,32
Conradson | 0,05 - 0,05 = 0,05 - 3 0,07 % 0,08 ¢ ‘0,05
. : il ;
_
~ 2) alterung des n-'les 6 Std. .. 1600 .
i
. 32 Verb;‘. o’- o "‘0."' ,’-"_ .- o’_ x‘;_}.l 0‘2 s - f- 3,4 gr.‘ N 10,,7 ,':,L,
+ ¥ So 1 £ z 3 25‘4*; 4 26 59 <
vz ’3 6,67 2,7 0,89 12,4 17,6
Haa 0,1 cm3 0,= Cm Oy— ¢ o,-om” 2,7_cm3 T~ cm3
Conradson 0,09 = 0,07 % 0,07 = 0,09 0,36 = 0,58 %
- i
ASd 1000011 62 (?1;752 21798 Dde’ISd‘Irif? ’



Ruhrchemle Akhengesellschafi
S Oberhausen-Holten

fu_gg.be von 0,5 ‘| bezw. 0,3 ¥ Phenthiazin ale *iohschmelze zum
Creckbengzin-und Zrhitzen der erhsltenen obsren Schicht 8 Std.
" puf verschiedene Temperatuiren. '

 Lem Crackbenzin ¥ 212 wurden 0,5 besw. 0,3 % rohes Thenthiazin
zugoseut. Tie naech” Polymerisation in 8 <td. 959 erhaltene _
obere =chicht ‘wurde .in 4 Teile geteilt und vor der Entehlorung -
8 std. lang aui' versahiedene ’L‘nmperatnren orhitzt, alsdaxm bis
Czum B=UT destilliert, '

3éoo, 3609

A Sd 1000 11 (2 G0IBE 27796

Durchschrift

~ obvere Schicht direkt 8 .13d. 8 bsd. . Skd.
entchloren 1 Bo 429 . 260
1) Zugabe Von 0,5 & rohes Thenthiazin
Alterung 9, 6 Std. 160% : - : _—
Sy yerbr.""”“"'o',:“ : : o % o g %
+ 7V S0 34 14 . .6 % - 3%

L~ I T 3. [ .;_1__’- P R B B '1,,.,,,.‘ R cpeey | v B L,
HyO ‘ ) cn3 o 0,1 om Oy P Oy cm3 -
Genradson Ve 0,18/0,73 ©469/0,15 0,12/0,27 0,09/0,19

—z)—z@hﬂmvm Phenthissin =
t .
Alterung’ S, 6 5td. 160°
3, verbr. 0o % o % 0% o ¢

_* V %50 4 % | o« o % 8 %

vi o 0,67 .30 10,28 0,51 .
Hy0 05= e 0,-cn 0,-C= 0,-cx’
Conradson v/n 0,06/¢,07 0,12/0,16 0,14/ 0,18 0,20/0,20
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Ruhrchemie Akﬁenges;ellsdwﬂ  Oberhsusen-Holten, den 16. Bept. 1943
- Oberhut{sen-Hohen Abt. HL Cl/Se. B :

1T bR _',,"’,“-i
Herren Professor Dr. M axy t i n
Ir. Hagemsann
B e Gos thel
" Ir.e ZSckutr?

"ber die Herstellung von hdckotviscosen Rickstandsdlon gus
vorgsreinigtem Crackbengin durch die Einzelsynihese.

Die ersten Versuche, die¢ wir durchfiihrten, um aus ‘rackbensin
durch einmaligen Umsatz mit 41C1 Elickstandstle von mSglichet
boher Viscositéit zu erhslten, failei in das Jahr 1938. Ihre
irgetnisse faBten wir in dem Bericht vom 2B. Mai 1938 gu-
sanmen., -

Zu Anfang diesen Jahres haben wir die Arbeiten im Zusammenh.
~n1»t~~dcr--—?rage-ran~‘we1ohe*fahrikatori:a’ch’é’n“ﬁé‘dingungen die Ge-—
winnung von HeiSdampfoylindexrll bssw. eines Brightstooks von
V50 = 50°E gebunden ist, wieder sufgonommen.

Im vorliegenden Bericht sollen nur die Synthesen susgewertet . .
“worden, bei denen 4as 0lefinhaltige Eohlenwasserstcffgemiasch
einmsl mit frisckem Alwniniwpchlorid polymerisiert, das snfsl-
AL lende Korntaktsl alac ernsut sur 01bildung eingesetzt wurde.
- ~In-dleser—letzteren Rivhtung haben wir ebenfalls zahlreiche
liingere’ versuchsreihen durchgefithrt. nie. ‘rbeiten sind jedoch
noch nicht -gang_gun-jibsohluf-gekommen, wir werden hiextiber
Zu gegebener Zeit gesondert berichten. - :

Als Ausgangsmaterizl dienten zwoi Crackbengine, wie sie in der’
Dubbaanlage des Jlbetriebes normalerweise anfanllen. Ihre Haupt-

daten sind folgendes ..

- Crackbensin I “‘Creckbenzin II . -
d20 0,729 <77 0,734 <
RZ. - L 0,20 T R 0% IR
vz 0,22 : 0,12
Olefine 70 % _ 66 5
nglerznalyse 5 % 63° | 83°
. 95 % 213° 222%
L - sK% 151,6 168;3
1 | Crackbenzgin I Crackbengin II
Feinechnittanalyse Gew.% Olefine % Gew.% Olefine %
Tiefkondensat 5,8 - 3,7 -
29 bis 51° - - ' 1,6 88
51 =~ 82 L 1,2 89 6.5 . 89
82 » 110 11,5 90 7,7 87
110 " 139 11,3 88 9,1. 87
139 * 160 12,9 83 9,2 " 85

A/S a 20000 9 41 24386 G/0762
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Ruhrchemic Aktiengesellschaf -2 -
Oberhausen-Holten ’

Crackbenzin X Crackbenzin I
gew.% Olefine % Gew,% Olefine %
160 bis 184 13,3 73 1,7 7
184 = 205 138 ST 18,3 59
205 " 220 - 14,1 35 . 23,2 N
Ratd. 220 6,1 24 12,=- 24—
' 100,~ 100 ,-

Um das unterschicdliche Verhalten kurzer und langer Ketten zu
untersuchen, haben wir das Bensin I durch Destillation in dreit,
dem Gewicht mach gleiche Teile zerlegt und eincrseits dee tiefst-
siedende Testillat a, anderseits den hBchstsiedenden Riickstand b
zur Polymerisation eingesetzt.

& b
. . kurgze zi&&éi’ lange Fetten
0lefine : 86 % 43 %
Englerenzlyse, BZ, siedet ab 36° 156°
" 5 % 54° 187°
" 95 % 142° . 216°
n SKZ 89,2 . 201,=-

—Die-verschledenen ‘usgangsbenzine warden vor d¢hm Fifsate 1r die
Synthese stets gereinigt, sel es mit Retronkalk neutralisiert und
Tons1il gekliirt (enthargt), oder auch iiber Katriummetall abdestil-
liert. Fermer tragen alle hier besprochenen 103 Tinzelesynthenen
gwel-gemeinsame Merkmale: 1) Es-wurde—alsXatalysator-nicht ein —
ckemisch reines, scndern ein technisches A1Cl, verwandt, sc wie
es auch der Jlbetrieb lsufend verbraucht. Diedes Material ent-

_hHilt ca. 6 % FeCl,y, 2) erfolgte die Zugabe des A1Cly bis =uf -
wenige hsusnahmen cht auf aeinmel, s.ndern innerhald einer Stunde
in vier hationen; es wurde dabei sorgféltig darauf geachtet, dagd
die vorgesshene iynthesetemperatur, als Feclge der wuftretenden
Polymerisationswarme, keinesfalls iiberaschritten wurde. —

Die “rgebnissc unserer diesjihirigen Versuche sind cus den beige-
ftigten Anlagen 1 <~ 8 ersichtlich. Zusammenfassend bemerken wir su
dez_einzelnen versuchegruppen: - - -

Anlage 1 !
Von den drel gewilhlten Arbeltstemperzturen 65, 42 und 15%¢ 1ie-
fert die letztere, als niedrigste, n-Jle mit der h&chsten Visco-
sitiét. 3Stelgert man denrAlclﬁ-Einsatz von 4 T., je 100 0Olefine -
auf 6 oder ger 7 T., sc nimmt bei dieser ti{efen Temperatur sowohl
im Gangen dle Ausbeute ale auch die Viscositiéit gu; bestenfalls
erh#lt man mit 7 T. A1c13/1oo Nlefine bel einer fusbeute von

55,2 % ein n-0) von Vgo & 26,1°E. Tiese immerhin schrcn reichlicke
Katalysatormenge von 2,9 %/10C renegin hat die Bildung von viel
Konitakt8l zur Polge, dle Ja, so ndtig sie fUr dem Abluuf der
Polymerisation sein mng, in der Qlefinbilanz «ls Verlust zu bu-
chen—1ist+—Feonn wuck—diese Bilduni vei 40 und 65° noch welter——
fortacrreitet, sc betrigt doch dfe anfellende Eontaktdlmenge bel
159C bereits 9,8 %/10° Rensgin. ‘

. _-‘—3 -
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft -3 -
Oberhausen-Holten

e Anlage 2

Ein Zusats von SiClyg, der sich genmiB unserenm Pericht vom 6.1.43
unter Umstinden auf Ausbeute und Viscositiét ginstig auswirkt, hat
hier keine wesentlichen Verbeassrungen gebracht. inzlog den Ver——
sucken der inlage 1 wurden die gleichken Temperzturen - 65, 40,
15 = unad dieselben AlCl3-Tinslitse ru Grunde gelegt. Restenfazlls
wird bei 15°C mit 9 T. AICl3/100 Olefine eine Viscositiit Vgn =
29,6° erreicht, also die 300-Grense nicht {iberschritten. acht-
lich 1st die reststellung, da3 bei 40°C mit der Steigerung der
51Cl4-Gabe die Viscositkt der erkaltenen n-"le von 22,9° stetig
auf'*9,4° gurlickgeht. -

Bei dese n#ichsten Anlsgen 3 und 4 hundelt es sich um Synthesgen,
in denen die in der Einleitung beschriebenen Siedeanteile & und b
verarbeitet wurden,

snlage 3
Setzt man statt des undestillierten Crackbenzina I dan niedrig-
aigdende Drittel a, slso kurse C-Eetten, ein, so entstshen bvei
65” Je nach dem A101,-Zusatz 11 - 16%ige, dageren bei +150
32 - 36%ige Jle; her@orragende Zublen geben die Versucte 65 - 67:
Br. 65: 9 A1C13/100 Olef. 24 std. 15° vgq = 39,7°
" 66: o 32 " . 40,10
67: " 40 » 44,-°
Kurge Kettenliinge beginstigt also die Billdung hochviscoser- Sle; -

“allerdings muB man elne an diese niedrigen Olefine gecbundene
gchlechte Pclhdke - hier 1,87 - in Keuf nebmen. fie Zugabe von

51Cl4 Ubdbrigens iat wirkungslos.

Anlage 4 o .
Fel Verarbeitung von langen Ketten (hdchstsiedendes ;ritiel b)
iat zu erkepnen, 323 eigne “enkung der Polymeris:ticnstemperatur
von 65 suf 159 sich auf die Viecositit der n-7le fiberhaupt nicht
auswirkt. Ide V5o bleibt bei etwa 14 - 17°, Jedenfzlls unter 209r.

“Tie weiteren Einzelﬁintheaen inlage 5 -~ 8 umfassen Versuche, in
denen nur undeatilliertes Crackbengzin (I oder II) pclymerisiert
wurde. .

Anlage 5 S PR

In ellen Versuchen dieses Bericlhtes wurde das Crackbenzin vor der
0lsynthese mit Natronkalk neutraligiert und durch Schiitteln mit
Tonsil entharzt. In dieser Gruppe (Anlage 5) steigerten wir die
Vorreinigung des Fengins dadurch, daB8 wmir es iber metallischem
Batrium abdestillierten. rin bescnderer “ffekt wird nicht sicht-
bar; des Zahlenbild ist das gleiche wis fnlage 1. Cie L&chste
Viscositiét wird bei 159, necl ijnsetsz von 7 - 9 T. 11¢l3/100
Olefine erreicht: Vgn = 26 — 28°F. Venn der milt griBerch Mengen
durc-gerilhrte Veraugg Br. 74 ein dunneres 51 lieferte, eo liegt
der Grund wohl in schlechter Rihrung.

Anlage 6

Auf dieser_énlage ain eine ingahl Synthesen Zusummengestellt, die
bei +15Y, 0" und -15°C durchgefihrt wAren. tesonders gute irgeb-
nisse brachten bei +15° die Versuche 62 und 64: ' '

A'S a 20000 9 41 24380 € 0752 : - 4 -



Ryhrchemie Aktiengesellschaf -4 -

Oberhausen- Hohe'n

Br. 62: 6 A1C13/100 Olef. 40 Std.15°  Vgo = 31,60

64: 9 " 24 " " = 31,50

Eine weitere Senkung der Temgiratur auf +0° beginstigt die Blldung
e

eines Brightstock-reichen n-Jles; mit deT Rtlhrdauer bauen die 3le
ihre hohe Ziihigkeit noch weiter aus;
Br. 75: 24 std. 0°  vgo = 32,7°

76: 36 " ® = 35,8° ) vgl. 65 -~ 67 Anl. 3

17: 48 n B . 37,6° -
Versughe, die Synthesetemperatur noch stlirker, bis -15°C, zZa
senken, echeiterten; das Kontaktdl verlor seine Beweglichieit und
wurde so steif, daB die Polymerisaticn der Olefine zufldrte-ocder
exakter ausgedriickt: dile Seaktion, durck die das feste kristallino}
A1013 in die flissigen Holverbindungen {lberfiihrt wird, ksm bei
=15%“zum ¥rliegen. Die Temperatur muBte deswegen wicder his O°
geloben werden. .

inlage 7

Auch bel +15° kxonnte die Viscositiit im Versuch 78 vis 37,3%
erhtht werden, wenn man nach 24 stindiger kalter Unsetzung das
-Polymerisationsgemisch-2-5td.-auf—659-erhitzte. Betraohtetman —
das Zahlenbild-der inlage 4 oder 5, sc 8tellt man beiderseits
eine ziemlich groBe streubreite gerade in der Viscositiét der
durch Destillaticn abgetrennten n-ile fest. Diese erkliirt sich
aber zwanglos durch die Tberlegung, das gerade bei -lberzus gihen —
Jleén kleine Schwankungen in der Genauigkeit der Thermome terskalen,
in der Geschwindigkeit des Destillierens oder der ¥instesllung auf
die vorgeschriedbenen 5 mm Hg sich auf die viscositidt des abgee. .
trennten n-lles suswirken. “asu kommt, daB8 im Kleinversuch eine

auf gleiche Bedingungen ein tenerte—ﬁynthenu*nichﬁ“immer genau -
éasselbe—Pe%ynertsat—ErgiBf%egiotzdem ist die mittlere viscositit,
konastant +15°% erreicht wurde e Zwelite

ItTIRIage 6 konetant 159, viel A1Cl3 28 ''2 bis 31 12%
1t. inlage 7 nachtréglich 65° = 33 v 37%,

Auf gleicher HBhe liegen gemiiB Anlage 7 auch die O0le, dle zus,
- Crackbengin II- entstenden. Diese Featstellung 1st sehr beachtlich!
tle legt den Gedanken nahe, daB, eine tiefe Anfapgstemperatur
vorzusgesetzt, die als Aktivierung des A1Cl, wirkende “rhhung
der Temperatur der Bildung hochviscoser Ule nicht schadet, wenn
sie sich in beatimmten engen (Orengen hilt.

KRech den ve#&leichenden, auf inlage 7 gzuletzt sngefiiirten Ver-—
suchen, dle jgweils ven 2,5 Rk Denzin-ausgingen, ist e=in Sonderc
effekt bel *0° nicht zu erreichen. Piir den Betrieb wird sewiesc
eine derart niedrife Tempersiuy kaum fraktisch in Fraze kommen.
LfélAnlage 7 erzielten wir aus-undestillierten: Fenzin bestenfalls

n e mit folgendsn inalysenzahlen:
Br. V59 920 YrR Flamap,
109 37,6 0,857 1,62 3039
78 . 37,3 0,857 1,66 277°
154 37,1 0,858 1,60 299°
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

Viscositht eintritt. iuSerden wurde das A1013 nicht portionsweise
sondern suf oinmal gugegeben, . )

Den Anschlug an die bisherigen versucha bilden die¢ beiden bvei
konstant +15° durchgefiiirten Synthesen 196 und 157. fei den nHohe
8ten Gruppen ist die Temperatur innerkaldb 12 Stunden entweder
linear, oder in Form einer &nsteigenden Rurve, die nuch ober oder
naoch unten gebogen 1ist, vertndert worden. Bestenf:ulls erreicht -

werden °
Vso = 38’- Ee

Die Zahlen bewelsen, dag kein Sondereffekt zu erzielen iet; mag-
gebend bleibt wohl die I

fatur. Dle bei @ bis 50° gefahrenen Synthesen geben dickere Jle
als bel 15 bis 659, , - '

. Erigbtntock&nteil*in”vefbﬁhi@ﬁeuen hochvisccsen 5len.

