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) Betr.: Alterungsteste verschiedener Gemische von Grinring 81

= mit synthetischem Flug8l RCH.

Bekanntligh ist das ndrmele,

ausg Crazkbenzin oder Kreislaufbenzin

hergestellte synthetische U1 im Gegensatz zum Mineral®dl unter der
Einwirkung von Saunerstoff nicht alterungsfegﬁ. Vlr bestimmen.
den Grad der OS—Stabilitﬁt in der Weise, dass wir nach el ener

Methode 150 g

Bauerstoff bel 160°

Im Naohfolgenden wurde untersucht, wie sich der Zusatz elnes. .

1l 5 Std. lang der Einwirkung von unverdiinntem

aussetz¥en.

—~typisohen*MineralﬁIéS‘wiéfGruhring zu unzserem im Betrieb aus
Crackbenzin hergestellten Rucrstandssl bei verschiedenen Mischungs-
Yerhéltnilssen O -~ 100 % auf den Alterun;stest auswirkt. Beide
Olproben hatten etwa die gleicke Viscositat um 22 %, ‘

Die érhéifénén Zahlenwerte sina aus der beigefiigten Tabelle . bzwe
dem Kurvenblatt ersichtlioh._

lden kénnte vielleicht erwarten,

dass, ausgehend vom synthetischen

Ol, Uker die .ganze Breite des Vischungsdiagrammes verteilt, die
Stabilitat stetig in dem M=ge zunimmt, wie der CGrinringanteil sich
verbreltert. Diese einfache Leziehung besteht jedooh nicht. Das
fur sich untersuchte synthetisclhe .1 als die instagilt Eischungs-

...omponente wird als hochviscoses 01 von V,
80 staxg_dnzoh_dia_kﬁnstlioheunﬁi#erung—

= 21,2" nicht mehr
egriffen-wie el 126%

oder 8er 0], immerhin gteigt belspielsweise die NZ noch auf 18,7, .
die VZ auf 38,2. Setzt man nun 90 Teilen dieses Materiels lo Telle

Grunring zu, so wirkt sich dieser Zusatz nicht als eine Verbease-
Tung, sondern als Verschlechterung der Stabilitit eus. Ausser: e
der EY¥ndickuni werden im gealterten Olgemisch alle analytischen

Werte wie Sauerstoffverbrauch,

¥z, V7%, Oxydationswasser und

Conradson gegeniiber dem meinen Gynthesebl erhbdhf! Diese Pestestellung,
die durch je 2 Parslledbestimmungen gesichert wurde, ist selr

auffallend.Bekanntlich lehrte die Erfahrung,
mit jedem beliebigen anderen vermischen dar?f;

dess men nioht einm OL
fir dieses Mischungs-

verhaltnis 9:1 scheint sich der schédigende Einfluss eines art-
fremden Zussatzes in der Tat enalytisch auszuwirken, -

Bei einem stérkeren Zusstz _wn Grinring nimmt dann dle Stabilitas

der mit Sauerstoff bel 160°

gealterten Olgemische rasch zu; in

dem Masse, wie Oa—Verbraaoh und Sebildetes Oxydetionswasser zuriick-

gehen, verarmt

88 untersuchte.

1 an sauren und-verselfbaren Be—

standteilen. Bereits bei dem vemisch 1:1 wird eine hohe—StabiXitat —
erreioht; die analytischen Verdnderungen sind praktisch Null; San-~
erstoff wird niocht mehr aufiienommen, d.h. eln Griinringsl kenn mit;
steilgenden Mengen Synthesesl, bis zum Gewlchtaverhiéiltnis 1:1 versetz

A5 son0e 11 s

werden, ohne dassselne Aygg%ﬁﬁﬁﬁﬁestikgkeitnin wesent lichem

of o



Umfang leidet. Auch diese Festastellung ist interessant. -~

Besondere Beachtung verdient auoch der Verlauf -der -Conradson—
kurve. An sich liegt der Ausgmgswert fir das synth. 61 tief
= 0,10 %, fiur das Mineral®sl hoch = 0,23 %. Bel den gealterten
Ulen jedoch beobachteten wir ein M um an dem Punkt 9o
gynth.-01l + lo Griinring und ein allmiéhliches Abstelgen der
“Furve bis—gumreinen—Griinring. _ ;o