Zum SchluB sei moch ein kurzes Yort #ber den inteil sp Eright-
8tock Vg4 = 50~£—geeagt, den die bel niederer Temperzatur erkhaltes.
nen Rﬂckstandsﬂla,enthalten.wﬁs wdre ja - interessant geweeen, zalle
‘wesentlichen, unter verschiedenen Bsdingungen im Raimen dieser
Arbeit gewonnenen J1typen in der ¥olekulardestillaticn weliter
aufzieteilen. pa Zeit und Arbeitskritte fehltern, hoten wir uns

zuf 8 Procen besohriinken wiiszen, dis aur ders inlugzen 4 - & durch
ein griings Ereug bhegeichnet sind. Tir erhiclien;

Nr, Crackbenzin Syntihese —Y50_. Brightatock
73+81 ' I ndcrstes Trittel g Al013,24 Sta.150 15 3 47 %
74 I undestilliert .. 24, 58
58— W 7 " 7 oa 27,8 TC %
57 I- " 9. - " 29,5 75 %
155 11 " ST 24 584.0% . 30,- . 9g %
105 11 . "on n 32,8 84 %
104 11 " : " " 2451592h650 35,2 74 &
154 11 " T e " 37,1 88 «

Zusammenfaasggg-. .
In der Einzelsygthese kdnren aus undestillierten Crackbengin, sige
de%age 51 - 220 » bentenfalls n-{le mit der Viscositit V50 = 37 -
.38 hergestellt werd . Derartige le enthal en etwa 907 Bright-
8tockanteile Vgy = 500k, ‘ntecheidend 1st relehlicher Alcl,—rwin-
Bate, etwa 9 77 Je 100 . Olefine und dss Einhzlten tiefer Tenpe-
raturen; man gebimnt bei 0O bis 15° yna steigert die Temperatur
gegen tchluB der Folymerisation bis etwa 509,

Rurze Ketten liefern Ole mit noch hherer Viscositt, bis 44°F,
i?des1mn8 elne schlechters PolhShe mit in Kaus geénomuen werden,
.hier 1,87, B . .

. 2 7
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft Anluge 1

Oberhausen-Holten

*influ8 der Synthesctemperatur und dcr A1C1l.-Monge
euf die errcichbare Viscositlt ¢es n-Jlés.

rusgungenaterial:

Crackbenzin I, mit Netronkelk und Tcnsil gereinigt, [ icde-EZ =
151,6, 79 & Clefine. Finsatz je 577 gealCli-Zusatz erfclgte in
4 Vierteln irnerhalb 1 Std. bel 40°, 307 bazw. T09C je :uch
‘Gruppe 1) bis 3).

3417
. v [ AlCly J@ | . 'Kontektsl ' n-31 200° (L.)
YerB-oET. 450 nTelinme | SYBROSC  gopilget  susbeute Vg,
A & . o
1) cynthesen beil 65°C
1 4 8-5td+65° 3;8 4254 +i55
2 6 " 11,- 51,8 15,9
3 7 " 16)"‘ 52’2 1395
4 - 9 15,2 © 83,2 16,3
2) Synthesen bei 40°C .
5 4 12 Std.47° 8,- T 48,6 18,3
6 6 v 12,6 53, 22,2
7 7 " 14,2 53,2 18,7
8 9 " 13,8 52,6 27,3
3) Syntresen cei 15°C
4 24 $td.15% 5,2 32,- 16,5
18 6 " 8!4 55,4 24’7
i9 7 " 9,8 55,2 26,1
26 g - 8,2 56,4 22,9

Tie Visc.Polkblen dexr 12 'le lag n bei 1,67

A/S a 20000 9 L1 24386 G0V



Ruhrchemie Aktiengesellschaft ‘nlage 2

Oberhausen-Holten

Zugadbe vcn SiCls, dann Synirense bei 'vorachincenon rexmperaturen,

‘usgongsmaterial ;

Feutrelieiertes und geldlrtes Cracktenzin Imit 70 ¢ Glcfinen,
Finsatz 500 g. Die eingoklammerte Zahl &1bt den ert des chmna
‘ 81014 engesetzten Parallelversuches.

3417

i

! - !
' 21C15 je 1!8101 Je | Synthese n~31 zo00 (p.)

Vera.Br. 405 o efine |100 Réniin | | susbeute vgo
e R | % : PR o
13 4 045 8 5td.65° 51,2(42,4) 9,9(11,5)
14 6 " n 52,2(5158)—1153(1 5,9)
15 7 " " 52,4(52,2) 16:5(1395)
16 9 " " 50,2(53,2) 17,4(16,3)
9 4 545 12 td.40° 55,6(48,6) 17,3(18,3)
10 6 » " 56,6(53,-) 16,3(22,2).
11 7 » n 52,4(53,2) 2c,6(18,7)
12 9 d " 50,6(52,6) 22,5(2,3)
25 6 0 12 #1d.40° 55, 22,9
26 " 755 " 54.,.6 2054
27 " Ty- " 55,8 23,1
28 " 2,- " 54,8 19,4
21 4 %95 24 514.15°  35,6(32,-) 18,5(16,5)
. 22 6 “ " 4974(55:4) 2094(24v7)
23 7 " . 51,8(55,2) 21,3(26,1)
24 9 " " 35,6(56,4) 2g,6(22,9)

|
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Ruhrchemie Aktiengeselischaft Anlese 3

Oberhausen-Holten

Synthesen mit den tiefsiedendon hrittel des
Crackbenging I bei verachiedencn ’i'emgeraturen:

Auaggggsmatcrial e

Das am tiefsten -ieéende (1. ) Drittel des Lrackbenzins I, 5KZ = 89,2,
8lodend 36 bis 1429, pmit 86 % Olefinen (). Einsatyk Je 500 g Benzin
vorhexr nontraliaiert und geklért,

e 3417
I : .

Alcl 3101 Jo Eontakt- = n.51 2000 (.
v:rifﬂr" l}lef. 1r~o 4 : Synthese 81 geb.  usheute N (V5();
_;”' T % T e e % o T OE

49 4 -  85td.65° 7,8 57,4 11,4
50 6 - _ " 10,8 64,.- 14,8
51 7 R 66,8 7 16,-
52 9 - " 16,8 64,6 15,4
29 4 L= 245145° 5.8 - 530, 32,-
30 6 - n 13,6 66,8 34,6
31 7 - " 14,4 T y— 33,7
32 9 - . 13,6 71,2 36,
33 4 V45 » 6,8 24 ,~ 32,4
34 6 v v 13,4 69,4 31,5
35 7 B " L 13,~ - 89,8 - 37,5
36 9 " 13,6 70,2 37,3
65 9 - 24 2td.15° 12,6 72,4 39,7
66 n -~ 32 .~ » 2.8 69,8 40,1

67 n - 40 " b 14.8 69’2 _4”4’
68 12 - 24 - 1.8 69,6 39,4

Die Folhbhe lag bei 1,87

1
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Rubhrchemie Aktiengesellschaft Anlage 4
Oberhausen-Holten

Synthesen mit dem hichstsiedenden ILrittel des

Crackbenzin I beli verschiedesnen Temperaturen.
——————————==2CZ0100 .eaperasuren.
Ausgangsmaterial: ) -

Das am hichsten siedende (3.) Drittel des Crackbenzin I, SKZ = 201,
8ledend 156 bias 216 °, mit 43 £ Olefinen (b), wie itblich gereinigzt.

S L o 347
- AlCl, je ! Synthesge Ekontakt- ‘=81 200° (D.)
Vers.-Nr. {50 30ler.. Benzin erhitzen ‘61 geb. , . te . ¥
B o ~Hadens 0 ST - B
4 T S N % " TeE
41 3,9 500 8 Std.65 ° o,6 6,4 37,-
42 5,9 " " 2,8 25,2 14,4
43 - 6,6 " " 3,8 29,2 13,5
Y} 8,8 — n 6,2 33,2 16,4
53 3,9 500 24 5td.15 ° o,8 10,4 . 22,1
54 5,9 " " 3,4 25,2 19,6
55 1 6,8 o " 3,8 29,4 13,6
56 ' 8,8 e . 5,2 31,- 16,8
~ 13 9 25c0 " 2,6 27,8 16,2

. 81 " _ » - 2,7 25,5 15,2

Iie Polhthe der ile betrug im Mittel 1,47

A/S & 20000 0 41 24386 GONe



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

Vorréinigung des Benzins mit Katrium. Synthesge Bei
verschiedenen Temperaturen.

Ausgangsasterial :

{ber Ratrium abdestilliertes Crackbenzin I mit 68 # Olefinen;
Eingatz je Soo g, nur Nre 74 o 2500 g.

Die eingeklammerte Zahl gibt den Wert der Parallelayntheae, in
die das mit Natronkalk und Tonsil goreinigte 3enzin I eingesetzt

war. (Anl.1)
B e 3417
t ' > .
i AlCl, je : a-ul 200 © {1,)
Xfii:tfff ;109 iOIefg. Synthese : Ausbeute . V5°
% % °g
37 4 8 5td.65 © 42,2 (42,4) 12,5 (11,5)
38 6 ' " 47,6 (51,8) 1441 -(15,9)
39 7 hid 50,2 (52,2) 16,~ (13,5)
40 9 " . 490- (53:21 15,4 (16’3)
a5 7 4 24 sta.15 © 28,2 (32,-) 18,4 (16,5)
46 6 » 35,2 (55,4) 21,6 (24,7)
47 oy " 53,6 (55,2) 26,6 (26,1)
48 g " . 53,~ (56,4) 28,2 (27,9)
C T4 9 "o 52,8 24,-
2500 g BZ

A/S a 2000 9 U 2% GONE



Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten

Auvsgangsnaterials

Bei - 15 °C war nach ca. 5 Std.

+ 15

Anlage 6

Synthesen unfer véraohiedenon Bedingungen bei

C und dsrunter bis - 15 9C.

Heutralisiertes und geklartbn’Crackbenzin I mit 70 % Olefinen.

das Eontaktol so.-steif, dal die
Temperatur auf 0 9C erhht werden muscte.

3417
i

‘AlcCl Syathese ' n-71 200 ° (L.
_th?:—Fr: 199w39~ _Eineats DZ erhitzen Auasbeute V;o
g T — e ST oF
61 4 500 48 Std.15 & 45,4 23,7
62 6 n 40 " v 55,8 31,6
> 58 7 2500 24 *» " 54,6 27,8

63 " 500 32 » 56,6 o 2Bg4
72 9 " 20 " » 53,6 29,6
N 57 " 2500 24 " " 55’7 29'5
64 " .. 500 ... 24 ® _» 57,6 31,5
71 12 " 16 v 56,8 26,3
75 9 500 24 Std. 0° 55,2 32,7
76 " - 36 % » 55,8 35,6
77 " " ‘8 ” n 55'2 3—'7—‘-6v
—82 9 500 L YCERcE T CED LR ) Y - " v e
18¥2 = 0°

83 n " 572 Std.-15°2 55,4 28,7

3042 .7 0°- . '
84 - . ‘gg S:d.-1gg 54,6 29,7

A/ 8 70008 9 41 24888 GOTEE




Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten

Synth

s
+ 15 .

en mit v
0

bezw.

srochiodenen Alcls-ucngon bei
Ce

Anlage 7

Ausgangsmaterial bildete

antwode; Crackbe
11 SKZ = .

Olefinen oder Crackbenzin

Beide wurden nsutra
105, 154, und 155 J

Y

Vers. |Alc1, je crack- |

glert und gekliirt. &

e 2500 -

Synthese

| Kontakt— n-"1 200° {p.)

nzin I SKZ = 151,6 mit 70 <
% Olefinen.
Soc g, bei Ar. 1o4,

v

._Eglﬁ!joorso;of.'benzin; ' Ausbeute S50
£ " Br. f #' ' £ °z
86 _ 6 I 24 5td.15%,2 5ta.65° 8,~ 52,8 25,3
7 " . " To,4  54,- 33,3
78 R * " " 11,8 55,2 37,3
156 -4 II " " 4,6 28,- 23,9
107 6 " " " Ty4 51,6 30,7
o8 7 " " " Iy~ - 49,6 35,8
To8a " bt " » 10,~ 51,8 33,8
109 9 "~ " b 8,4 47,2 37,6
109a " - " " 12,2 49,- 36,5
95 9 iI 4 st4.15%,2 5te.65° 11,4 46,4 31,7
96 - IT Ld 8 " ] 11’6 50’4 36'-
97 .= ] 2t 17,8  51,- 35,4
98 s [, . " 16 ” [ ] 8'6 52’4 36,8
99 " n 24 ¢ " .7,8 ‘ 5§ - ) 3_2 »4
* To4 9 11 24 std.15°,2 std.65° 11,1 49,3 35,2
. ,54 " ” t " 5’8" 52'4 37!_:' )
» 105 . " 24 sta. o° 6,- 53,5 32,8
\155 " " " ‘ 545 51,6 30,-

A/S & 00000 41 2886 GO



Ruhrchemie Aktiengesellschaft Anlage 6

Oberhausen-Holten

Yergleich verschiedensr 3 thesebedingungen:
a) konatante Temperatur, ) gleitends Teaperatursksla,

Ausgangsmaterial war neutralisiertes, geklirtes Crackbenczin II,
SEZ = 168,3 mit 66 % Olefinen; Einsatx 509 g. Alcl3 = 9/100 Olefins.

a7

Vers. e, - Kontnkt-i n-01 200® (».)
_Nr. _ Synthese — Temperatur i 81 | Ausbeute | Vo,
£ 1 & | °B
156 |A1C1, innsrhalb 1 Std. susetuen | 8,6 . 53,~ 34,4
. kxonstant + 15 9C S . T
157 [AlCl, euf einmel gugeben T S,& 7 526 1351

konatant + 15 °C

b R S : : : !

b) snstelgende Temperatur 12 Std, Alcl, auf einisl sugeben.

163 }or-tAra-cn. aann 1an§-an steigend 17,4 . 46,8 y 30,8
} 15° - 65 g :

158 | 1inearer Anstieg | 10,8 51,6 ' 33,-
, 159 ——) 650 | . :

160 ?or-t ':I.angn,n6 dann rascgh steigenad f 10,~ . ABy4 ~ : 32,9
_ 159 -—> 65° ; : S

: 162'{"¢rst‘ rasch;Gann langsam steigend -« 12,4 . - 50,~- 3445
| 0° —=d 5°° P — - o

159 | linearer Anstieg , L 9,6 . 51,6 . 34,7
‘ 0% ——» 50° - , ~

161 | erst langsam, dann rasch eteigend B,4 ' 52,8 38,-

" Q0 ~=s 500 ——

A/S a 20000 0 41 24386 G/OT52
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft Oberzaussn-Holten, den 2. 9. 1943
Oberhausen-Holten .

Adt. HL.’C]/X.. -
JoNr. 43/8/12,

Herren Frof. 1 a r t i n
Pire T age ®anan
Dr. 5 ° h u f L

'Pre Goethel

E-chnischc ﬂlﬂnahm§<zur Gewinnung eines niedrig-
vhskosen Rickstandbles. - =

Unter diesexz Titel berichteten wir aa 18, &Hrz dber die
Ausgestaltung einor neuariigen Zulaufsynthese, in der es une
~gelang;—Rlicketandstle von-besonders nicderizer 2BNigkeit hers"
zustellen. Die aul diese Welse gewonnenen le haticn eine V 50
von nur 5,9 bis 6,7 9E. :
"wach“xuaaﬁlueb‘dei‘39“syﬁfuéaeh”amIAaéenaan“vétsﬁéhe¥éiﬁ‘”""
(®r. 3519) bringen wir ergénzend nock einigze Zeﬁlen. sug denen'
>nervorgeht. dag eine weltere Senikung der an sich schon be~
achtlicn seringen Viscositidtsworte errsicht wurde.
%ie dile beigefilzte Anlage zeigt, ist die Arbeltsweise grunﬂ—
sitzlich nickt gedndert vorgen., ife Stelzerung des uffektea
“ldest slch Jedoch auf Folgende raktoren surtokiibren:
1) bilden die 39 Synthesen eine gz28chloagene Reihe insofern,
.als_das Kontakitl des vordufgegangenen Versuches in den
. Niacheten iamer wieder vingeset:zt surde. Die hiufige Ver= . .
wendung desselben Xontaktiles, die dessen katalytische
Eraft naturgemiB schwidecht, wirkt sich gilnntig fUr dlie Go-
winnung tiefviascoser Ile aum. Bei léngeren Heihen hat
algso die V V50 eins sinkende Tcndons. a
2) das Alcl3 ‘wurde atirker murgoteilt und erst nach 2 Stunden
als kleine Toeis daa 1. Viertel zugegeben.
3) naden wir das erhaltene Polyuerinat im Vakwua nicht bis
200 °, gemessen in {l8ampf, sondern nur bdbis 150 © ab~
- deatilliert, also das sogenannte Vakuumdeetillst II im
V Rilokstandil belassen. ‘ , .
' Der errelchte Effekt gent sus der beillegenden inlage hervor.

.

A 5d 10000 11. ¢ G752 27796 Durchschrift -2 -



Ruhrchemie Aktiengesellschaft -2 -
Oberhausen-Holten

1 Sr. 1 war ted ciaem 51naat24yon 2 i frischen A1Cly Je
Synthese hergestellt und bie 200 2 abdestillicrte wordcn.
I'ie Véacositiit des aue 5 Synthesen (Er. 35 - 39) gemischten
Produktes bdetrug:

Vso = 4,94 °F

Der Flasapunkt lag imner noch dei 224 ©

Beli der Darsteliung des Ules ir. 2 war der Jjewelilige 51013-
Rinsatz 2,5 %, das Vakuumdentillas Il wurde im Produkt be-

lassen. ¥ir erhieiten ein Fkiokstsndssl voa ;

Vso = 3,77 °F
Flao=zp. = 212 S¢

w&ie*ubrigcn Analygenwerte-wie-Stockpusitt,—~Conradson—und—
Asche aind vorziglich. Der anteil an srightatock wird 4n
derartigen (lon unserer Schiéizung nach unter 1o % liegen,
~berechnat'au:”etn“ﬁaterial'VSb“aWBo %c. pie genaue Fest-
steilung war bisber aocci nichi sgllich, da eire derartige
analyase in der Eolckulardoatillation 1 %oeze in Anspruoh
ninmt. Dag iz Sericht vom 18, EL#rz ziticrte 5,9er {1 hatte
elnex Brigntatoekantcil vor 14 ®s

-Pas blerbewchriecbene Verfakhren wurde sus Pateant angemeldeot.

.

© aSd 10000 11, 42 QOTER e DUrd‘lSd\rih



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

ALl age,

V-

Hbratollung von'niedrigziaooucn Euckot;qdalen.

418 Ausgangeazterisl dlente dag sue der {lanlsge bezogere,
duroh {paltung von GRESLl gewonnens, Crackbenzin Fr. 3477,
aicdond vor 45 © big 2Z¢ °c; Sicdekernnziffer = 155,82 =it
69,5 % Clefinen. Es wurde mentraliziert und mit Tonail

geklirt.