Es bleibt die Prage offen, ob Cle hier festgelegten Beolachtungen
mllgemein flur die gesteigerte Zumischung von Mineral8l schlecht-
hin zu unserem Produkt gelten oder sich in den Kurven oharak-
teristisohe Merkmale einer bestimmten Mineraltlmurke zelgen.

i

Anlag,en..
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Alterungsteste verschiedener Gemische von Griinringsl mit
synthetischem 01 RCH gleicher Vis cositht. .

150 g Ulgepisch wurden unter Atmosphirendruck mit 15 1 Sauerstoff
Je Std.lg Std. lang bei 16650 gealtert.

g° Nz = 0,01, VZ = 0,01, Conradson = 0,23

G hatte: V, = 22
synth. 01 " : n50 . 21: °' w o 0,01 " = 0,05 = 0,l0¢
Die Untersuchung der geslterten Ole ergab:
- ol 3414
Gemisch 0, T : +v50» NZ - VZ © Hy0 Conxradson
Griinr.gynthe. ,ver%rauoht T ) .
i g Gl —7 Yo : om - %
x)g 100 12,- 134 18,7 38,2 17,9 0,46
)10 9o 13,6 103 20,5 45,4 8,- 0,65
2575 T T,4 TU54 0 13,1 731,775,277 T 0,63
- 33,3 66,7 4,4 32 7,7 20,6 - 4,2 0,54
50 5o - 0,~" 2 0,4 1,2  o0,- © 0,28
loo 0  0,- 3 . 0,08 0,2 o,- 0,23
XY Wittel von 2 Testen. _
Durchschrift

A5 so008 111 89
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Detre.: Die Stabilisierung von Olen durch cusatz von Schwefel
zum Crackbenzin vor der Polymerisatione

Las Problem, den synthetischen Olen aurch Zugabe von bestimmten
artfremden organischen K8rpern die ausgeprigte Empfinddichkelt
gegen heissen Sauerstoff zu nehmen, hat uns in den letzten Jahren
wiederholt und mit rrfolg beschiftizt. Hur ganz wenige Stoffe

wie Thiodiphenylamin, B8-Thionaphthol, Anthrachinonyl=-2-hydrosulfid,
p-Thiokresol sowle elementarer schwefel sind nach unseren Versuchen
befihigt, die Ule zu stabilisieren. Bedenkt man, dass dle sg
_inhibierten Produkte 6 Stunden lang der Einwirkung von 160 helusem
unverdiinntem Sauerstoff ausgesetzl el N
charakteristische iiesswerte wile Viscositat, ¥%, Vi, Conradson we-
*sentIich“verﬁndern;~so~muss~d1eaer_Stabilisiezungsgffekt,als,aufr
fallend gross bezeichnet werden. Beachtlich bleibt ja auch, daess
Jlese Zugabe von Inhibitoren eine von den wenigen Hoglichkelten
darstellt, die Eigenpohaften des synthetischen Ules bewugst zu
beeinflussen und in verbesserndem Sinn abzuindern. = o

Eine besonders interessante Stellung nimmt hierbei der Schwefel
ein. Als billiges Ausgangsmaterial und chemisches Element gibt erx
aus wirtschaftlichen und theoretischen Uherlegungen heraus den

- Anreiz, die Grenzen seiner ¢irksamkeit gegentiber 01 besonders
genau zu fasgen. Wir haben deshalb unsere Versuoche iiber die Zugabe
von kleinen Mengen .-chwefel zum Crackbenzin vor der Polymerisation,
iiber die wir zuletzt am 26. August 1942 berichteten, durch einige
Reihen Ena Untersuchungen weiter ausgebaute. =

Anlége 8 gibt eine kurze'Zusamménfaﬂsuns‘der SR diegemAngust<=Bericht:
sufgefihrten Versuche; die Anlagen 2 - 9 umreissen die neuen Ver-
suchsre hene =

I. Ergebnis laut - Bericht vom 26 o Au - ugt 1942 (Anl. 1)

Die fritheren Versuche hatten gezeligt Eine Z gabe von 0,2 % S

zu 100 Teilen Crackbenzin, Fraktion Go - 200, verbesserte die

Ole nur-bis zu einem jewlasen Grad, die steigerung des S-bkinsatzes
suf 0,5 % fihrte erst zu eigem hochstabilen OUl. Ganz hervorragende
Zahlen im Altegungstest 160° wurden erhalten, wenn man die Synthese
stetiz bis 150 C hachheizte, allerdings damit auf eine wiederholte
Verwenduny des ~ontaktdles mehr oder weniger verzichtete.’

A 25000 10 42 4 UIbR 2T610



II. Neue Versuchsreihens B

1) Zugatz yerschiedener S—Méggen; Al}eruggs;egﬁ:lgoo (Anl.2)

Wihrend bei allen welteren gntersuchungen das geschwefelte Ol einer
Alterungstemperatur von 160  oder mehr ausgesetzt wurde erfolgte
bei den Proben dieser Anlsge die Ssuerstoffeinwirkung ﬁei nur 140°.
Gemessen unter diesen leichteren RBedingungen wirkte slch ein Zusatz
wvon-a,07 % S nicht, dagegen von 0,17 w  Rereits recht gunstlg aus.

2) Schwefelmenge varileren. Cbere uchicht mit wenig A1C1.erhitzen
] Enlage 3 <

Brhtht men den S—Zusetz.vor der Folymerisation von c,l ‘% beginnegs
bis 0,5 % je 100 T. undestilliertes Creckbenzin, so nimmt rach ¢
~#elilen der inlaejie 3 die .chutzwirkung des Schwefels gegen Oxydation
zu:

B 0,1% S 0,5 5 S 0,5 % 5
0, verbraucht 6,1 = 17,4 % 1355 039 ="272"%
Vi : 19,5 - 28,5 7,9- 13,3 5,3 — 10,2
Conradson .. 0,59 - 0,To % 0,37~0,39 % 0,23 - 0,33 %

Ferner wurde in dleser Versuchsgruppe die jJewells erhaltene obere
Schichtim 3 Telle sufgeteilt nuad 1) in normaler Weise verarbelitet
oder 2) ohne Zusatz einige leit -uf 200~ erhitzt, biw. 3) mit

0,17 %= glCI7 - bezogen aunf 100 7. obere Schicht -~ versetzt und

anf 200° erBitzt; dann erst erfolgte dle Ubliche intchlorung und
Destilletion. ie 3 Massnahmen fiihren im allgemeinen zu keinerlei
Verschiedenheit. in der Stabillisierung des n-Ules. ian sieht also,
dass weder die in der ungekldrten oberen Schicht vorhandenen Ali.!-
lolvervindungean noch dle ausserdem 7w esetzten 0,17 % ALCL, genl¥Cn,
W aen—gewtnyenten—Sondereffekt—herbeizutitnren - 2

3) 0,5 % S zum benzin. AlClg-Zusatz zuxr oberen Schicht

arilerenes
- -(Anlage.. :

Dieser Sundereffekt in der otabilisieruny jedvch tritt ein, wenn
zur oberen Schight grossere Menzen 41C1l; - 0,5 ‘% oder gar 1 &m—
vor der Erhitzung auf 200  zugefipt werden. Gerade drr Sprung vom’
Vo auf 1 % bedingt eine auffallende stelgerung der Stabllisierunsg:

zeB. pech der Alterung 0,17 =» 0,5 % 1w AlOl;
vZ 3 6,4 5,5 0,42
HyU  om 2,7 2,~- o,4