. ) 3519

: i T T ‘ {1 hr. 1 : 7~f—-*31" Ere. 2 ‘
g © i Er. 35 bvis 38 | Bre 30,31,32,34 |
:ﬂxz:zzz MR I TG O R R :|==f= SN ;:«x:‘:“wa..nz‘;& -::3::9-::5(_:_.1::::9::1:% ‘
! _Zulsufaynthese t : ‘

Kontaktbl vorgelegt :7/ 600 g 100° heiB . oo 5 100° heis

A1&), Binsstz je i ‘
.1oo “Benzin { 2% ? 2,5 %

AlCl, Zugabe . ir 4 Vierteln m. 1n ‘¢ Vierteln nach
3 - 4
. . ‘:,3,4,5 34, . ;I ’3 4’; cta. :
Bensin Sineetz = loock . 1200 By-8u% 1c0® '12co &y 2uf 100°
‘ vorgewdirmt vorgewarmt
* ' rzulaufen lassen ~4n 2 Sta. . -"in 2 3td.
Gesamtribrdisuer e 4+ 6 = 8 3t4. ‘2 4+ 6 = 8 5td.
. eroultenes kilekstandol i . —_
tg.m.“ -,'.— . ——
destilliiert bis Tempe~ ' 5 ) .
ratur (D.) _ 200 ° 150 P
Ausbeute T o 53,5 & ' 53,8 %
%20 0.9590 . 0,846°
Vo | B 3,77
vpx 1,72 1,77~
. Flamuap. . A 224 °© . 212 ©
. Stoekp. ' _ » - 56 ° - 53 °
- Conradson 0,07 X 0,08 %
. Asche o 0,060 A o,000 ¥

A'Bd 1090 11«2 GroIBE 31798 , Durchschrift
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Oberhausen-Holten, den 29, Juni 194
Verw. Hg/Hast ’ : 3

v

Herrn TMr, ¥ a i b e

Betr.: dHersiellung von Flug=3rightetook unstelle von nor-
mosenr Flagmoltorendl,

In Juwr gesirigem Besohrechung, »n der dis Herren Alberts,
irawmry, Jler, G3thel uwnd ‘ichuff t«ilgenonuen helen, wurde
fentiestnllt, dnus wir pit icherhe.t in dexr Lage sind,

1
7o 3. % Brighitstock ro Jnhr herzustelien anter entsyrechen~-

Seueruny der sutodlprodnktion, wobel inszes.mt Sme-
clche fense A erzeugt wiro. Ls 18t also Pectgne
gtoiles, dura ein feil les Fiagmotoreasies ele agtosl un-~
tergebracit wivs, wora eich s2lbetverst . ndlich -nf dénm Bright-
stock stzri vartevurnd cuswirkt. s xean swor 60fort -eine -
vergriszerte Drightetock~ roduktion erhsiicen werden, wenn
zus’tzlich Fogasinronste¥?, der zur Zelt Pur dle wersole
und vetis ureerzeuiung einzesetzt wird, fur die Schmiersdle
grgsasung fyalgemcont slrd, Jb due  cichuiurtfenrtministe- .
riws in Jer Tage ist, diewns togasinmen,vn freizumachen,

LR

4auss-deaingesteldt—oleiven—Tedontalis—kunn Gen FIN oing
solche srwelterung der Lr tstock-rocuktion vorgeschlagen

Jerdeile

Diz ulilitlt des .mtsiles 4ot norm:1l, sodaps- Absatzachwiee -
Tleoseitsn 1 > cievee 1 wa%l nieal zu ergarten singe. Das
drightetocksl wit einer Viexositat von 6°% bei 100°C kann
celbetverst ndlick micikt Jie lolhilke Zshen, wie eié das
pormale Filugmotorenil hzden sollte; vielmehr wird die Vise
kositits jolbhshe bel etwa 1,82 - 1,85 liegen. Herr Tre. Tramm
wix? elch wit dey Tntwicklungsabicilung dees BTN iz Verbin-
dung petzen und sich erkundizem, o> elne solche Polhdhe

den inforderangen des . entspricht. Soilte diee nicht derxr
Fall seln, zv mues dus Benzin-iinsatsprodukt fiur die Syn- -
Ihsse von elsen. Tell der leichter-siedenden—pBestendteilea——
befr2it rerxrden, wodureh die rolhiisne dew Brighistocks in

dem vom Ria gewingchien .ASLASES geseonkt werden kemn, sl-
lerdings nnter Veruwilrcerung der (leuusbeute.

Cowokl lerr Ir. Cithel rle such Herr Clur werdsn mit den
Zenzipen, «le sie apiitorhin in der Grossaniage mum Finsats
koanen, .edéeli-cyntheseversuche curchfuhren, ws genan Yeste
gustellen, mit welchen naximalen diengen an Brightsiock

ure moy welchsr  ualitEt gn rechnen ist. Ieh din der sn-
gicht, duse unter cptimalen tynthesebodingungen die Bright-
stoek--Irodulttion ganz erhsblich gegtelsert werden kanne

ie Varsuche werden in etws & iochen ac weit durchge Tibrt
sein, dres men elnen erst:n wiha i bepunkts iiber die [idhe dex
Brightetock~roduktion bekomwt. Jch stolle anheim, die
Verhandlungen mit dem kld 8o diunge uuc2neetzen, bis dass
diene Versuche ein klares Bild uber die Vert ilung von

Brightstook und sutodl .eryeben haben.




Oberhzusen-Holten, den 23. Juni 1943
Abt. HL Cl/Se.

Herrn Direktor Dr. BEagemann

Betrifft: Herstellung von h¥chstviscosen 01en.<7‘

Uber diesen Sektor berichteten wir am 28, Ma1 und 22, Juni 1938,
Die Gewinnunug von synthetiscren Brightstocks und die Darstellung
von RiicketandsSlen mit mSglichst hoher Viscositdt hiingen aufs
engste zusammen. Denn naturgemiB wird man pit einer umso besseren
Ausbeute an Brightstocks ©£.B. von V.. = 50"FE rechnen kénnen, je
githflliasiger das durch Polymerisatigﬂ oder Kondensation gegonnene
01 an eich i:t, -~ Da synthetiache Ule bereits bel etwa 3207 sioch
.aufzuspalten beginnen, hat eine normale Vakuumdestill.tion nur
beschrédnkte Bedeutung fir die Aufarbeitung; erst uls uns eine
Molekulardestillstion zur Verfiigung stand, konnten im Laboratoriw
brauchbare fusbeutegzahlen geschaffen werden, - C ’

¥ill man n-0le von maximaler Viscositét auf dem 'ege der Polye
merisation gewinnen, s muB8 man vor allen Dingen bei tiefen Tem-

. peraturen arbeiten, Vergleicheweisge erhdlt m %.B. 18 der Hins
gelaynthese bei 65° eine viskoaitidt vso = 13", bei 40° 20 - 22 ’
degegen bei +15° sus Gesamtbengzin 31 2Y36°E, In dem MuBe, wie die’

Synthesetemperatur gesenkt wird, muB die Dauer, etwa bis 24 Std.
verléngert werden, wobei es sich empfiehlt, zum SchluB gur Lrfag-—
sung der letzten Q;gﬁ;sgnieile“dieﬁmgmperatur~zu~ste1gern7“ﬁinf““
veiteres Senken suf 10" oder gar -15° erhdht die Zehigkeit nicht
mehr weiter, hat sogar bei liingeren Reihensynthesen den Rachteil,

dag die Polymerisationsvorgﬁnge gum lLrliegen kommen.

‘Wesentlich ist fernerhin ein kriftiger Alcls—Einsatz und, was
nicht iibersehen werden darf, die Vermeidung“eines {iberschusses

an Kcntakt$l, Z.B. ig einer Reihe mit 3 % Zusatz an frigchem .
4A1C1l,, Temperatur 15%c, sank in der 5.- Syiithese, wo das Kontakt8l
bere}ts auf 43 « des ngeiligen Rengineinsatzes angestiegen war,
die'v5 von 34% auf 17°; anderseits, will man die Visccsitat auf
sagen Pir 26 E dauernd halten, so darf die Kontektblmenge 100% |
des Rengineinsatzes nicht iberschreiten, sonst werden bei 15°C

die zugesetzten 2 % AlCl. zu stark verdiinnt.-Mit anderen “ortemn:
Je. h¥her die gewinachte Pihigkeit des Jles im Dauerbetrieb_liegen-)
solly—nnso—mehr-KontaktBI‘f§11t an, das zusgeschaltet und fir sicy
verarbeitet werden muB. '

Tine extrem hohe Vv wird erhalten, wenn man von niedrigsiedenden
. Benzinanteilen, alggrknrzen Kohlenstoffketten ausgekt. Mun muB
hier also eine schlechtere Polhﬁge in Kauf nehmen; vergleichsweiseh
ergad die ®Tinzelsynthese bei +157¢C;

Aus Gesamtbenzin ein n-01 von V o = 31 - 362 und VFH = 1,66

" dem tiefsied.Drittel " 20 " 36 24 " 1,88

Anscheinend fordert zuch die Reinigung der fusgengskohlenwagser-
stoffe mit.Tonsil und Natronk§lk die Bildung-besonders hochvig—
coser n-0le. ' :

¥as nun die Mengenbegziehun gwischen der Viscositdt des n-Jles
und der ausbeute un gewinn%aren Brightstoek betrifft, so ist wohl
gwischen Crackbenzin und Kreislaufbenzin zu unterscheiden.

-2 -



- 2 -

1) Crackbenzintyp:

Hier liegt ein umfangreicheres Zahlenmoterial vor, das etwa
folgendes Bild gibt:

n-01 VSO = enthllt Brightstogk
v50 = 50°R

[-]
Q
o
.
-
v
k%

® @« 9 v evveow

WD D DD D =Y a3
-3
o

NN = =t b s
QU1A Voo v

32,8 84 !

Charakter des iusgangsmaterizls und Synthesebedingungen sind

hier auBer Acht gelassen. anscheinend handelt es sich um eine
Beziehung, deren kurvenmiBige Einsinnigkeit noch nachgewiesen )
werden mil8te. Bislier herrscht der Findruek vor, dag die Zusammen-—

Bsetzung zumindgg;;ggg_ﬁle,_die_anagﬁenzinen_verschiedener—Siede-v

2)

grenzen“hergestellt‘wurden, gewissen Schwankungen unterliegt.

Ereisleufbenzintyp. B

. ~us einigen Versuchsreihen ist-uns lediglich das iiber ﬁisen her~"

gestellte Benzin vertraut geworden. Der Fobalttyp miiBte noch
untersucht werden. inscheinend liegen die Aussichten fiir eine
gute Brighitstockaunsbeute ungiinstiger als auf Buasis.Crackbengin.
Denn erstens geht bei einem Ofengang mit der ilterung des Kon-
taktes die Vs des unter normzlen Synthesebedingungen erhaltensn
n-0lee stark Qnrﬁck, Z.B.:

Ofen 14a, 3. Fiillung Fe ipn. 140 Tagen von 14 uuaf GZE
" 10, 11. Co " 200 = n25 v 10°F

Zweitens enthﬁlj_gin_anch_hei—xiezen-memperaturen—hergesteiites—“
n-01 viel weniger Brightetock sls ein 01 von gleicher Viscositat,
das aus Crackbenzin polymerisiert wurde: :

81 13° aus Jungeren Ofenprodukten ergab 27 % 50er Brightstock

» .10 " - dlteren - - - - . w15 g LA o
Wiewelt diese Zzhlen verallgemeinert werdien ktnnen, l&a8t sich
schwer sagen. Jedenfalls erscheint es recht fraglich, ob'es ge-
lingt, im Dauerbetriedb uus Kreislaufbenzin ein se hochviscoses
n-0l kergustellen, das hei der Nestillation 50 % Brightstock von
VSO = 50 E liefert.

Ddr. Df. Tran,
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Oberhuugen~Eolten, den 4. Mai 1943
o2
g3
X o
Berren Professor ire Ha T tin . § %
—Direktor Ir. Eagemann %é
Direktor 21bderts ?g
Ire 0oetheld &
*e Sokuftg 3

In der .f.nlage ibersenden wir Ihnen einen Bericht ven Herrn
Dipl.-Ing. . C1lar uber ’)lnynthese. Zueut® ven Fhentbia-
‘#in in Form deiner Eildungskompomenten zum z.rackbqnxin. '

it

o LAY i”/‘
<



pE:y

T Rty £ “,;H.a WP‘E’:!{’:W’“‘
B BUC. - SI UL, WOTURy L :

@ PR

elre -~




, émlagen ‘3=5 besweckeén, den’ Ziigats:
ohen mit _'-‘.chwefel ‘2Xlein. Berbei
chicht erhiht ) !




80 vorzﬂ oh f.lieae ZBhlmem aing, hleibt ﬁcoh zu badenkan,

868 816 Ulausbente. boi. Z0eats. von 1. % - -ALCLy- our: cbersn -Sekichy-

. bedingt durch. Feubildung von. z::ntaktvl und’ d'c.rch cracknng, n!.m?»‘
, .gotﬂ.na mdaxulg orfihrt, :

. Verghich von zwel lﬂngeren ¢

m.nz 21 wit wanig -3 alleih.
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Abt. HL - 01/K0.

Jo"‘toi&}l‘o 18. Mire 1943

Hexrren Professor M a r t41n
Dr. Hagemann
Dir. Albdberts
Pre Schutt
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Toohniaohe Massnahme gur Gewinnung eines niedrigviacoaen

Rickstandsiles. —

Bei der Olsynthese wird die Frege, ob ein niedrig-
oder hochvieaoses {1 entsteht,masegeblich durch die Tempera-
tur beeinflusst, die zux Beginn der {lbildung herrecht. Je
Hther diese Temperstur liegt, umso mehr senkt sich im allge-
noinen die Visoositit des erhaltenen n-iles. Wo also die -
Horatollnng eines dicken Ules beabsichtigt ist, wird man
m¥glichst bei tiefer Tempe¥atur arbeiten, gegebenenfalls
dann diese steigern, um die Polymerisationsvorginge zu be-
sohleunigen,bzw. den Umsatg zu Ende zu bringen.

Geht e 'aber um die Gewinnung eines dinnen {les, so -
muass gerade der Beginn der Glbildung in 2in adheres Témperatur
goblet fallen. Fermer muss veramieden werden, dass das frische
_Alcl.3 in seiner Geeamiheit auf das Benzin spontan zur Hir-
kung kommt; dleee katnlytisohe Nirksamkeit ist vialmenr mig—
liohet durch allmihliiche SZugabe su verteilen nnd adzuschwii-~
chen. '

] #ir sind dieesen beiden Fordetungon &urch eine lmss- .
nahme gerecht geworden, ¢ie slch im Kleinen sehr gut vewirkt
hat und die Durchfithrung durshans von Betriebsversuchen unse-
res Erachtens.durchaus lohnts

Man legt in dem Synthesegeflss eine bestimmte Kon-
taktlmenge vot = S0 4 des zu verarbeitenden Benzins, setzt
nur einen Teil des erforderliohen Frischaluminiumchlorids zu,
‘sam Beieplel die Hilfte, erhitzt auf oca 1000 100° C und ldsst nun
das zu polymerisierende Benzin allmihlich innerhald einiger
Stunden yunter Aufrechterhaltung der obigen Temperatur zu-
fliessen.Iet die Hauptreaktion verklungen, so f#1lt man dss nor'
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fonlende AIC1, nach und rihrt solange bei 100°, bie‘die‘ﬂnaot-
zung beendet Bkt. -

Die ersten lleinversucho. bel denen das einge-
sotzte Xontaktsl mehrere ifale nacheinander in der obigen ¥Weise
verwandt wurde, verliefen iberaus gingtig uwnd erfolgversprechend: '

Ausgaqgsmaterial- Crackbenzin 3477,neutralistert wnd mit Tonsil
geklirt; 63,5 ¥ Olefinée. :
Synthere: vorgelegt 600 g Eontaktdl + 15 g A1013, anf
100° erwdrmt - .
Zuleuf 1200 g Benzin in 2 Std. (|
d(nn 15 g AiCl3 zuseteen, weltere 6 Std.vei
©100° rtihren L= N :
werhnlte..e-n.—uls-~~i5 5~=-599-big- 6,7~b~4n~—“
- VPH = 1,73
¥ip = 234°
‘stockp. = =53 bie -55°
Jodz. = 80 . J -
Ausbeute: n-_1 = 57,7 %
L 7 Vak.Dest.II = 8,5 #

¥an grhdlt alsc ein beesonders niedrigviscoaes n-Ul, dessen Vig-
cositdt V50 = ca 6°E und dessen Ylanmpankt 2340(1) botrigte

-—Ee~wird—alao~nﬁ§11eh—seinﬂ—je~nacnfden*ge-teriten—anaiytiec
Anforderungen noch einen 7eil des Vak.Destillates II diesem ul
beizufiigen.
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Versucke zur Ferrbsetzung der Synthesendauer dei
der Schmierdlproduktion.

In den nach{olgenden Yercuchen beschiftigton wir
uns mit der ir.ge, ob und wie wcit ile Zeitdeuer unserer . lsynthess,
ohne tSchoden fir dle Froduktion, herubgesetzt wercen kson,
Each der . rbeitsregel, :ic uns éer ' lbetrieb vorx
Reginn dieser Versuche [ibermittelte, besnsprucht die Turchfithrung
" der Syntkeme 14 Gtunicn, dehe

1 5td. 40°
2 = 60%
4 - ' 80%:
7= w0 =

. 14 Stunden Gesuntdaner
In inpges:.mt 74 Synthesen, cie uuf den :inlagen 1-5 zug moengenstellt
‘sind, hahen ~ir dle Lsuer der .1biliung mehi oder weniger verkUTst.
- ieme Vielm=hl eshien wma nctwendig, um “Jie bel ~inem “inostz von
nuy 700 g Urackbonzin unvermsidlichen Schivanikungen des cings=lnemn
Kleinversuches in eingr lingeren ~zihe russuglei oken,
418 "nag:ongenateriul dienmten nacheinsnder 3 unter

gich sehr #hnlicle rormhkle Crackbenzine des Betriches mit folgenden
Houptdaten: ) ’

Ar.3449 3460 3477

siedet ab - 55° 50° 45°

*ngleranalyse 95:. 218° 227° z20°

riedekenngiffer 156,7 172,46 155,8
a20 0,730 ny735 7,731
Sletingehalt 67 + 66 « 69 £
L’ TS & I 0,2 my14
vz o 0e27 0,26 2,16

Ta also das Ronzinmsterial wechselte und die Ver-
ouche aich fiber sinem Zeitruum vom 2 Monaten hinsogen, wir €8 mot-
-&enﬁig, Jede in Jder Zeltdauwer verkilrzte Heihe nah ateis parallel



gefibrten 14 stindigen Synthessn zu bawerten. Das Benzin wurde mit
£CH kult neutralisiert und desgleichen kelt mit.Tonsgl geklert,
ferner dus enfullende Tontuktdl immer rieder vorwindi, 78 entstane
den 80 2 geschlosaene soihen 1) Br.1=36 = 14 sttinuigze “Byntresen
2) Fr.I-YXWIIl= Synthoser von kirzerer Polymers.tionsdauer.