Lemit tritt alsé die quantitative Bedeutung nicht des Ychwefels,
sondern der AlCl.-!achbehesndlung.in den Vorder,rund. Lie rochsta-
bilen dle sind dgmentsprechend durch eine niledrige Jodzahl chagak-

terisicerte. "
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4) Verwenduny der Lenzinfraktion 60-200°. Uberlepenheit des grosse-

ren AlCla-Zusatzgs zur obereén Schichte. (Anta,e 5 und 6)

InAdieser Versuchsgruppe soiliec unter Verﬁendung einer Benzinfraktior
und unter Varileruny der USchiwefelgabe noch einmal nach;;eprift wer-
den, ob wirklich der Zusatz von 1 % AlCl_ zur oberen Schicht gegen-—
Uber kleineren liengen Chlorid alterungsrgstere ©’le ergibt. In der
Tat liess sich diescr Nachweis erbrin.-ene. ’

Nach Aulege 5 wurde die Benzinfraktion pit ALCl, + 0,5 % bzw, 0,3,
0,2 oder 0,1 % S zur Polymerisation auf 95° erhftzt; die erhaltene
obere Schicht erhielf cinen erneuten AlCl.~usatz von nur 0,17 %,
wurde 2 Stde. auf 200" erhitzt und dann enfohlort sowie destilliert.
ille so erhakienen n-.le weigen, auch wenn (be3 Versuch 44) dle
AlCl,~Gabe 0,5 % betrug, nach der Alterunyg 160 nur mittelgute Yerte
in télgender Grossenordnung (Anl. 5): i .o
O,=Verbrauch 1,8 = bis. 7,9 #%
Eindickung 18 4 ™ 35 %
A\ T,1 ".o19,1 - i
~yilrd dugegen-die-£1CL —Menge~auf—l—%Aﬁemloo—1—obere~schicht—ge~““
steigert, s _gntstehez durchweg rniic-standsdle von bester otabilitiat;
die bei 160" gealterten 1le zeigen 1lte. rnlage 6 mit 1, 0,5, 0,3,
0,2, 0,1 w J: ’
02—Verbrauch O bis 1
zindickung O " 6 %
vi o 0,3 " 3,3 .
Der Unterxrschied im Zshlenbild der beiuca Anlagen ist ib erraschend
gross. #ag die Joddanl der geschwefelten .[le betrifft, so ist sie
umso kleiner, je weni,er Jciwefel zusesetzt wurdee »ir entnehmen
aus dieser leststeiluny, duss orfenbar der Scl.efel nicht einfach
an der Loppelbindung an das .lmulekil angelscert wird; sonst miss-—
te mit fallendem 3-susatz die Judwmehl nicht sinizen, sondern stei-

N
-&e0

beacntlicii ist in dem Dereich (ieser Versuchsgruppe zwar die Beob=-
achtung, dass <le, die unter besondcrs hohem Iinsatz von Schwefel
hergestellt wurden, wie. ir. 41 inl.6 1 %.S, trotzdem niedrige .
werte fur L2 und V. avfwelsen und duss sic ferner frei sind veon
korrosivem, durch iunikelfuarbung von ‘upferstreifer nachweisbarem
secuwefel. llchtipger indessen scheint uns die stsache, dpss die
otabilit:t des les mit -der ieducierury des Schwefels bis 0,1 %,
also auf den zehnten Teil, durclzus nickt nachlissts (Anl.6).
war «le obere Schiclt der wiriung eincr hinreichenden !'enge ALCL
auggesetzt, so wird die hervorragende Jauerstoff-Festi reit sohoz
durch kleine hkengen uvchwefel hervorgerufene.
. il

. der Jchwetelmenye in einer 1li
~ auf weni;er als o.1l % Anl.'f

;eren vynthesereihe

Wenn hier der S-’usatz zum undestillierten Crackbenifn auf 0;668’%
festgelegt wurde, 30 gesonah es deshalb, weil in einem anderen
4usemmenhang gleichzeitig die inhibierende .irkung von elementarem