Zobald des Eontaktsl ale ‘ionge wvon 350 g erreiocht
hatte, entsprechend der Eilfta des Senziroinsctses, wurde dv e durch
Seubiiﬁung eingetretene ' beracruss entfernt, d.,h, dtie Fatal y sator-
menge kontznt erhslten. '

418 Iwuer der Synthese wihlten wip 3, 4, 6 und 7
Stds Fasszen wir die Trgebniese, wic sie wuf den Anlugen le5: dee
tailliert wiedergegeben #dnd, 1n einer kurgen tsbellarisaben "ber-
gicht guszmmoen, so,begiby sick TUr die Uauptwerta: iusteute und
Viskozithit des x~.les sowle Iiir ile xonzentrat1oq der nicht umge-
setztern Qlefine im-Feotbenein folgendes Bild.

Anlsge Syntkesen © Feate- N n-{1 ~
o - e clefine Auebeute” Vg
TEBSSSSSSITAZISonsccs kX 6 m. cems RS SLEEZOS PR EEemememe o e
_ 14 std.  40,60,80,170 4,7 53,4 % 16,498
4 3 Btd. 950 o 6,3 % ‘51,6 < 13,207
erreickt gegenliber 14 =td. 134 % 86,6 ¥ 81
14 stde 40,60,80,100° 5 = 54,7 + 15¢
2 4 Std. 40,60,80,1000° 8,1 % 53,1 % 14,420
erretcht-—gegoniiber 14 Stas 162" % 97,1 ¢ 95 ¢
14 std. 40,60,86,1700 4,3 % 5545 & 15¢
3 . . 6_8td, 43,60,80,1700- T 533 % 54,5 ¥ B -
erreicht gegenitiber 14 Std. 123 < 98,2 ¢ 1co0 %
14 3td. 40,60,80,1000 6,6 = 61,~ =~ 11,46
4 6 Std. 40,60, 1000 T.4 7 6ly= % 11,-°
- errel:ht gegeniiber 14 :Ltd. 112 % 1056 96 £
~ 14 sta, 45,60,80,1000° 6,7 s 61,3 # 12,39
5 7 Std. 40,60,80,100° 6,1 % 61y3 # — 13,10
erreicht gegeniiber 14 Std. %1 % 100 % 107 &
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Betrachtor wir die erreicbte susbeute an n-s1 als
das intacheidende, s0 besugsn dle aus den Reihen vorstohond erhal-
tenen pitislwerte, dass naok J stindiger Synthese "exrst” 96,6 %
nech 4 Std. 97,1 % und nach 6 Std. 98,2 £ des 14 Stundenwertes
erreloht wurden. Im dicsen 6 Stde 5ind die Temperaturen etwa go
sufget:1)t (sn}.3): 1 Std.40°, 2 ctd.6c0, 1 std.80%, > std. 100%.
“rh8ht mzn die Cesch~indigkeit der "idildungavorgtngs turch Stef-
gerung der Temp@ratur nuach deop Tertoilizngsochema fnl.d); 1 “tde &
2 3td.60°. 3 atd.lsc°, 80 kenn man <ie gleichs n-lmenge erbhalten,
wle nech der ruf 14 :td. abgestellten Arbeitorigel des N tricbeasy
1 std. 40°, 2 std. 60%, 4 sud. BO®, 7 5td- 100°,

~tmlzwe 5 gibt in pe

sen dle Penihiti £la GUB Lz : IS d ithen

~0

T

‘ine wicktige Yorauseetsung fir die yoglichkedt, in
ggx_gleiabgnhApparatur~die~%1produktion*auf“&ﬁs‘ﬁsﬁﬁﬁiie eu otede
gern, iat unseres -ruchtens eoine sterke Rihrang des ﬁeak%ionsgemi-
scles, :(ie dauarnd dén L~talye tor durch ide gesumte Tenzingchichte
aindurch verteilt. — Forderns wirkt naturgemfse euch gihextrhéhung
des 31013-Zuaa€zcs, dle aber Vesten verursecht wrd vermieden werden
run#, wena eiw 71 nickt gw hoher Vigkositit vngestrebt wird. In wen
Gorliegenden Vereuchnen betrug die A1213- Gute 2,5 Few. T, 100 Benzin .
oder bel 68% “lerinen 3,7 gew, 7,107 “lefine: tiese .snge kenn schom’
depswegen nicht «1®  berschuss gewertet werden, woil in 3 Synthesen
snteile des Fontsktdles vom renszin zufgenonmen wurden, oleo dle
reubllizung ausoetzte. 1w fedoutuang ciner Touper&turerhéhung fir
den‘raacheran Ablesuf der Polymefieutionsvorg&nga streifton wir be-—
reits oben.- :

Renerkanswert war :ie Lecbachtung, JBES cus Zontakt-
¥l bei aem 14 :ta, davernden Lungeyrthesen, stwa =b Versuch lir.23,
merklich eindickte. Nffenbur wird der Kentekt durch die 7 atlindige
*rhitzung auf 1000, im ofrenen Gefkse Jedentalls, stirker bdoupe
sprucht und verliert sg secine leichte Bewsgliqgkeit.

' ' Iur rginrung des Geszmtbildes Luben mir bei hoher
Tewperatur (95°2) noch eimard je 1 5yntlese mit 3 ~td. und 1 Std.
durchgefiihrt (rnl.5,letete Zeilen), ie Zahlen ciener ‘inzelversuche
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goigen, duss nach einer “tunde bereits otwa 955 des errcichburen
n-.les fertig gobildet vorliegen. Die lsynthese ist dermsch ule
-ein :hemischer Progzesn su ckarakterisieren, der zunifichet recht
scknell, faat stﬂrn;ich'vorlnnrt; 18r cle letZtcn fusveutesrrteile
nper -ine ganz ertcblich ‘neshl won Ttunden benstigt.

’ ¥s erhobdbt sich noch die Fruge, cb die snalyiischan
"1genschaften der ’le durch die :hkiirgung der Synthesediucr otwa
elne Sokbtdigung erfahren, Diese Gefakr Lestent offenbar nack den
Z:hlen der inl.6 richt, T'ie Folhihe,der Jteckpunkt, eufhr der
Cenrzduon oder die Jodzahl ete, 8ind fiir die 14 Stc, und 1 :td.
Synthesendaver preltisch c¢ile gleichen. C

) ¥benac werden rie .lterungswerte unter der ”irkung
von 140° heisosem S Seuerstoff nicht beeinflusst.

7 % F:) e n a8 s
unfangreicre Versucherwihen seigen, dass to )
eyntheseﬂaner, wenn die Tenper&tux fcrtschreitend won 40 - aufl
10n° zesteirart niru, vom 14 stu. »uf o bip 7 ~tc. obne uchfien
Tdr die ‘usbeute oder die Gualitét des les verkiirzt werden xomn.
e 1at demit im “inne der kriegsbedingien Forderung =zuf Lelstungo—
stelgerung eine wesentlicke Frh8hung der " lproduktion msiil-h.
“urde sin n%utralieiartea and mit Toneil xekliire
tes Cruckbenzin (69,5 "lerine) mit . rl"lj im Tuerbetried
7 *td. l:zng nach dem Temperatu aqhgna_l.hxd._4o—1—e—atdv—ﬁeuy—&—$td
8n° s 3 3td. 100° gertihrt, o0 fiel ein n-~"1 in aer Sushaute von :
61,3% und der v1skosit&t vs = 13.1 ¥ alie
) 58 wurden nach 1 std, Polymeristtionadr-uer etws
954!, nack 3 ¥tde 96%, nnoh 4 Stde 9 uwr erreivhbnren cuBter b
els n-71 von etwas geringerer Viskosit: t erhalten,

v

Anlapgens - 7
P



Anlige Ao
Ye oich 8 as sedeu

ras Susgengsaaterial, “rackdensin 3449, warde k1t mit
_ festea XOR neutrelisiert und X214 nit Tomeil Cilitriert. Qiefines§? #
" pie Zynthesen der ;e 1), Er. 1 bis 8 wnd folzande, dauarten Je-
weils 14 Stundem, =ie der Isike 2), ¥r. I-YIil, mur 3 -tunisn. Las@
fonkaktsl dex nyntkhese 8 idlente dem Ansuts vom :Xr. 9 inlage 2, dme
vomn VIIT €ir By IX Aml. Z.

3459
' 1fra, %r. 21014 ront. 1 este vak.tes- - n- 1
Jo 1nn p2 gebiléet clefing diilat il ~RGLeuLe 59
ﬂ”ﬂ"z—"“ah’*‘&" T v NS W -&-“'@42* smnnann@-aaa-muufaaaxmz;Jamgnun_“'egm-
1)ionae Sinthasedsidz, 15 atee 3 T33040%.2 584.60°%,4 Tea.607,7 u..z_.._
p 4 14,3 - - - - T -
2z X 6,7 S 4,- 57 e 16,1
3 3 65,1 & 3.3 -2 S ¥ Y3
4 3 6,2 7 4,9 49,8 15,9
5 3 5,~ 8 4,- 53,1 14,8
6 2,5 Z,- 3 BN - 1 4% S ¥ : 1Y
7 T 2,8 4,~ 3 24—  5%e- 18,4
.8 2,5 o8 3 1,8 57,3 16,2
Hitzel . 2,9 % 5,67 &,TF 3,3% 53,45 . 16,4°
A ) i
I 4 14,7 - - - -
11 3 7,1 7 5,8, 47,49 12,9
I1T 3 6yé 5 4,5 b P 14,7
v k! 7,8 2 : 3,6 44,9 13,6
v 3 5,5 & 4,2 5246 12,5
vY 2,5 4,2 5 3,5 5. 47 19,7
Vi  E.5 by 5 4,2 55,4 14,2
COWIIL b 2,5 3.4 5 3,1 7 55,5 7 14,1
1tteld o 5,7 6, 3¢ 4,15 51,6  13,2°



A 2.

Pzs :usgangsnaterial, Craokbensin 3460, vurde noutre
1isfert und =it Tonsil kzlt filtriert. Clefine = 66%. Die “ynthesen
dor fisibe 1) Er. 1 bis 16 und fg. ¢emerten jewsils 14 Ttde, -afe
Synthosen der Relle 2) in dem :dscimitt RX.IX=-IV1 4 3td, Welterver—
wondung der ZontvktSle 16 und IVI wvgl. inlage 3

3459
=t . !
1raisr.  pcl, Font.—'1 | -Reste—  Nak.Des- "1
P je 170 3z |gebildet [0lufine [64llet II |ausvestd Yoy .
Q ) snige Lnthawecewer, 34 5td.< )e b 4 g‘;d&; 2T 2td. 1o
9 13 248 - - - -
1o | . N PO 3 1,2 57y 18,2
N § | 2,5 —345 : 3 2,6 56,4 18,6
2. 2,5 . 1,6 4 2,7 5745 17,2
13 2,5 5,8 3 1,6 5505 | 15,1
U 25 o o3,e 6 T 3,2 53,9 13,2
15 2,5 | 18 ] 4,2 Sce9 | 11,9
16 2,5 | 1.4 _ 8 4,2 | 51,4 11,-
¥ttel L2353 7% 30 % S = 2,8 7 54,75 15,-° -
{ .
Z_ll LRIRe SrPtiogedsoX, 4 Stdem Je ) std, 42, 60, 80, 220°
—TE — 2= —% LT 54,3 15,-
Cx 245 6,5 12 3.3 | 53,9 16,9
- TR S 3.5 - 204 | 57,4 | 24,8
AT 7,5 - T L8 1 2,5 53,6 15,6
2383 . 245 4,5 I 22 55,3 15,8
x1v 5 Se% , Ped [ T2 Te2 49,4 | 12,4
iV . 249 ' D69 ) 7 3,4 5343 11,8
XYY | 245 i 3.6 9 3,9 49,7 11,3
*1%sed (25T | 4,1 8,13 3,38 53,1% | 14,2°




L Maso 2
E&IKZzlzéhls_ﬁjé;_nng_ﬁins;Lﬁanh_sagznaz

usgangam:teriel woar neutr:lisfertes . Srackbennin
346’7 wlt 66 Clefiichie- Die dynthes-n der Zeihe 1) Br.l bis 22 druep-
ten Jowslils 14 Skandon, dio Bynthesen dor Cuile 2) in den ;ahcchnltt_
Br.X7IT bie ZXII 6 Stunden, Teiterverwendung der ¥ontzktile 22 und
XX11 vgle. inluge 4

3459
= i B
S PR T PRI [ Eont. 1 Reate l v«k,Re Re"1
I' | de 1o0 ;:zf gebildot. oclefine ti2iet T I EETE. 3 28 te ng
.meuumu l-"‘“ﬂﬂ DX )
| lls_ﬂﬁﬁwllﬁ1Eﬁﬁ!ﬂﬁ&&i&.li.ﬂ!ﬁz.-lus.~1122:Z_&!§1§QA;4 280080%7 $84,270°
: l 9% ; ‘-.8 4 ’5 : 57'1 16.-
Lo w5 | 9,7 3 f 12 | 52,7 | 162
19 | e | on 5 Zpm 57,3 23—
' % 2,5 | 2,9 5 2,7 5547 14,4
a 2,5 1 3,3 4 31 55,3 |  1s.8
22 | 2,5 l: 1,6 5 207 | SS,1 | 13,9
sittel | 2,52 | 3,45 4351 722 55,5 15,-

{
3
| 5
' l 5 ! _ ”
Xxix “; 2,5 2,8 6 3= 55, 15,1
IXIZ | 35 | 3,9 s [ 24- 55,7 14,
zittal 2,5 % ; 3,8 & , 5¢3 9:? 2,3 ¢ | 54,55 15,-
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Stde 8

fal

inlage 4

Lusganganaterisl war noutralisiertes Crzckbenzin
3477 m1t 69,55 Olefinen.- Fle Synthosen der Fofhe 1 Fr. 1 bis 30
dzuerten jeweils 14 Std., =1e -yhthosen ser Seile 2) 1in com ib=
sochnitt XVIX bis XXX 6 Std. Yelterverwencung der Sontaktile 30 mud
XXX wgl, ‘nlzge S

3459
1fd.rre | ALCR, Fonte)l Rest=| Viok.Teon- | oS |
Je 152 5% | gedblldet ol_etinc t1list 13} Zusboute VSG
@ thogedoueradd Std.m) 53d,42%,2 53d.60°,4 o$0.80%,7 ned,300°
23 ZyS %6 - - - -
24 205 2,1 6 | 2,9 6246 11,7
25 2,5 Se3 6 3,1 60,8 11,6 -
z 2,9 3,6 6 3p= 61,1 11,9
.7 299 L 1.4 7 —343 6543 12,6
28 295 Cp= . 7 5,1 61,3 11,1
29 2,5 Dsd 7 3,4 63’4 10,5
30 2,5 79 T | 3,6 = 57,7 10,3
Fittel 2,5 ¥ 2,8 % 6,6 % 3,5 % 61— 51 11,4°
6.5 2%
AMXIX 295 2,- - - - -
XXIV 2,5 2,4 7 3.4 61,7 12,2
ERV - 245 - Bg= 7 399 6y 1¢,8
XXVE 2,5 3,1 7 3,4 63,9 10,8
XIVII 245 1,3 8 Se~ 65,6 12,-
XXVIIX 2,5 91 9 4,2 56,6 10,7
XXIX 2,5 1,7 8 A= 61,4 10,7
XXX | 2,5 2.4 6 3,6 62,6 10,=
_sttel 2,5% 3,5% 7,45 3,9% 61— 11,-°




Yergleioh 14 otd. und
rFarpeyr 2 Fuzgsynthesen

384, S

thesedauer

ininxe )]

sungangazaterisl wer neutrslisiertss Peckbengin
3477 mit 69,52 Clefinen. Die Synthescn der “uike 1) iirsd bis 36
daverten jo 14 Gtunden, die Synthescx der rsihe 2) in ¢om 2 vesornits
AIXT bis XXXV1 7 Sturden; snechliessend lied &L Ere XZXVI1 3
ETe FIXAVIII ca. 1 Stunde,

Smden.