ALE 2500010 12 4 0I5 25615



Sochwefel un.: inenthiazin = aus s -+ (u6H | T =-Verglici.en ‘werden
sollte. lie obige melge Vol 0,068 % g cgtgyricht V,2 {hiodiphenyl.
amine wir werden uber dlegen Jompddx gesor? ert berichiten,

vie in der eie von 10 Sy-tiesen anfrlien'en ~Ladltisen ogeren
Scirichten warden entwedor it 0,5 Y oder 1 7 4121 auf 200% ep-
dtzte lie anlege T zeiyt sindeutiy, dass selbst A1t soleh gering-
Tugi en S-

i -leagen eine ausyercichnete Stabilisierung erreicht wer-
cen kunn - yole Nr, IV, VLIT ung * - wenn genupend Alol. zZur Nache
behanalung vorhanden war, 8o dass uie Judrahl auf etwa 2o sank.,

) Lerstellun, von 2(e:trem stabllen, soirar den Lineraldlen {iber-
legenen S 16len. Vergleich mit nachbehandelftem 1 "
Analyse, Druchalterun:. (Anl, 8 und 9)

Iie beobachiungen unter Abschnitt 5 drtdngen zu der Frage, wie sich
ein nzchbehandeltes .1 in der Alteruny mit Sanerssorf verhult, wenn
ihm Ub.rhoupt vein “chwefel zuggsgtzx‘wurden_uiehaus»Aan~8‘ersibht1
i+cg~igL, brichy eindceractises 'l nach 4-ctundier rhitzen suf
150" i veuerstolrstrom rusch zusammen. vie urobe owhm awar in

wen ersten 2 ltunden iredinen saueratoff auf, in dor H.otnfe jedoch
begennen (ic crothermen Alterundsvorgdngg, die eine immer stirkere

Unluags o erfordertens. Hach 4'“fund§n'musste fie :ruiunge aboebrochen
weraeen, o die icnperatur suf 1o gestiegen war ! -~ - ‘

In der .mmehne, dass. die Verwendung Jediglich s er Jetten sich
clnstiy auswirlon m.sute, stalltepn wir cemuas Anl.o zZwei le ansg
der vreeicbenzinfroiction 135 - 2oo her, aer o,1 .- bzw. 0,5 %
zugelus;t wurdene. iie entstandenen oberen schic-ten erhitgten wix -
it au abe von 1. ‘d18l, in & r Ublichen veise aul 2007C. yiese
beiden .lie erwiegen sich,”’wie weiter unten Gzrgele;t wird, als s
Jaucrstuff—unemprinﬂllcﬁ, 4085 sie so. ar hierin oic .iacralol;gp
—Rerbes h—éh@—m&rwagtiches~ﬁﬁrﬁaLten erRen reinen Q? Lei 160

gehut zuy den Testzahlewn der Anl .8 hervor. - .

Hachaem im laultlabor eine catsprec.iende whosratur e . nuffen wurde,
et 'ini e markante vltyoen anuf ihren onhwcrclgcfalt'prufen
i Tolgoenoo Lbvrrascnernoe “rrebni se eraiiten:

YerSenre Alag,e - uoatz He. aflun, dur JLrigsen olide t N %m -1
359 a1 - 1 nir enbehiloren dunn norr :l-vnd 0.2
Voinandestiilat ion ’
T4 6 1 + 1w 6101 < ~td."deun cutello- . —
ren mic d€stillicren 0y1Y--
. . 1= X
" 4/ 6 0,1’5 " n e . 0'07
n 45 \\ 3 O,l " " n 0,03
3435,1 V.oii7 Oyuin v . 0,00
deie allentlalben sine aur noce ceringe Anteile des Zugesetzien

.
ie
quwggels im mkeinstandsol vorrsndene.
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Der augserordentliche Fortschritt, der durch Schwefelung der syn—
thetischen Ule erreicht wurde, tritt besonders duetlich in Er—
ggggygyig>ahnn uie Stebilitdt nach cem Verh-lten _e_en Drucke
luft bel200”C beurteilt wiru. lach cleser Lethude werden 200 g