3459

e

{ 5 -
1fa,2r. L A1c13 !;ent.’rl_ Rept— Ve T Qe n»‘“l
e 100 HZ | gobildotolefine  [11lat I Jsasbente Y&
EEescwsmcE. B xomne - o WRLOLD S D TATTAIOE BT /2 90 DY BT D908 T AT T 20 2 TR AR I I LTS R
L) L:ngs Synthesedougr,1d $td.m) £24,20%,2 212,60 °.4 A38e80°,7 std.gon®
31 2,5 ~pd 3 | 3,3 61,6 9,6
32 2.5 ‘4.3 6 3.‘ 64’3,6 12.9
n 245 3,4 7 3y- 6‘7’1’3 11,7
34 205 _.3,.1_5 s 7 259“““‘* —‘*‘62*"1 1‘1.-—
" 3% P95 644 5 3,7 59,1 13,9
36 745 36 6 e 61,3 14,4
| F1eted g 5% 2,8% 6,75 B2E | 6,3 12,3°
2) Turse avntheoed uer 7 Stdemd :44,40°,2 523,60 3844, 60°%,2 sea 0000
VET 795 Cge 6 3,6 61,2 i1,
13IX11 2,5 1,6 6 3,1 62 yeo 12,5
FTXIIY 2,5 3,1 1n 3,- 61,6 995 :
IXXYIV 2% Toh. 4 253 S 18‘.‘2__
b-4:9.4 ¢ 295 4,1 5 3,2 61,3 15,4
EXxVI 9% —Ce9 6 3.7 61,8 15,~
#4110l 2257 1 2,55 1 eap dazs e | 13a°
3) ®ge Sinthosen bog 98%
| FXXVIIINY 2,52 543% ex 4,17 58,7 | 10,8°
|
(3TvIIIAYL 2,5% 2,45 10% 2,9¢ 58,81 1c,4°




Anlage 6

~4ipelyse upd lterung von Rotdalilen sup verschicden

Synth.r'wuer Zynth.rpauer ‘ Synth.Dauor_ Synth,Dauer
14 Std. 6 Std. 3 5td, || ca. 1 5td.
1)Analyse , \
: do 0,852 0,853 0,852 0,852
V5o 11,1° 11,2° 10,8° 10,4°
ven 1,64 1,63 1,63 1,64
Stockp. ~48° -47° —49°- —50° -
Flenap, 244° 250° 253° 251°
Conradsom | = 0,04% 0,05% N,04% +-Ce03%—
Jodzahl 64 n 70 .. 6
52 0,01 0,93 0,01 0,01
P) Alterung 0,, 6 std. 140°
0, verbr. 11,3% 11,74 - -
+-Vgy 3238 ————32 = =
NZ 17,6 16,1 - -
vz 38,- 39,1 - -
R 614 i 1,12 1,15 - -
!320 6 ’ 3 7,7 - -
Conredson 0,51% 0,365 - - -
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n

ﬁber die eraten Ergebnisse der kiinstliohen Alterung von Olen
mit Druckluft bis 20 atiie

Zu der kiinstliohen Alterung #“ussert sich Kedmer in seinem Buch
'ngmierstorro und Maschinenschmierung® 1940 anf S. 145 wie
folgt: : :

"Sie bezweckt, in verkiirzter Zeit gegenliber normaler Bean-
spruchung die 0le, nach Masgsgabe ihrer Widerstandsfihig—
keit und ihrer vermeintlichen Glite, zu innerem Verschlehkss
su veranlagsen. Man bedient sich in Jedem Fall gesteiger-
ter Temperaturen, um Verhrnderungenim. - untersuchten-Schmier——

81 hervorzurufen, man bedient sich hdufig der Behandlung mit
bemessenen Mengen Luft oder Sausrstoff und wendet bei be-
sonderen Verfahren auch noch die Erhthung des Druckes oder
die alterungsbeschleunigende Wirkung gewisser Metalle an.". ..

‘Alsonormale Bedingungen beéenutzten wir bis Jetzt die Anwendung wvon
160°C und die Einwirkung von 15 1/h reinem Sauerstoff unter Atmos
phirendruck auf 150 g 01 fir die Dauer von 6 Stundens -~ . .

Schwierigkeiten bei der Schmi erung der Luftkompressoren im Ammoniak-
betrieb veranlassten uns, die Bedingungen flir die Untersuchung der
Ole im Laboratorium &2 verschidrfen. Da in diesen Maschinen Tempe-
raturen von iiber 200" und Drucke bis 36 atii herrschen, schien es
uns notwgndig, die Alterung der Ulproben in einem Temperaturgebliet
iber 160.C und unter Druck zu vollziehens In Annsherung an die be-
—trieblichen—ﬁedtngungenrunn“aus‘Sibh?fHEifE&rﬁiden wurde nicht mehr
relner, unverdiinnter Sauerstoff;  sondern Druckluft gewdhlt.

in Anlehnung an die Alterungsapparatur entwickelten wir dle
.Druckapparatur, die nun nicht mehr aus-Glas, sondern sus. Eigen
aufgebaut werden musste. Ala Werkstoff wurde flr das. elgentliche
Oxydationsrohr ein Ohrom-MolybdaanOltramstahl von Krupp Marke

EK%M 8 verwandt. Dieses vertikal angeordnete Rohr ist von einem
geschlossenen luftleeren Wassermantel umgeben, der als Wirmeiiber-
triger dient und durch Zufiihrung von elektrischer Energie hoohge-
heizt wird. Ist die Wasserfiilllung des Mantels zum Sieden gekommen,
820 stellt sich entspreohend der Temperatur in dem geschlossenen
Mentelsysdtem -ein bestimmter. Druck eln, der dazn benutzt wird, die bds
der Oxydation der Ulprobe etwasg auftretende Wirme automatisch durch
entsprechende Kithlluftmengen zu kompensieren, so dass also dle
eingestellte Alterungstempe ratur im Oxydationsrohr konstant erhaltﬁ
bleibte Zur Untersuchung kommen jJeweils 200 g UOl. —

Beim Anfahren elnes Versuches wird der Apparat unter Einleiten von
Stickstoff so behelzt,und eingestellt, dass die vorgesehene gempe-

!
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patur im BRohxr bzw. der Druck des Gases unvertndert bleibt.
Rach der Entspannung soll die Stiokstoffmenge 15 1 Jje Std. be~

—fragen, Ist dleser Pumkt erreicht, wird der N, durch Luf$
ersetzé und wihrend der 6-stiindigen Oxydation®die Abluft alle
15 ginnten auf ihren Gehslt an Restsauerstoff bzw, 002 unter—
sucht .

Wir bringen euf den beigefiigten Anlasgen 1 — 6 dle Zahlenwerte,
die wir bis jetzt beli der Untersuchung versoh&edener Nineral-
5le und synthetischer Ole, vorwlegend bel 200 C und 20 atl,
erhielten. Ein Abschluss durch eine eindeutige, liberzeugende
Auswertung konnte bisher schon deswegen nicht errelcht werden,
well ea bei vielen (len an prakiischen Beolachtungen und
betrieblichen Erfahrungen, die slioh gus elner léngeren Schmie-
rung von Kompressoren oder auch anderen Maschinentypen' er-
geben, fehlt, Auch sind wird uns klar dariiber, dass das Ver-
halten eines (les gegen Sauerstoff fiir die Beurtellung des-
gelben zwar wlchtig ist, dass aber auch ein alterungsfestes
01 als Sohmiermittel aus anderen Griinden Mingel zelgen oder
versagen kann. Ferner ist zu bedenken, dass eine Verschsr-
fung der Bedingungen, hier durch Stelgerung der Temperatur
und des_Druckes, besonders leicht zu einer Uberspitzung

—fithrt;da—bei keiner-Methode des Laboratoriums dle betrieb-
lichen Bedingungen, such eines Luftkompressor¢s, exakt
nachgeahmt werden kdnnene ‘

1. Druckalterung von Mineraltlen bei 200°C 20 atide .
Anlage 1

Wie aus den unter "v" (=vor der Alterung) sufgefihrten Anaslysen
hervorgeht, handelt es.sich bei den 8 untersuchten Mineraldl-
ygmm proben um ganz verschiedene Typen, namentlioch hinsichtlich
Viscositét und Conradsontest. Die Merke Shell 3x ist gefettet
nimmt elso schon aus diesem Grunde eine Sonderstellung ein. . .
Die (le sind auf.der Anlage 1 nach steligernder Sauerstoffaufnahme
—geordnet.—Wie—aus_den Analysen der gealierten Proben ersichtligh
ist, werden also elle (lle unter den gewshlten Bedl en: 200 C
20 ati L -Partialdruc. es_Souerstoffs demnaoh 4 agé- merklich
angegriffen, Schon die analytische Answertung wird nun dadurch
erschwert, dess dle verschiedenen Analysemwerte wie Eindickung,
ve, Conraﬁson etoc. mit steligendem OZGVérbrauch nioht in der glei-
chen mengenmissigen Reihenfolge verindert werden. Nioht einmal
die gebildete CO, geht mit der gemessenen O,—Aufnahme konform.
Alles in allen eglgidet\wohl Grinring die g&ringsten chemischen
Veranderungen und aknn auch seiner Ausgangsanalyse nach als Spitzel
wert geltjen. .

Vielleicht spielt bel der Eindlickung auch die urgpringliche Vis-

cositit der eingesetzten ngrobe eine Rolle; denn im allgemeinen

nimmt die Y5 up etwa 8 - 7°E zu. Bel Griinring betrigt diese,
9,9 E, bel dem Fabrikat der Nerag dagegen ca. 15 E.

Zunehme nur

Um die Reproduclerbarkeit der iethode zu priifen, haben wir
das Grinringsl in 3 Parallelversuchen gealtert und fanden eine
verhilltnismossig geringe Streuung:

..3_



gg verbr. 1 00g 1 + V5Q RZ V2 Conradson
5,14 0,82 3 % 2,7 5,9 0,62
5,16 121 - 84 . 35 61— 0,75
5,79 1,23 28 % ! 5,1 1,7 0,81

# 5,36 7 1,09 13 % 3,8 6,5 0,73

Wag dile Bedeutung der ermittelten Alterungswerte fiir die Praxis
betrifft, s0 ist ein Urtell zur Zeit noch nicht méglioch, da,

wie oben angefiihrt, die Ule nur zum Teil an Maschinen systemstisch
und parallel zur -Laboratoriumsuntersuchung als Schmiermittel sus~r
probiert wurden. Als besonders brauchbar erwies sich vor dem Krie-
ge der gennsylvanisohe Brightstock; beachtlich ist, dass gerade
dieses Ol nioht an der Spltze der Alterungsteste, sondern auf
Grund seines O,-Verbrauches an 4.Stelle steht. - Was die Methode
Tycol betrifft; so stammt die vorlfeégende Probe noch msus ilteren
Lieferungen; im Verlauf des Krieges sind unter dlesém Namen Mi-
.schungen von=sehr wechselnder Quelitit geliefert worden. Tyocol
war nach Angabe des Kompressoremhauses in seiner Schmierwirkung
an sich,nioht zu beanstanden. BetriebsstSrungen traten vielmehr
dadurch auf, dass Produkte der Oxydation, also nicht Ulteile sals
solche, mit der Luft aus dem Kompressor dle Trenner einge-
schleppt wurden und dile Bsden verlegten. Da es sich um prozentual
kleine Mengen handelt, ist die experimentelle Erfassung dieser
Erscheinungen sehr erschwert. ) L

2. Mischungsdiagramm Griinring-synthetisches Flugdl.
"Anlage 2

Verschiedene Mischungen von Grlnring mit einem normalen Riickstands-~
81 RCH gleioher Viscogitit wurden ebenfalls mit Druckluft wvon

20 ati Std. bel 200  gealtert. Dieselben Proben haben wir 1t.
Bericht wvom as.Dezember 42 der Einwirkung von unverdiinntem Sauer-
stoff beli 160~ wihrend des gleichen Zeltraumes ausgesetzt. Eg

£a11lt auf, dass such bel der Druckalterung der erwartete. stegige
Ubergang—der—-Analysenzahlenvon—dem StabiIen MIASTAIS T 2um O
empfindlichen Syntesedl ausblelbt. Wihrend bei der Behandl mit
Sauerstoff 160  Griinring ohne Schaden mit der gleichen Menge
Polymerisat vermischt werden kgnn, steigt dieser Betrag bel der
Alterung mittels Druckluft 200 - auf den 3-fachen Betragp d.h. ein---
Gemisch von 25 % .Grinring mit 75 % synth. Flugdl ergsb lt. Anlage2
noch dieselben mussigen Verschiebungen in Eindickung, Nz, VZ

wle reines.Griunring. Unsere normale O,-Afterung ist demnach empfind-
lioh und gibt stirkere Verunderungen 8es OlesS. Verglelohsweise °
erdelten wir bel Untersuchung des spnthetischen Oles vSO = 21,7 .

naoh Altegung nach Alterung o

. 0, 160 Druckluft 20 atii 200
Eindickung + <134 % + %
Nz vo+18,7 - 10,9

Vi 38,2 _ - 21,8



3. Einfluss des Inhibitors Phenthiazin auf die O0,-Stabilitst

einiger hochviscoser synthetischer Rstdsdle.
Anlage 3 bis 5. . - -

Verglichen.wurden gzunfiochst bei verschiedenen Drucken una Tempe-
raturen 2 FlugBle, die 1m en des Japanvertrages aus Crack-
benzin, Rickstandssl > 150", &also aus langen Ketten, hergestellt
waren. Das eine 01 - K 1879 Anlage 3 - war nicht inhiblert, das
gndere — K 1880 Anlage 4 — hatte vor der Polymerisation elnen
Zusatz von 0,2 % Phenthimzin erfahren. -

Dass der Inhibijor das %1 verbessert hat, wird ersichtlich, wenn
men die bei 180" lo atli gealterten Ole wvergleicht:

K 1879 ohne Inhib,  _K 1880 mit Inhih

0, verbraucht 12; 353 - . 0;47 1
CO, gebildet 1,22 1 0,15 1
Eindickung 35 % ca. 2 %
vz ‘ 18,1 0,82
Flammpkt. £allt g 163°%C 0°cs

0,2 % Phenthiazin schutzen glso bei 180° lo atl ‘das syjthetischs
81 nooh recht gut. Dagegen wird such dieses Ol bei 200 20 sati
‘ ganz erheblich durch Druckluft angegriffen (Anl. 4, letzte Zeile):

cnA

0, - Co, + Voo Y2 Conradson

‘81 K 180 bei 200° ) - : : oY o o
20 atii 6 Std. gealtert) 11,83°11,93 1 18 % 21, 1'21~%
Ganz @hnliche Zahlen ergibt das auf Anlage 5 zuerst 'aufgefij.hr‘l_‘
ebenfalls durch 0,2 % RohphentHazin geschiitzte Ol. In Uberein
stimrung mit dem Alterun ;sbefund wurde im Betrieb (Kompressoren-—
haus) festgelegt, dass sich dleses inhiblerte 01 fiir die Schmie-—
rung-der—-Iuftkompressoren—nicht—eignet-— - -

Glingtiger fallen dile Dru&{teﬂte aus, wenn man lt. Anl.5 dem
fertigen 01l 0,5 % Inhibitor zusetzt oder gar das Phenthiazin
_2mel. zugibt... 1) vor der Synthese 2) nach Destillation des

fertigen Oles. Ein solches 0l, das mit elner Viscositét V5 =29,9%
eingesetzt wurde, ergab hel der Alterung 200 20 ati (Anl.g
letzte Zeile):

’ o, G,  +Vg VZ  Conradsdn

62,00 1 ;408}-?”” a1 ; 4,12 1 ~ 0,84Ltr. 5 % 4,5 0,40 %
Diese Qualitiét entspricht also analytisoh dem Griinring; Allerr
dings liegen praktische Erfahrungen iber die Schmlerwirkung dieses
"Materials im EuftkompressOor nicht vore :



4. Untersuohung einiger gemchwefelter Ule bei 200°
Anlage 6.

Ein Sondereffekt waArd bel der Synthese erreicht, wenn man dem
Orackbenzin vor der Polymerisation etwas Schwefel zusetzt und

die erh&lteno obere Schioht ernmut in Begenwart wvon frischem Al015
a&uf 200" erhitzt. (vgl. unseren Bericht wvom 29.12,42). 2 Typen
dleser Gruppe wurden nun der Druckalterung ausgesetzt:

1) Gelaxe; man’ von dem u__ngfést%;lieﬁen Orackbenzin aus, das also in
breit Siedefolye die Ko enwagsergtoffe 04 bis O enthilt, so
erglbt die Druckalterung 6 Std. 200° 20 atiitim wesgztliohen
nach Anl. 6 folgende Werte: : .

vz Conradson

01 aus: undestili, ) 05 + VSO '

Benzin + 0,5 % S. ). e~ ;
ob.Sohicht nachben.) 11:371 9 % 1o,2 °,96 %

4

- f

2) setzt man dagegen in die Ulsynthese die Benzinfraktion 135 - aoqj
d.hs in etwa die Kohlenwasserstoffe C, big C ein, so erhilt
man in Form dleser gg:s_ql;ggg_glj;,en,“Alcgé:nnohilhandelten~Rii¢k-—»-—-~»)

‘stendsBle Proqukte von hervorragender p-Stabilituat,y Sie zeigen |
nach der Alterung mit Druckluft von 2o atii bei 200" noo Reringere
erédnderungen als Griinring R

. ) : Oy .. 00, +v50 ~NZ - Conradson -
3390/46 = 0,1 % 5 2,51 0,42 2 % 2,20 0,32 %
3390/47 = 0,5 %5 2,53 0,43 4 % 2,86 0,44 %
Grinring ¢ 5,36 1,09 13% 6,5 9,73 %

Wir brachten diese guten Ergebnisse bereits in dem eben erwihnten
Bericht wom 29, 12, 42 3, 5.

5. Einfluss einer weiteren Temperatu.rsteigerung liber 200°

Wir erh8hten bei der DrucMluftalterung sowohl fiir Grinring wie
fir des unter Abschnitt 3 bsschriebeneOZmal inhibierte teochnische
Produkt die Temperatur von 200 8sus 220" und beobachteten eine
starke Zunshme in der analytischen Verdinderung der Ole:

o]

2 o+ v50 vz Conradson
Grinring 2009 5,16 1 8 % 5,9 0,81 %
n 220 12,1 15 . 14,9 1,47 %
2mal inhidb. ) o
: 200° 4,12 5 ¢ I 4,5 0,40
synthe 01 ) .550015'8° 13 4 18.5 1,27
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vemnach spilelt auch im Betriebe: wohl die Temperatur eine bedeuten-
de Rolle fiir das Versagen oder erfolgreiche Wirken eines Schmier—
mittels. Anch naoh der Auffassung des Betriebes 1st Viel gewonnen,
wenn es gelingt, in den Kihlern und im Zylinder des Luftkompressors
die Kompressionswirme gut abBuftiXXen.und so die starke Uberhitzung
der bewegten Teile zu dimpfen. = # - —— _

Zusammenfassung .

Es wurden in einer neu geschaffenen Apparatur aus Spezialstehl
eine Reihe von HMinerallen sowie inhibisierten und nicht inhibi-
tierten synthetischen Olen durch Drucjluft bis 20 atii bei einer
--Temperetur bis 220" gealtert und-anzlytisch anf Sauerstoffver<"
brauch, Eindickung, NZ, VZ, Conradson und Flammpunkt untersucht.

Anlagen = N /‘
1 Skizze wird nachgereicht,




Anlage 1

Druckelterung ‘yon Ninerslslen bei 200°0 20 stii

200 g U1 warden 6 Std. lang mit 15 1 Iuft (Abluft) bei 248°0 20 st

- gealtert. _ _ R
v = vor der Alterung n = nach der Alterung 3367
Oltyp- ~  "Nr. O, ver- COC e— Vo -~ N2 vz Conrad- Flpkt.
P hgau.oht b dgt i’go son
XL 4
v =355 0,42 1,- 2,5 298
Pycol 15 4,6 o,77T n=121,8 6,- 11,2 3,8 ~1°%
- e = +18 % -
e B o ne 1DE] S5 8F o A
) Grinri 0 o n= "o
‘u‘;' Lng ‘33 ? ’ o 3 ,i ) ’ 110 .: A
ottt - cym37,2 0 0;05 (0,13 1,3 289"
Nerag8l 16 6,26 0,92 n = 52,7 D 13,7 3,2 =20
= + 42 %

- - e e V- = B0,6°...0,02. 0,05 0,35 2995
Pennsylvan. 2ot 4 ’ O
Trignistook?® G40 1,51 n=361 53 56 2 s

T wm 40,5 " 0,02 7 0,05 1,4 ' 300, -
Derop 26 8,68 1,33 n =47,9 5,6 10,4 2,5 -32™

: = + 18 % ] . .
- ,I.-_..«__.'.-..,.,--_.\_.,.h.‘:.......,;.._«v..a,;.‘.’;‘ ..... 0,03 0,11 0,30 2750
Rotring 20 9,69 1,97 n= 23,1 9,6 19,4 2,1 -16
= + 36 % : - .
[ v = 23,1 - 0,02 0,04 0,89 2710'
Stanavo 27 10,76 1,49 n = 28,6 T, 14,8 2,6 -78
a4+ 24 % i . . i
STl -- o g=12,4 0,05 0,05 0,59 223 -
Shell 3f51 25 12,3 1,82 n=19,- 9,9 18,- 2,3 x) -18°
(gefettet) = + 53 % :

%) In der Alterungsapparatur ausserdem Abscheidung wvon 4,8 % Olkohle,



Anlage 2

Druckalterung von Gemischen Grilnring + synth. Flugsl
bei 200°0 20 att.

200 g Ulgegisch wurden 6 Std. lamg mit 15 1 Luft ( Abluft) bei
20 atii 200°C gealtert. Die Analyse ergadb vorher:

. V5o Bz \{2 Gonradson Flammpunkt
: Grinring 22;5% 0,01 o0,l0" " 0;26"%  279° |
: synth. O1 21 :7° o:ol 9:02 o.lo % 320° ‘
1l = Jiter n = nach der Alterung T 3414 |
" Mischung . AP .o, ver- €O, ge- v . Flpkt.'!
synt,01 Grinr. 3367 bfauocht bifast +2%  NZ VZ Conr. fallt
R ! p e N Ne
) loo % 5,16 0,82 8 5,5 5,9 o,81 3°
__M‘jo v 50 44 4,06 0,89 3 1,3 3,- 0,37-62 |}
66,7 33,3 4T 3,29 0,46 3 2,8 57 0,531 0°
75 25 46 4,96 o, 7L 4 2,9 57 0,37 5°
% 10 48  13,2% 2,05 13 8,4 16,- 0,62 90°
—t00———— 52— 15745 2542 16——1059~—2158~0576—138

4 Xx) Die mit Kreuz versehenen beliden Ulproben wverbrysuchen in-der - .-

6.Stunde den meisten Sauverstuff, die anderen 4 in der l.Stde.



Anlage 3

Druckalterung eines nicht inhibierten, aus langen Ketten hergestellten

synthetisohen Flugtles K 1879 bei verschiedenen Temperaturen und Drucker

01 war hergestellt
ritickstand - 150",
200 g 01 wurden mit

sus Crackbenzin CEinsatz Kaltpressdl)
sogen. "Jap/anSl®, bezeichnet mit K 1€
5 1/h (Abluft) 6 Std. gealtert. -

18f9.

Destillations~

3367

v = 01 vor der Alterung, n= Ol nach der Alterung mit Druokluit‘

Alterung  Nr. O, ver- 00, ge- V, " ""RZz  VZ Conradson Flpkt.

“bei bfaucht  bifdet 50 ‘ ) mﬁ:k

' i 1 °F % o3 .

° v = 16, 0,12 0,16 o,21 301

160°C 5 ati 2 1,35 0,09 n= 2c2:,1 2,20 5,4 0,36 5 L!
=4 o -

160° 7.5 sttt 3 1,%0 0,00 v =22, 4,5 11,2 0,59 90°
=+ 34 % - .

160° 1o ati 18 4,47 0,33 =a= 19,1 7,9 11,6 0,45  58°
= 4

176° 1o 'ati 6 5,89 0,44 n=21,- . 10,9 21,5 o,5 61°°

- = + 27 L
180% 10 ati 7 12,35 1,22, n= gg,i 6,~ 18,1 0,89 103
222 ’ 23 LA g 2,97



Anlage 4

Druckalterung einss mit Fhenthiszin vor der Synthese inhibierten
sus langen Ketten hergestellten synthetischen FiugSles K 1880 bo:[
verachiedensn Temperaturen und Druckene

Ulherstellung: Orackbenzin sus Kaltpresssl Fr. 3150° + ;»,2 % ¥nenthis-—
35

zin roh yor Synthese (K 1880). Alterung: 6 Std. 1 Abluft.

ST - - ) 3367 .
Alterung Nr. O, ver- CO, ge- R/ VZ RZ Conrad- Flpkt.
bel ’ bPaucht bifdet 50 son f&i’.l‘l:.t

o
1 1 °s % -0
° v=16,5 0,03 0,07 0,21 30k
180" lo atii 8 0,47 0,15 n = 126,8 o, 0,82 0,5 o
Biut I S = + bt e Jits T b AN

180° 15 ati 13 0,55 o,07 n“;‘gS;é“'_d;sa 1,2 0,30 %
. = ¥
180° 20 atti  35) 0,76 0,03 n=16,9 o071 1,4 0,28 4
o atid 32) o, 0,0 :A* 16, o,7 4 0,28 4
,A_‘; ______________ 37) - L e e . . . o‘
1907 20-atii 38) 1,66 o321 n=17,1 1,64 3,1 0,35 2
200° 1o ati 9 5,55 0,95 n = 279,;4'” 3,1 8,1 0,63 0°
: = 4 P ’
200° 16 ati 1o 8,41 1,41 n ='%7%? 7,3 15,4 0,79  471° |
= +

g S _————— - . PO

3 RE19575 16,2 21 =121 86°
- =+ 18 % -

1




Anlagés

Druockalterung von mit Phenthiazin inhiblerten synth. Olen bei 200°C.

) 3367
""""""""" '".:k'—Nr;',’ oy = "co"" o -2 i - Fl <‘
Ulprobve atd vefbr. gog. L) Kz VZ  Conrads. fg:jpjk,;
1 1
synth,01 + o 14,8 2,61 wv= 25,4 0,16 0,17 0,20 98
Inhibe ohne 11013, _ ‘n=28,~ 10,5 21,2 16
400 1 Vers.III 20 =+ 1lo %
Kompr .Haus - att
X 1679 & 0,5 % Inn. 12 2 82 0,52 v= 16,5 0,03 0,07 0,21 51
ehne AlCl » n= 16,5 2,8 4,7 0,63
Versuch 3375 o =+ O %
atu _ _
T T TR T T T247 778,307 15160 e 15'./;' " 0,03 0,07 o,21 Y A
— - n= 18, 7,4 13,1 -
" 15 =9 %
ati ‘ '
5
. 19 6,99 2,18 v= 16,5 0,05 0,07 0,21 49
20~ I n“'l'%:s 4; 23 0;7 =
atil =1
K 1879 + 0,5 % 17 13,5 8,13 v= 16,2 0,58 o,¢ ,3‘3_‘~ 76°
Inh. + Al(}:l.3 er- »s n =21,5 16,6 3{314 2,= I
hitzen Vers: 3374 atii =35 % .

2mal inhibitiertes 43 4,12 0,84 v= 29,9
—01..OKH_Nr.—3409 175 L n=...3J-,~3
. : atil =5%

o 03 0,07 0,22 3 -
2--1—4-,5—0«40——-——-——-—




Anlage 6

Druckalterung von geschwefelten, als obere Schioht nochmals

mit 1 % A101l, 2 Std. suf 200° erhitsten Ulen.

Das Crsckbenzin wurde vor der Synthese mit 0,1 bis 0,5 % S versetzt -
die erhgltene obere Schicht wurde mit 1 613 versetzt und 2 Std.
auf 200~ erhitzt. - Die Druckalterung erfolgte”’stets bei 200 o,

10 bzw. 20 atii.

3367
Olprove Er O, €O, ¥ “NZ " VZ Conr. TFlpkt.
'a%u vefbr. geg. 50 , 11t
Nr. 3390 .9..B 34 2,63 0,355 vv=8,8 0,02 0,10 0,16 &°
us ©8t.. Bz —_
25 unges To n=9,5 1,2 3,2 1,54
asts’ =43 % -
31 o v=8,8 o c;2 o, 16 24°
gsl. . ’ ) 110 O, 4
' 20 11,5 2,lo n=9,6 6,1 10,2 0,96
ati =+ 9 4 e L
Nr. 3390/47. 4 v=9,7 0,02 0,06 0,27 0°
~Aus”Bzfraktion 20 2;53 o,43 "=1o,1 1,15 2,86 o,44 )
138-200" + 0,5 % S ati =+ 4 H : : -
Nr. 3390/46 T e » v=13,2 0,02 0,04 0,16 T°
Aus Bzfraktion — 251 2,42 n=13,4 1,06 2,20 0,32 _

o 20 _
}35-200 +0,1%8S atu =+ 2 %
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Herren Professor M a r t i n

Dre. Hagemann
Dir. Al Dber te
Dre Sehuftf

Dre G 0O e t hel

Trglinzende Versuche itber die Auswertung einer einmaligen
Synthese. Olefinbilangz, Kontaktdluntersuchung.

Der vorliegende Schriftsatz hat eine Forteetzung der Syn-

theseversuche gum Inhalt, tiber die wir unter dem Titel

" Notiz iber die Auswertung einer einmaligen Synthese "
-unter dem 18. November 1942 berichteten. Die damaligen
Versuche hatten gezeigt, wie sich eine starke Staffelung
des AlCl.~Einsatzes auf die verschiedenen Teile des aus
2 fluesiéen Phasen bestehenden Polymerisstionsgemisches,
so auf die Kontakttlmenge, das Restbenzin, den Umsatz der
Ungee&ttigten, das nledrigviscose " Vakuumdestillat II "

{ —das~n-61~qualitat1V*nnd—quantitatiV‘auswtrktT‘?aﬁréﬁaf'
mit steigender Katalysatormenge das Kontaktdl kriéftig zu-
nimmt, fdllt die n-0l-Ausbeute nach einem erreichten Maxi-
mum um mehrere volle Prozente guriick. Fs haftet also der
Auswertung einer einmaligen " Ursyntheee " eine-grbssere
‘Unsicherhelt an, als wenn tiber dem erhaltenen Xontaktsl
eine lingere Synthesereihe durchgefilhrt wird. :

Die immerhin bemerkenswerten Einblicke, dle uns die Ver-
suche des obigen Berichtes in das Vesen derxr Ulsynthese ga-
ben,' veranlassten ung, sie unter prizisilerten apparativen
Bedingungen fortzusetzén. 8

Die Ergebnisse sind aus Anlage 1 = 4 ersichtlich.

1. Beetimmuggﬁder Olefine im Benzin.
Anlage 1

Man findet in der Literatur Hinweise, wonach bei hgheren
Temperaturen auch die gesidttigten Antelle derxr zur (lsyn-
these elngesetzten Kohlenwasserstoffe durch AlCl3 engegrif-
fen, dehydriert und so, wenn auch in geringem Umfang, zu
der (lbildung durch Polymerisation mit herangezogen wlrden.
Zur Kl#rung dieser Frage versuchten wir eine Olefinbilanz
eufzustellen und zundédchst einmal die Stireuung der Kattwin-
kelmethode bei der Bestimmung der Ausgangsolefine festzu-—
legen. Zu diesem Zweck wurde das in den vorliegenden Ver-
suchen verwandte Crackbenzin 3449 unverdiinnt im Verhilt-
nis 1 1 4 mit Py0g-Schwefelsdure geschiittelt. 15 ‘arallel-
versuche ergaben als Hittel 67 Vol.¥, die “erte streuten
immerhin von 66 bie 68 7', also absolut um 3 %. Nach unse-—

1o s -0 o
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ren Erfahrungen ist die iethode von mHssiger. Genaulgkeit,
eine exakte Bilanz der Olefine wird man nicht exrwarten
k8nnen.

2. Einfluss verschiedener AlCli-Mengen auf die
§xntheue.

Anlege 2

Wir variierten das Al1Cly zwiechen 2,5 3,5 4 und 6 ¢,
‘vegogen puf 100 Crackbenzin. Um eine schirfere Trennung

bei der Aufteilung der oberen Schicht zu erreichen, wur-

de die Destillation unter Atmosphiirendruck in einem Xol-
ben vollzogen, der mit einem 1solierten Raschigaufsatz
versehen war. Fur gewbhnlich trennen wir das Restbenzin

—in einem einfachen Glaskolben, ohne Dephlegmator, abj; die-
ser arbeltet zwar unecharf, hat aber den Vorteil, dass bei
der geringeren Temperaturspanne zwischen kochender Fliissig-
keit und den zur Xondensation austretenden Dimpfen Bencine
mit hochliegendem Siedeende nicht iiberhitzt bzw, die 0l1-
_admpfe nicht gecrackt werden. Im vorliegenden Fall - Sie-
deende 218°C - lag dlese Gefahr nicht vor.

Die Zahlen der Anlage 2 zeigen, dasa durchweg in dieser
Reihe die Exrgebnisse des Berichtes v.18.11.42 ihre Bestié-
tigung finden: Mit stelgender 11Cliy-Menge nimmt das Kon-
takt8l zu, die Menge Restbenzin, der nicht polymerisierte
Antell der eingestzten Olefine sowle auch der Anfall des
Destillatiles IT< (150 - 2009 5 mm Hg) ab, wihrend die Aus-
beute an n-01 durch ein Maximum geht. Dieses Maximum liegt
hier bel etwa 4 % AlCly/100 Bengin = 6 % AlCl3/100 gur Syn-
these eingesetzte Oleflne. Auch die Auswertung der (lana e
fihrt gum gleichen Bild: Anstelgen der Viscositit, Absin
ken der Jodzahl und Auftreten eines Optimums beim Stock-~
punkt.

,Beim Kontaktsl ist recht auffallend, dass das lengenver-
hiiltnls von Tlussigen Anteilen zum A1C1l3 nicht etwa kon-
stant bleibt, sondern im Zahlenwert estark ansteigt: |

2,5 % 3,5 4 5 6 @ :1C13
SR . —— e m—— s
' Plilssige Anteile .
=TFl 2,5 ¢ 8,1 % 13,971 18,4
£ICT3 1 2,3 3,5 3,1

Diese Beobachtung veranlasste uns, der Zusammensetzung des
XKontaktdles nther nachgugehen.

-3 -
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3. Zerseteung und Analyse der Kontakt¥le.
Anlage 3

Durch Zugeabe von angesiuertem Wasger kann man dile mehr
oder weniger diinnfliissige Katalysatorschicht zersetzen

und die blige Fliesigkelt von den Aluminiumverbindungen
abtrennen. Diese Fliissigkeit lHest sich dann durch Destil-
lation bis 218° in ein niedrigviscoses Destillat und einen
schwarzen, Blartigen htherviscosen Riicketand aufteilen.
Der fliiseige Antell des Kontaktiles erinnert in seinem Auf-
bau,also eshr an die, die andere fliissige Phase bildende

* obere Schicht ". Beide Fhasen gehen nun auffallend kon-
form miteinander: Je mehr A1013 der. Synthese zmeeixt zuge-
setzt wurde, umso geringer ist das dem Restbenzin entspre-
chende niedrigviscose Destillat (Anlage 3 Punkt 1) und umso
kleiner dessen ungesdttigter Anteil.(Anlage 3 Punkt 2).
Was den Bligen Destillationsriickstand > 218° betriffi, der
aus dem gzersetzten Kontaktosl ahgetrennt werden kann, so
nimmt mit steigendem AlCl3y-Einsatz seipe Menge und seine
Viscositdt (Vsg) zu. Es mise besonders darauf hingewiesen
werden, dass ggesee Riickstandstl eine Bchlechtere PolhBhe
hat als das n-0l, das als regullire Ausbeute aus der oberen
Sehioht anf#llt: 1,83 bis 2,06 (Anlage 3 Punkt 3) gegen
1,70 bis 1,75 (Anl.2 letzte Zeile). .

4. Uberschlégige Olefinverteilung.
Anlage 4 S

Nachdem die ver chiedenen Telle des Synthesegemisches
.untersucht wurden, lédsst sieh nunmehr in etwa eine Billanz
der (Olefine aufstellen. Wie aus den Endzehlen der Anlage 4
hervorgeht, wird in 3 Féllen ein Gesamt-Olefinbetrag von
66,2 bis 66,9 7 nachgewlesen; nur beil 3,5 # 21C13 (2.Spal-

—Te; 6Ieib¥ mit 64,3 o eine grossere Differenz gegen den
—0lefin-Finsatz von 67 %.

Wir schliessen aus diesem Zahlenbild, dass das Polymeri-
sat sich lediglich aus ungesittigten Kohlenwasaserstoffer
geblldet hat und dass gesiittigte Anteile wohl nicht zum
Aufbau des {les mit herangezogen wurden.