01 in einer ipparatur, die seit dem Sommer us.Js. benutzt wird,
mit Luft unter konstant.m lruck - bis 20 ati - bei Tvmperaturen
von etwa 200°C 6 Jtd. lang kinstlich gezlterte. iut ciesenm .ege
sind bisher =¢ine ieihe von syn.hetischen .len suwie Li ¢ reldle
wie Grinring, rotrPing, B-ell 3x, Stanavo, Tycol, l'crop U.hA. ver—
glichen; hierbeil zeigten sich letztere 'wescntlich Lberle;en.

wir nuben nuumehr die neuen J-_le bei 2o atu 200°%¢ eing;esetzt; dile
erhaltenen Testzahlen sind aus inlige Y9 zu ersehen. . iernach er-
£1ibt sich fulgende stelgeruns. in der Unempfinalichkeit “Feen
Lruckoxydation; lwel&tiv am stiTksten leidet des mit shenthiazin
inhibiexrte U1l .1 1880, das aber Im Lotor als ¥liysl bereits sicn
bestens bewdhrte; auf gleicher stufe steht wotring, es rol.t in
ltcurzem Abstand das aus undestilliertem Crackbenzin gewonnene uchwe-
felsl 3390/32, alsdann Griinging. #¥esentlich stabiler.als dieses
und alle sonst untgrsuchten Hineraldle sind jedoch die aus der
Fraction 135 = 2007, also aus_lan.en lLetten hergesteliten, durch
eine tiefe Judzghl cherskterisierten Schwefeldle 46 und 47. Hicr
hzt der bel 200~ wirkende, untcr einem Partialdruck von 20/5 = 4 ati
stehende Sauerstoft erstazunlich geringe Verdnderungea der ol-
snalysenwerte bewirit: .

V5 ‘'stieg um 2 bis 4 %

vZ n " 2’2 " 2’8 o
Conradson " " 0,16" 0,47 %
Flammpkt. sank um einigce ~C

Zusamnenfassung

burch eine Kombination versc iedener Yassnahmen: 1) Verwendung

einer hochsiedenden Crackbenzinfraktion 2) Zugabe kleiner Jschwefel-
mengen vor der Polymerisation 3). srhjtzen der mit g;;en'u.gend»AlGl3
versetzten vberen Ichicht auf ca. 200 yelang es, hervorragend
stabile Ule zu erzeugen, die Sauerstoffefester sin als die bexann-
ten Mineralble. Iiie Bewertung erfolgte dursh eine bestimmkex O-
stiundige Alterung mit Druckluft..20 .atii_2007 C...lie gickstandsdle
(n-Ule) enthielten nur noch geringe Teile des dem Ausgangsbenzin
zugesetzten Jchwefels. nine schudipung der sunstigen wertvollen,

den synthetischen .ien eigenen Analysenwerte war ni%ht einge-

~treten. . ‘

Anla -en.

A B 25600 1N 4 G U752 2I61E
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O berhausen-Holien Anlage 1

Verauohe uber d:l.e Zggabe wyon Soh!efel zZum- Oraokbenzin yor.

der Olsynthese.

Vera".’Nrchr;u;tion s ISynthese Alterung des Ules 6 Std. 02

Orackbenzin t : +V‘SQ 74 H,O

' % % % - om
3185 45 - 200° 0,05 8 h 95° 160° ‘103 34,8 8,7

" loo- 200° L " " 74 52,1 9,-

A 150~ 200° oo " " 49 ' 38,5 9,9
o . ‘v“‘i_:.—”, ! | : ! i n . "_'.
3296 )60 = 200° 0,2 8 h 95 140° 28 . 17,9 5,5
¢ 6 Synth) : 160° 43 . 16,9 4,4
2355 )60 = 200° 9,2 _8h 95° _160° 18 14,4 2,6
?g3 Synth;»mit ZnCl, gerein.
3316 )60 = 200° _ .0,5 . 8 h 95°  140° . 10. 7,5 . .0,5 .
'E Syntn;, | ; | J160° 9 a1 2,1
3316 )60 - - 200° 0,2 @n 8 Std. 140° 2 | 2,4 1,-
@3 syntn) 7 U TTTeEs 1500 H66° 3 2,9 ¢ 4,2