Setzen wir in dem Beispiel optimaler n-Jlausbeute - 49,7 #
.bei 4 7 °1Cly - dle in die Synthese eingebrachten Olefin-—
mengen =100, s0 ergidt sich folgende Verteilung:
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els n-!1 gewonnen _ 74,3 ¥ der Olefine~
als Eetd.>218%1im Kontaktdl vorh. 14,2 % "

als Uldestillat I b.150%ak.gew. 4,6 © "

" y 1 150-200%Vak.gew. 45 " "

" unges.Bz.i.Kontaktsl vorh. 1,3 % " "

" Restbenzin <218° aus ob.Schicht 0,9 % " n
Destillat u.Verlust b.d. Synthese 0,27 "

67 ¥ 0lefine/100 Benzin 100,00 %

Zusammenfassung.

In der einmaligen Synthese wird der AlCl3-Finsatz zwiachen
2,5 % und & £ variiert. In ExgHdnzang der Beobachtungen,ilber
Gle wir am 18.11.42 bericnteten, werden die Benzin- und §1-
anteile der rfatalysatorschicnt (des Kontakitles) getrennt
und untersucht. Naon Aufstellung einer Olefinbilanz geigt
es sich, dass aus dem vorliegenden Crackbengin optimel 74,3
der Ulefine als n-Jl gewonnen werden konnten, gleichteitig:
' aber 14,2 % der Ulefine im Kontakt3l festgelegt waren.

—

Anlagen



Anlege 3

Stsuung bei der Bestimmung der Olefime im Bensin nach

- 10 com normales Orackbenzin aus dem Betried (Nr. 34{9
40 cam PoOg-Schwefelsliure im
sohtittelt. " Die 15 Parallelbes

‘Eattwinkel.

wurden mit

ertsrohr in der ubli Veise ge-

exgadben:

1. = 67 Vol. $ Olefins
2. - 67 [ ] ‘ L] ]
3. = 66 = » w
4. = 66,5" " "
S. = 6T,5" * "
6. = 67 " " L
7. = 66 " n m
8., = 68 . n " "
“"'“"9. - 67“‘"‘n " (]
10. = 67,5 "
-
12. = 67 v n "
13\.-' = ‘67 L " i
4. = 66 = = "'
15. = 67,5 =

Mittel = _ 67 7Vol. % Olefine

. Maximum =
Minigpum =

68

66

”

"

e



anfmtoml war draokbentin aus Betried Nr. 3449, siedend von
55 - 218%, Siedekennsiffer = 158,7, 67 % Olefine, BZ =0,11, VZ-= 0,27.
Die ‘Synthesen exfolgten im offenen Glasgefiisg mit Je 2000 g, 6 Std. bei
95001 die Destillation unter Atmosphiirendruck in einem 1,5 i -Kolben

ait isoliextem Raschigsufeats.
' ' ' - 3456
RO . 2,5% | 3,58 4% 6%
S o 41013 ' ucli - AXC13 41013
Kontaktl neu fobil.d. ? : )
&."m.m’ A 013 ] . 2” * 8.1 % '3'9 * 18,4 %
sstillat + Verluet 0,8 % 0,5 % 0,1 % 0,2 %

obere Sechicht erhalten | 96,7 % 91,4 % 86,~% 81,4 %

Restbensin/100 Bensin 50,8 % 38,8 % 28,9 % 30,1 %

Olefine/100 Restbensin | 35,- % | 13,-% 2,-% | 2~
Son Olefiat et oy % | 765 | o0,9% | o9
Vakuuadestillat II - Ts9 % 4,1 % 3= % 3,4 %
n=01 bei 200°(p.) ] 325% | 46,3% | 49,74 | 45,3% —
~01: Vak.Dest .IT 4,1 11,3 16,6 13,3
t—m Voo 11,6° 14,2° | 17,7° | 17,-°

- Jodgahl NN 63 _ 41 40

. Stockpunkt -44° 459 -47° =39°

" VEH L %5 | 1,70 1 1,70 1,73




'Dis 4 Kontakttle wurden mit Wasser + HC1l sersetsts

Anlage )

die feuchte,tlige

-Sonerdefreie Sohieht wurde dann destilliert und untersuché.™ -
3456
2,5% 3,5 % 4 ¢ 6 %
Alol, ae, 1014 Alc1,.
1)rl-freie Ulec $ (= 1% gesotst) | -
Einsats 54 g 169 g 2719 g - 335 g
siedet ad % 72 © 7° 71 © 74 °
Anteil Destillat.b.218°
(entsprechend nu;knun) 31 # 33,7 % 30,':' ® 28,3 % "
Rtiokstand 218° 63 % 66,3 % 67,8 % T &
Destillat~Verlust = - 2,1 % 0,6 &
Clefingenalt (46 % 30% 20 % 19 %
also geslittigte Ant.oa. 54 % 70 £ 80 % 214
= : : 100 ¢ 100 % 100 % 100 £
_Destillationsriicketd. 318° {
¥so 10,6° 1 9,5% | 13,2° . 17,6°
T UVPH  ema. 2,06 1,83 1,89 1,93




Olefinvertesl

Uversohliligige rhe m

Die 67 % o:loﬁ.u des Beasins verteilen sish etwa wie folgt:

2,8 % | 3.5% 4 % 6%
1101, £01, A101, A101,
) Im 81
‘unges:Anteil ges Destil- 0s4 0,8 0,9 % 1,~
Tages a5 5tet o aid 8 % ’ - ®
estillat. RUokstd.218° 1,6 % Sed % 9,5 % 13,1 %
Shvend a.5ynthenet ! o8% | o5% | 01% | o2%
3) 0lefine 1.Restbenshn 17,8 % 5,1 % 0,6 % 0,6 %
4) Polymexisate
Vak.Deatillat I 5:3 % 2,1 % 3,14 2,6 %
. e e o T e
me1 32,5 # 46,3 % 49,7 % 45,3 %
lﬂnaﬁtohtino gefunden 66,3 % 64,/3 % 66,9 % 66,2 %
: Fw A .
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Batx, : Modellversuch zu der -vorgesehenen Olproduktion und Einsatg
n _Crack o) Kre: 8| zZine _

Bach Fatt:l.g-éollnng dexr er';iterten ﬁ&ti‘iébé&ﬁiagen 1st'é1na
erhhte Sehmierslproduktion wyorgeasshen, bei der nicht mehr gus-~
"schliesalich Crackbenzin, sondern ein 'Bestimmtes Gemisoh von

1) Crackbenzin aus Dieseldl
.2) Crackbenzin aus Paraffin
3) Kreislaufbenzin Hber Kohaltkontwskt

pol Tislert werden soll. ~ Dis Hauptlabor 1st z.Zt. damit be- -
sch 1gt, an Hand des festgelegten Fabrikationsplanes einen —
Hodellversuch mit sorgfiltig ausgewihlten Proben dieser 3 Benzin-
qualititen im haldbtechnischen Magstadb durchzufiihren.

Im vorliegenden Schriftsatz wird zuniiohst ber die Analyse der
Azsganggbenzine beriohtet (Anlage 2 - 7). Aug der Anlage 1 ist
-ersichtlioh; in-welchem Mengen¥erhiiltnis nadch der Pleanung die
Siedefraktionen der obigen 23 Eenzinsorten zu einsnder stehen
gerechnet nach Jahrestonnen und nach Gew. %. Dieses Verhidltnis
Ubt ja hinsichtlich der zu brwartendem Ulqualitit einen gewissen
Einfluss suf die ~V180081tﬁt8p01h6he~ eausSe RO -4 i doa

Zur Prifung dieser Bezeihungen wurden ans der Ulanlage bzw. DVA
grisaere Mengen Benzin ausgesucht, die mdglichst dem Durohschnitt
der fir die gzukiinftige Produktion zu erwartenden Benzine entspra-
chen, durch Peinschnittanalyse in die Fraktionen © 9 Ccp Cp eceven
gerlegt und einzeln auf Gewlchtsantell, Oleﬁ.ngehait » ﬁiohle und
Brechungsindex untersucht. . '

Zur Erlifiterung der in den Anlagen aufgefiihrten Analysenwerte . -
-ist zu-sagen: . - ‘

1) Crackbenzin I sus Dieselsl (Anl. 2 und 3)e. Die beildem Mischungs-
komponsnten Spaltbenzin und Kuihlbenzin.wurden am 10.November 42
_der Olsnlage entmommen. Als Crackeinsstz diente an diesem Tgge in - .
‘der entsprechenden Zeit von 6 - 18 Uhr ein Dieseldl fLolgender

Beschaffenheit : .-
Siedebeginn 212°
bis 220° sileden 5 % d15 = 0,777
. 240 23 % Stookpkt.= + 0°C.

" 260 32

" 280 71

" 3g0- 84
.. 320 92

Die suf der Anl. 3 zﬁérst beschriebens Mischungskomponente, das
Spaltbenzin, ist durch einen an sich hohen Olefingehalt gekenn—
zeiohnet, der aber in den Siedefraktionen ab'C44 rasch zuriickgeht:

-/.



Gy hat 78 Yol % Olefine
Ciq » 28 .
~ G2 " 34 "

.Fur die beliden &ndestillierten Misohungskomponenten gelten fol—
gende Gehalte: Spaltbenzin = 65 %, Kiihlbenzin = 88 Olefine.

Hach den Angaben der Ulanlage sind entasprechend der Produktion
am Tage der Probensnhme 79 Vol.T. Spaltbenzin mit 21 Vol.T. Klhl-
benzin zum Crackbenzin I zu vereinigen. In'diegem fur die O1-
anlage einsusetzenden Mischprodukt sind 1t. Anlage 3 die tief-
sledenden Praktionsn geringer, dle hochsiedenden umfangreichen,
als die Plamung voxrsichtigerweise annahme.

2) Crackbenzin I% sus Paraffin (Anl. % ge% 5)e Gemiss den Produktioni)
bedingungen em «ROVe s dem Tag exr Herastellung und Ent—

nahme sind 86 Vol. Spaltbenzin mit 14 Vol. Kithlbenzin zu ver—

setzen. Als Crackeinsatz diente ein Paraffin wile folgt:

° §ledebeginn “277° - ,

bis 28¢, sieden 1% .= 0,788
" 3900 ® 12 & 45 » 193
: gé:° : . ;g g Stocpkt.= + 53_ Ce

“Was ¢le beiden Mischungskomponenten betrifft, so enthilt das
Spaltbenzin 69 %, dass Kihlbenzin 86 % Olefine; wird ersteres
in die erwihnten Siedefraktionen zerlegt, so hilt sich in
Riohtung der steigenden C-Zahl, der ungesiittigte Anteil hier
lénger auf grosgser HShe als bei 1) (Anl.4):

—— : 06 hat 80 Vole.% Olefine

. ” 79 -

C

c}; " 7o . b
¥ie beil dem im 1.Abschnitt beschrieberen, fertig gemischten Ben
zin I.1st auch dss Benzin II &rmer an C. und s Jedoch reioher‘ ’
an Kohlenwasscrstoffen > Cg» als. dexr Vo¥ansc g "geméas Anl.l
vorsahe ' _ :

@; 3 n, hergestellt lber baltkoy it (Anl.6 u.
as . liater: stammte aus der Druckversuchsanlage und war gesammelt
ion wurden 64,5 Vol

- aus Ofen lo, 22.Fillung; entsprechend der Produktior
T« Olkondenset mit 35,5 Vol.T. AF-Benzin vermischt. Die mar<
_kanten Olefingehalte fiir dle beiden Mischungskomponenten sind:

Olkondensat AX—Benzin
~Cg 69 % 68-% -
Cg . Te % 66 %~
Cio . 54% - 53 %



Vas die mengemmissige Verteilung der Siedefraktionen betriffs,
se liegt sie auch hier glinstiger, als in der Planung angenommen

. wurde: - .
. —Yoxrgegehen 2
+ G 39,14 26,8 %
83 + S, 27,6 % 36,6 %
Zusanmenfagsung

Zweoks Durchfiihrung eines kodellversuches wurden die drei, der
Olsynthese dienenden EBenzintypen, 1) Orackbenzin aus Dieselsl
2) Crackbenzin aus Paraffin 3) Kreislaufbenzin Co-Kontskt durch

““Feimschiittdestililation Iin schmale Sledestreifen aufgeteilt und
Joweils ;tnf Gewichts %, Dichte, Erechungsindey und Olefingehalt
antersucht. :

———mma D, ; ﬂ(‘\————\_/’ ‘ / 4‘
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1) Gerechnet naeh Jato

! "7 777 Crackbensin I = Oragkdenzin IIX Ereislauftbenzin
: . aus DleselBl .aus Parsff.gatsoh Uber Cobalt
t L %
Oy ; 1770 1070 52%0
% : 1365 1420 5300
Q.' ; 1290. . 1130 - 4700
Og - 121% 119 , 4300
) >Cg =437 ~0g = 59%0 3, = 3600
'Q . ; - -
—Fet 100107 g 10760 % ~26980 %
2) Ge ;. 4n Cow.
R % %
Cs ’ 17,7 2,9 19,5
C5 : © 13,6 13,2 19,6
! 01 . 1219 10)5 17,4
Cg 12,1 _ 11,1 15,9
o . A . ’ 14,2
010 .;08 -4%3,7 g_;ﬂa = 55.3 15,4
T T Y00 Gewed T T 100 Gewe® T oo Gews®




Die vom Olbetried bezogenen Eomponenten Spsltbenzin bzw. Kihlbenzin
wurden getrennt untersucht, dann gu Crackbdz. I vermischt (Anl1.3).

-~ Y 3412

!?aktion Vol ¥ . Gew. % . nz20 ' 4s9 Olefin;
YOl

ge. der S benzinkom

PK 5,9 4,8 - - - 0,600 -
Og‘ T 0,4 0,3 - 0,667 -
Og 8,6 8,1 1,3902 0,668 75
07 8,5 8,3 1,4027 0,715 78
Cg " 10,6 : lo,4 1,4153 = o,728 88
Og 14,2 14,4 1,4160 0,741 a8
010 12,3 12,6 1,4195 = 0,747 74

Cqq 15,2 15,7 1,42010  o,752 58
04y 21,1 22,- 1,4220 0,757 34
%12 3,2 3.4 1,4322 ©,787 42
© 100 Voli€ ~ 100 Gew.% - - . -

;I&F_W’Mn_ﬂmm'm_-__m
Xx .

25,7 - 0,600 -

X 28,5
05, 13,3 A3,- 1,3736 - - o 8o
Ce 30,7 31,2 1,3882 0,682 84
Cq 19,8 21,4 1,4042 0,717 82
>C, 7,7 8,7 1,4219 0,758 71
‘100 Vol % ' 1loo Gew.% = ~— - -



Anlage 3

b fa (o]
1) Analyse der beiden m;cﬁmggzng'neggﬁgg
Spaltben=in Kihlibenzin
- ~ !
"420’* T e TG T T T T T g, 66T
74 0,52 0,05
) N 0,68 0,20
Olefine 65 % . 88 %
Engleranalype
siedet ap~ """ 47° 3 d
20 % 116° ‘ 47
40 156 ' — 59
Bo 188 77
0 204 Tl
95 218 9¢% = 158°
2) Da ckbenzin I e cht ausg YVol.Telilen S benz + 21 7,
Kithibenzin enthilt, bezogen suf Cesamtbenzin
1t. Analyse lt. Plapung
Cq 11,5 Gew.% 17,7 cew.%
06 12,6 . o o ?3,_6___ hd
. G._’ . . ) ]7_0,8" u‘ ’ o 12,9 .
Cg lo,- b _ 12,1 "
> Gy P S 5 P A

loo Gew.% 100 .Gew.%

(
A



I'ie vom “Atetried bazu.enen
wurden getrennt nntersuoht °

“omgponenten Gialtbenzin bsw, ihlbopedn'

dznn ma Crackbcnzm II vermiaohiy (nnl.S)

—Fraktfon-. Vol % | Gew. % n 7o 4, ‘33%;1.
4)_Feigmch:ittxng > g
TE 5,1 4,3 - 0,600 -
Ty, 1,2 1,2 X, 3041 0,664 79
g 6,9 6, 1,35879 2,684 8
S 5,1 7.9 1,4033 0, T17 81-
Ig 8,2 8,1 X, 4109 °,7%0 8l
—F9— dey— %55 LTS u;7ed 8%
29 9,4 5. 1,4213 5,753 82
Teq e 5,5 1,4337 ©,799 79
S92 T 14,4 15,2 1,4299 0,772 70
S Gep 29,1 50,8 1,43%9 2,733 45
106 Vel¥  lou GCew.d - - -
< X! 15,7 15~ - a,500 -
C5 L5 Py 4 25 ,- 1,372 2648 76—
%6 35,3 3y~ 1,3867 7,631 78
Sy 13,5 14,3 s4012 w,711 - B
Sa 745 8,1 1,4a81 727 79
Ty . 2,5 2,7 1,4186 » 745 72
~98g, 0,8 9,9 1,4357 0,785 68
- 190 Yuld 1ou Gowed

X) enthieit 0,2 Jew."

023‘ * 10,5 Yyov 30,1 u vy -84



o - = o e e

1 den Misch sko nenten
Spaltbenzin Kthlbenzin
a X7 0,673
n,20 1,4187 1,3856
NZ— . 0,46 0,04
vz 0,54 . 1,10
Olefine 69 % 86 %
siedet ab 44% 30%¢
20 % lo4 43
40 165 51
—Be —214- 687
8o 250 ' 94
957" 270 ‘90 % =145°
.2) -Daa Crackbenzin IX, gemigcht sus 86 Vol,Toilé'n Spalt.benz:lh + 14 Yol
Kiihlbenzin guthalt, bezogen anf Cegsamtbenzin: :
1t. AAalyse it. Planung
Cg 10,2 Gew.% © 9,9 Gew.%
Ce 9,8 " 13,2
c" 8'7 " 10,5 .
08 ‘ S 8,2 o 11,1 bt
)Cg £33 = 20,3 "

100 Gew, %" loo Gewe. % )

oied



Die von der Druckversuchsanlage bezogénen Komponenten Q;lggx_ng_ggg_a_g
und AX-Benzin stammten ans der Produktion Ofen Yo, 22.Pillung; sie -
wurden jetrennt untersuoht, damn za Xreislaufbenzin vermischt (Anl.7).