.o
A5 26000 10 42 062 27615
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Anlage 2

. ~ .
Zugatz von yerschiedenen Schwefelmengen zu Crasckbencin. Kein Erhitzen

gtest 1 o

der oberen Schiocht. Alterung 40

Synthesedeuer 9 Std. 95°

3339
. ' 4 P 5 i 1;
- jkein Zusatz ! wenig S ! ‘pehr 3
Zusatz a.loo Crack-) . ; - i
benzin ). ‘
Zusats AlCl, o 4,5 % _ : 4,5 % ; 5 %
P ferner o - 0,07 % S~ : 0,17 % s
n-01 Ausbeute 54,1 % : 55,6 % 52,6 %
S 1t. Cu Test 120° Spuren ‘ ~ Spuren ‘ frei
v50‘ . ‘ 13,8 14,- i 12,3
NZ C,- 0,10 i 0,03
VZ - o,lo 0,20 : 0,15
Joazahl o 46 4T e 55 .
VPR © 1,70 1,73 ; 1,68
':.Alterung 6 _Std. 140° i02_ \
b2 verbraucht ‘ lo,- % 11,3 % 0, %
+V§-o~~ - 67 % lo3 % ‘ 4 %
A\ 31 37 35’9 ’ ! 4"'
+DK : 0,77 0,78 0,05
H,0 _ . 5,2 6,2 1,9
Conradson v/n % ‘fLo,oZ / 0,38 0,07 / 0,42 L 0,05 / 0,15

A[S 25000 10 42 Q 0752 27615 - .
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Zusate 0,1 ~ % S gum Crackbenzin; Erhitzen der oheren Sohicht

mit und ohne AICL, auf 200°%. -
Dag Crackbenzin wurde mit 4 % AlCl, + o,1 bis 0,5 % S 6 Stunden bei
95° polymerisiert. Die gebildete obere Schicht wurde in 3 Teile
aufgeteilt.

1. Teil: nicht erhitzen, direkt entchlorcn, dann destillieren.

2s " " % worher 2 Std. 200° erhitzen,

. " _: nach Zusatz von 0,17 % AlClB 2 Std. auf 200° erhitzen, dann
wie 1.

Dag erhaltene n=0l1l mit Vs = 9-12°E5 einwzndfreier HZ un ung VZ, Spuren
korrosixem Schwefel laut Eu-Test 24 Std. geschlossen 120, wurde

" bel 160°gealtert.

3390
S zam  obere Versuchs— 4lterung n~(Ul 0, 6 Std. 160°C
Crackbz. Schicht r. Og o+ v . Ve 'HZO - Conradson
. E : : : %;g : : cn3 : % =
0,1 1.Teil 16 6,1 34 19,5 5,2 0,59
LI P I L 7.4 42 26,1 6,8 0,60
" 3. " 1. .18 LT,4 S0 28,5 6,2 0,70
0,2 " 1l.Tell -+ 24 3,8 22 14,2 4,6 0,37
" 2. " 28 ~ 455 20 - 16,- 4,9 " 0,56
—n 3e W . .26 . 4,- 25 14,9  4,- - 0,40
0,3 1. Teil 19 2,7 ‘15 9,5 3,9 0,38
2. " . 2 © 3,3 20 7,9 4,8 0,39
il De hd a" 1,- v 8 i 19.3 2 7 0937
+ . : =4 : ‘ o
°,5 1. Teil 28 2,2 20 10,2 b4 0,35 —
-n, P24 M e 29 Qygr o B 5.3 2.6 e 2%