Fraktion Vol % Gew. £ nj20 4,,  Olefine
, . . . . Vole. %

1) Feinpchnittanslyse des Ulkondengstes

TK l,- ‘o,'l N - 0,600 -
Cg 1,5 1,3 1,3820 0,683 69
Oy 2,5 2,3 1,395 - 0,709 72
Cy 4,- 3,9 1,4028 0,732 To
Cq 9,1 8,9 1,4082 0,743 56

C10 1o,- - 9,8 1,4126 0,741 54

~C13 lo,= 9,9 1,410 0,751 51
G5 7,8 -] 144200 0,755 49
37 %3 94 14252 0,769 48
Cia 9,3 9,5 1,429 0,775 43
015 ' v 9,3 9,5 - 11,4342 0,777 . 41

16 ' 4,4 4,5 ' 1,4305 0,780 40

S 21,8 22,5 1,4420 . 0,786 36

loo Vol% loo Gew% - ' - -
—2)Fainschnittanaly g~k

@ X 20, 17,5 - = e,600 -

- Og S 1,5 1,4 L - 0,660 -
Cg 18,9 18,9 1,3810 0,680 68
Cq 21,6 22, 1,3922 0,694 68
Cq 21,1 22,~ 1,4008 0,715 66
Cq 9,2 9,7 1,4088 . 0,728 6o
Cyq .7 8,5 1,4220 0,761 53

’ loo % loo % - - -

' X) enthidlt 32,~ % Cq + 32,4 C5 + 35,6 05/6.



Betr.: Kreislaufbenzin tiber Co-Eontekt.

ne
a0 0,769 ) 0,687
n; %0 1,4234 1,3916
Nz 1,31 0,09
vz 1,96 0,60
Olefine So % 65 %
e
_sledet sb_ _83° _ _40°
20 % 172° 73°
40 206° 88°
60 .. 246 . . lo8
8o Paraffin 1367
95 - . _205°

2) Das Kreislaufbenzin, gemischt ams 64,5 Vol.Tellen 81kondensat
+.35,5 Vol.?. AK~Benzin enthilt, bezogen auf den Siedeanteil
bis G, ° elnschliesslich: .

' e 1ts—Anslyse—lt=Plenung——

Cs 13,- Gew.% 19,5 Gew.%
psv 13:3 " _‘ ”.39:6 . .
Cqy 17,2 = 17,4 -
Cg 19,4 * 15,9 =
Cq 18,- = 14,2 "
Ci0 18,6 " 13,4 "

100 Gew.% . 100 Gew. %
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Uber einige, spezifisch wirkende Zusiitze zur Ulsyntheses

¢

Die Eigenschaften des synthetisochen (les sind in erster Linie durc
die Natur (Struktur, Siedelage eto.) der olefinisohen Kohlenwasser-
stoff’ bestimmt, die der Polymerisation unterworfen werden. Demgegen~
lber tritt die lioglichkeit, den Ablauf der Synthese duron Variie- |
rung. der. Bedingungen;édts_cheide’nd abzuwandeéln, in diesem 8enetischen |
Zusammenhang, stark in den Hint ergrund, Umsomehr ist man versucht,
durch’ Zusitze vor der Synthese Einfluss auf die Fabrikation des

Oles zu nehmen. Diese zugesetzten Substanzen 80llen in erster Linie
8ls Inhibitoren wirken, d.h, die durch Pdlymerisation-~sewonnenen ’
Ole anempfindlich gegen die Einwirkung von Sausrstore machen.

-‘*.lber;aiibh andere ‘Wirkungen k&nnen beabaichtigt 8ein. In dem var -
liegenden Bericht wurde versuoht, nachzuweisen, v
1. ob gewisse Chloride deas A1013 als Polquggisgtionskontakt‘akti- :
wieren - T :
2., 0b Tetrachlorkohlenato;cf den Stockpunkt 8unstig beeinflusst

3« dass bestimmte KSrper als Kontaktgift wirken.

Die Anlagen 1 -4 enthalten die bei diesen Versuochen ermittelten
Za.hlen. .

< 1. Aktivierung des AlClB durch gewisse Chloxride.
Anlage 1. - 3 SR

Nach Ott, z. ¢£. angew. Chemie 54 (1941) s. 142 £g. wird al101 bei.
den Reaktionen nach Friedel und Crafts durch Zugabe bestimmtér .

. Ohloride-»stark"‘aktiviert; und zwar handelt es sich hier um dle
Elemente der 4. Vertikalreihe (Period.System) wie C, 81, M, ZzZr.
Sollte diese glastige Wirkung auch bei der 01gewinnung elntreten,

80 miisste die Ausbeute einer bei tiefer Temperatur durchgefiihrten
Synthese stelgen oder, anders ausgedrickt, es miiggte elne Synth ese-
dauer, die sich ohne Zusatz alg unzulénglich erwies, mit Zugatsz alle
Olefine erfagsen. - .

Um die Bedingungen zu finden, unter denen der etwalge glinstige Ein-
flusa derartiger Zustitze Sslchtbar wird, haben wir 1f, Anlage 1

bei verschiedenen Temperaturen Jeweils 3 Synthesen nachelnander duray.
gefihrt. Die gemeinsame Basis wuar eine Dauer von 12 Std. Dag Eprgebnis

war sehr interessant; an n-01 entstanden im Mittel:

bei 0% 50,1 ¢ Ve, = 26,-%%
" 3%, . 55,5 . 50 T
" 95% 57,4 L o= 17,8
bei Staffelung | s / 222
0 o 4 = L]
230, 5‘ ' Durchsdhrift ! -2 o



Die beste Ausbeute an hoochviscosem Ratdsl ergibt also dle im
Betrieb normalerweise angewandte, durda eine Tempera;urltatrel
gekennkeichnete, Fahrwelse. Dagegen verliuft bei + 0°C die Ul-

und Kontekt$l-Eildung langegamer; in der J+.8ynthese hidrt letztere
bereits ganz auf. Die gewdhlte Dauer kamn sugrunde gelegt werden,-—

Fuhrt man nun die Synthese mit dem ga.eiohen Crackbenzin nach Zusatz
der oben sufgezihlten Chloride bei O°C durch, so erweisen sich
S1Cl,- als stark, CCl, als schwicher wirksam, wihrend TiCl, und
nameftlioch ZrCl, dirdkt schidlioh sind. Wie sehr die AmmeSenr it
von SiliviumtetPachlorid die Ausbeute umd Viscositit des N-Oles
sowle auoh die Bildungsgeschwindiglkait des Kontekttles beglinstigt ,

. geht aus folgendem Zahlenvergleich hervor::

12 Std., ohne Zusats 12 Std., 0,05 = 0,5 % S1Cl,

. n-01 Ausbeute . 50,1 % - - - 57,7 - 57,9 % @
R £ 26,-° 34,2 - 34,8°
.Kt81 gebildet 5,1 % - - . 6,8~ 6,9 %

Die an sich geringe 0,-Stabillitiit der n-Ule wird durch die Anwegen-
-—hei-t—rder—chlo-ride~nioﬁt-beeinflusst‘(1nl‘:2‘) ¥ < BeielnéT weélteren,
lo Synthesen umfassenden .Versuchsreihe (Anl.3) ist im Gegensatz
zu Anl.2 von einer ginstigen Wirkung des C 014 allerdings nichts

.zu. me¥rken 1 -

2+ Verbesserung des Stookpunktes durch C 014
Anlage 4 .

Nach einer vertraulichen Hitteilung des Reichsamtes fur Wirtscmm fts-
ausbau mw wollen Suildq und Hauxra bel der golymeriga.t:lon von Ceten
elne Verbesserung des Stockpunktes wn -5 auf-18°C fast— o
gestellt hilgg,_wsnn_aie—das-Ausgangsmaterial-mit‘G‘CI“E?E?E??E:“
Sunnten. Wie aus der Anl.4 ersichtlioh ist, fihrten wif o mem.
ghnlichen Vergleich mit der Fraktion. 6o - a0 -durch; die Ver-
diinnung Gieser Ecaktionobatrug 1:1l. Als Bedingungen der Synthese
wdhlten wir: 3o Std. 20°C. Die erwartete Verbesserung -des Stock=
punktes blieb aus (Versuch 3445): .

. Stogkpunkt des n-Ules
Synthese 30 Std. 20° ohne Gcl, t -40°%¢ ‘
= - mit CCljy ~32°

Jedoch machte sich hier der aktivierende Einfluss deg C 014 auf
dile Kontaktalbildung‘ sowle auf die Ausbeute und _V:l.soositiit des n-0Oles

merklich geltend:

\ 4
- ohne ¢ C1, vmit c a1,
Kontakt8l gebildet. 6,8 % " 10,4 %
n-01 Ausbeute 42,5 % , 45,2,%
20 ,7 26,1 .

V50



5. Uber dile schidliche Wirkung einiger Stoffe
‘ Anlage 5 :

In diesem Zusammenhang sel noch auf die geradezu ghftige Wirkung
hingewlesen, die Asthanol, Acesaldebyd oder Aceton auf den Ablauf
der Synthese ausiliben. In lengen vun 1 % der O,-Fraktion voxr der

these gsugesetzt, machen sie die Bild e:lles reaktionsfihigkn,
d lissigen Kontakttles unmtglich. Mit Arthanol bilden sich
schwarze Kruaton, mit Acetaldehyd entsteht eine dicikflusslge Paste
bzw. mit Aceton ein kdrniger Sohlaemm; und die (lausbeute geht anf
2/% bis dde llElfte zurtick (Anl.5). Da somit die Kontoktslbildung
die entsoheldende Voramussetzung (i das Gelingen einer 'lsyntls ae
ist, mbchten wir annehmen, dass die polymerisierten olefinischen
Anteile intermediir als Molverbindungen an das A1013 angelagert
werden.

Wie sehr Ubrigens die alkoholischenm Verbindungen die Olausbeuts
drilcken und in welcher welse sile vor der Synthese entfernt werden
(durch Dehydratation iiber Tonderde odexr durch ein Lssungsverfahren
~mittels ’nCl,), das_lLaben_wir in_unseren-irbélten-iiber-Zreislauf=——
benzin eingeﬁend behundelt . '

Zusammenfassung.

"Hater Ausschluss der Inhibitoren wird die Wirkung einiger Zusis ze
zum Benzin vor der Synthese behandelt, SiCl, aktiviert bedl
tiefer Temperatur besser als C CL, das AlCl.. Ei: e den Stookpunkt
verbessernde Wirkung des letzter=? konnte n;oh't fostyeatellt wer-—
den. Als Xontaktgifte wirken 0217505, 0213.00H oder CH3.CO.CH3.




Anlage 1

Einfluss der 8ynthesetemperatur

Ein aus Kaltpresssl in der Oianlage hergestelltes Craokbenzin 3186

wurde bel verschledenen Temperaturen in Reihen von je 3 Synthesen

12 Std. lang folymgr%siert. Zur Synthese I jewelils 30 % Kontaktdl
-

zusetzen. AlC s 2,5 %, 2,5 %
s I S IT s IIX Mittel
_ S I - II
. $ s
‘1) Syatheson je 12 Std. * 0%, . ‘
'Kontekts1 neu gebildet 14,8 %' 2,4 % 1,6 4. 5,0 %
. Restolefine - 4% 22 % 52 % 9 % .
‘n-t1 48,8 % 47,6 % 53,8% - 50,1 %
T Ve 22,3° 32,7° 22,8° 26,-°
" Flamupunkt "245° 298° 256°  266°
:2) Synthesen je 12 Std. 50°C. S ~
*Kbﬁthktﬁl"hbu“gébildet” T B,- % 6,4 % 0,4 % 4,94
‘Restolefine ' 2-% 6 % 11 & 6 % )
=01 51,6 % ' 58,4 % 56,4 % 55,5 % |
IR 22,5° 23,-° 17,5° . 21,-°
2 "
"  Flammpunkt 268° 280° 270 272°
3) Synthes¥n je 12 Std. 95°% : }
~KoREEKEST Bou G5bLTaeE 15,5 %A U S
Restolefine - L4 % 2 % 4% 3,3 %
n—-81 51,4 %+ 61,84 59,- 4 57,4 %
B /S 23,-9 " 15,1° 15,4°  17,8°°
" Flammpunkt 262° 247° 285° 264°
4) Synthemen 4 Std. 0°, 4 5ta. 50°, 4 std. 95°, zusammen 1@ 12 Std. -
Kontaktsl -neu geb. S AT,~ % 5,4 % © 3,4% - 8,6 % -
Reatolefine 2 % 5 % 8 %' 5 %
n-851 50,8 % 64,~% 63,6 ¢ 59,4 %
" Vs, '29,7°  _20,5° 16,5° 22,2
o y | 0pe@ ‘2759
287 . 26% 272

" Flammpunkt

1
:

" 269°

VEPE war @ -1,58.




Anlage 2

Rinfluss verschiedener Chloride auf Ausbeute und Viscositis eines

vet 0°0 erzeugten n-lles.

Ausgangsmaterial Orackbenzin 3186

Synthese 12 8td. + 0°0 bei B ersll sloiohu AlOLy~Einsatzt
8I=3%, 8 II und III = 2,5 %.
Jusess - 5101, 8101, oG, oo ca, zroy,
-Zusats L - 0,5 % 0,05% 0,5% 0,05% 0,05 % 0,05 %
‘Vers.Nr. 3186 3233- = 3238: . 3236 3235 >2e1 3232
Synthesen I-III  I-III I-III  I-III I-III  I-II-  I-IIT
EKont.UL neu’ 5,2 % 6,8 % 69% 7,5% 6,6% 9,7% 6,1%
Restolefine 19 % 9,7 % 124 12,446 184 - 45 %
n=0l.. . ©  50,1% 57,9 % S57,7% 56,5% 54,4% 43,-%  38,1%
' 750 26,~° 34,8°  34,2° 34,4°  3,2° 24,8° 23,2°
T TTYRH 1,57 1,59 1,%9 1,60 1,60 1,57 1,68
Alnm_m_ﬂz_ug: L : L R
O - verbraucht ? ’62-»__../ - 11,7 % - 7,5 %
20 - T3 62 % - 59 % - 96 %
¥Z - 8,- 7,4 - 8,9 - 13,2
V2 16,8 14,9 - 23;2 - 29,6
+DK 0,41 0,32 - 9,40 - 0,47
Hy0 3,9 . . 4,8 - 4,1 - - 5,3
~Conradson vio;08 " 0,04 - 0,06 - 0,04
" nio,24 0,15 - 0,16 - 0,23



Anlege 3

Aktivierung des Al0l, duroh Zugabe von O Ol,.

A w?

Ansgsngmterial: undestilliertes Craakbenzin 3447 mit 67 % Olotinen,
0,11 NZ, 0,27 V8, sudokonnzi:trer = 158,7. _ : .
Zum Vergleich wurden je 1o Synthesen moheinander durchgefihrt

1) ohne C 014. 2) nach einem Zusatz von je 0,5 % O 014 su jeder

der lo Synthesen, -

J L

( < Mittel aua lo Synthesen Mittol aus lo Synthesen

) ohne G 014 i t Je 0,5 % C 01,

i '
g@lCl, Zugabe - 2,6 % i 2,66 %
Dener - 12 sta. o° {7 12 stda. o°
Kontekttl gebildet 4,2 % ; 3,4 %
Restolefine a1 % 5 45 %
Retd. Norm.Destill. 45,-% { 43,~%
Nak.Destillat S . ! 9;8-%—
R-01 ' 35,6 % [ 33,2 %
A S 22,7° ; 21,5°
" VPH : B T £ I ¥ (S
i " Plammpunkt 252° : 252°
| ® . Stockpunks ~39%- : -39°

»

Conradson 0,06 % G 0,07 % —




Anlage 4
‘...“...“

’ Verbesserung des 8tockpunkses durch Zugabe von 0 01 .
" Ausgsngsmaterial; Fraktion 60 - 200° des :Oracibinﬁiu 5449 mit 68 €

Olefinen. Zum Vergleioh wurde eine eimmalige Polymerisetion .

1) ohne G.C1, 2) miy O 61, bes 20°0 aurongerfuhrs.

i N 3445
‘L v Jg__ohneccl : mit C G1 !

) — . —d ' *"—"'_,
,!Bzh‘aktioxi&-zoo"‘ ;Boog-loo*‘ ' 800 g = loo %
ﬁw’g | 4% | e
° a, i - 800 g=1:12
Dauer © | 30 Std. 20%. . 30 sta. 20%

Et81l gebildet ; 6,8 % j lo,4 %

Hegtolerine ! 40 % : - 22-%-
~{Blickstd.norm.Destidl. | 49,-% ‘ 53,5%

ak.Dest1illat ' 6,1 % 8,3 %

" S 42,6 % - 48,278 ¢
. Voo o 20,7° J 26,1°

" VPR T R8T 4,72

B S S i

| * Conradson ‘ 0,06 % f 0,08 %

| *  Stoakpunkt - -40% - -32%.
L 2 RNREE B BN V '




Anlage 3

Synthese unter Zugabs schill licher Zusiiyze.

Die Fraktion Oy, hergestellt sus Kultpresatl durch Crecken und
Destillation, wurde naoch dexr Raffinatéon mittels Natrium, ohne -~
und mit verschiedensn Zusit zen gur Synthese Rngesetst.

, 3134
. S L 3 — &
ohne Zusats XAthanol . Acetaldehyd Aceton
Einsats 07-loo$ 400 g . 400 g 400 g . 400 g
4101y - . .5% 5% 5% 5 %
Zusats - 1% 1% 1%
Dauer der Synthese 12 std.70° 12 Sta.70° 12 sta.70® 12 sta.Te®
Kont.01 gebildet 18,8 % - 7,5 % 6=
* Aussehen dinnfléssig schwarze  diokfllissig kdrniger-
: : Krusten Schlemm—
Redtolefine . 1% % 62 % 54 % 63 %
Riickestd.norm.Destill. 57,2 % 5833 ¢ @ 39,5 % 25,5 %
Vak.Destillss =~ = T 12,-% 9,54  s58% = 9,5¢%
n-01 ' T 45,2 % 28,3 % 33,7% = 16,~- %
" Vg - o 11,6° ©12,5° 11,2° 1,8°
* VEH : 1,70 1,71 1,78 1,81
* Conradson Q,06 % 0,05 % 0,07 % -
® Herzasphalt 2,2 % 6,~ % 4,1 % -

Flammpunkt 242° 250° 229° -