3. " 3o 1,1 . 14 6,47 2,7 0,23

A8 25000 1

0 42 G 0762 27615



Ruhrchemie Aktiengeselischaft Anlage 4 -
O berhausen-Holien -

z %S gpm- D n; Eprhitzen der oberen Schicht mi

0,17 big 1 <« Cl _auf 200°¢,
. 3 -

Crackbenzin 3399 wurde mit 4 % A1Cl; + 035 % S 7 Sta. bei 95° .
polymerisiert. Die gebildete Gbere Schioht wurde aufgeteilt und mit
verschicdenen lengen A.].Cl3 auf 200° erhitzt, dann entohlort und

— —destilliert. e '3390
33 30 ua“ 31 32
0,17%A101 o l7 “A1CL /uAlC& 1% Adcl
575t3.208° 3 Sta. 230 Bona oiids 2 Std.z30°
REEMNT0 T owy s e as
obere Schioht erhitzen 4 Std.200° 2 Std.200° 2 Sta.200° 2 Std.200°
Vak.Destillat ' 13,8 % 17,1 % 17,3 % 21,4 %
n-01-Ausbente 55,6 % 53,7 % 52,8 % 47,5 % %)
S 1t. Cu Test 120° : Spuren Spuren Spuren Spuren
V5o 7,9° . "8,1°  8,6°  9,5°
Rz~ ,ol ,ol 0,01 0,02
vZ. o 0,04 ‘ ©,02 ' 0,06 0,07
Jodzanl - o 79 ° - 83 70 25
Mterung 6 Std. 160° 0
é verbraucht , 2 2,2 % 1,1 % . 0,7 % 0,- % e
* Ve B ey ¥ (i 5%
vz : 4 14,1 * 6,4 5,5 0,42
_  +IK 0,34 . 0,21 0,18 8,02
L B 0em? T T T T sy YT = o,4
Conradson v/t:x % 0,05/0,64 0,05/0,23 0,98/0,23 . 0,l0/0,21

x) mittel aus 2 ¥ersuchen
s, mittel sus 3 Testen

AjS 25000 16 42 G 0752 27615
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Anlage S
————

% A1C

auf 200° o

~
Zusatz yon 0,1 - oS % 3 Zum Cr ackbenzin, Fraktion 60 - 2990.
Erhitzen der oberen Schioht mit .17 - 2,5 1,

Die Fraktionm 6o - 2io°
verschiedéne Schwefelmengen
dete obere ! chicht wurde mit o
hlort und des

erhitzt, denn wie iiblich entc

des Crackbenzins wgr
7 sta. autr 95
+17 (0,5) % a1C1. 2 Std. auf 200

t1117ert.

de mit 4 % AlCc1, +

erhitzt. Die ge%ll—

36 ___35 34 44 3% |
zum Benzin' -~ ' o545 o3 %S 0,245 0,1 %8 (
‘Zur ober.Schicht . . 0,17 % ALCL, 0,17% 41C1; 0,17% A1C1; o,5% 4101,
Benzin Br. 3399 3399 3399 3449 °
ob.Schicht/loo Bz. 90,1 % 89,3 3 88,1 % 89,2 %
Alcls/loo Obe.Schicht 2,17 % 0,17 % 0,17 % og5 %
Vak.Destillat e 14,4 % 14,4 % 12,2 % 1M1,- %
=01 Ausbeute 59,6 % 5804 % ... 60,6 Bb___ 52,~ 4 _
5 1t. Cu Test 12° Spuren Spuren frei ’ frei ?

" Voo ' 8,2° 1056~ 15,6° 11,4°
hd NZ . 0,0l 0,01 0,0 0,0l
" vy 0,02 0,02 0,02 0,02
"™ Juazehl . .69 72 86 44
Alterung 6 Std. 260° o, _
0, verbranoht e 2,9 % 3,7% 1,9 %
‘ + 750 : 18 % .24 % 29 % 35 %
vz 7,1 2,1 12,3 19,1
+ DK — 0,27 9431 0455, s
0 T 3,5 - 3,5 5,7
donredson v/n % ' 0,05/0,3%0 0,04/0,33 0,04/0,44 0,12/0,58

-

A/5 35000 10 42 G088 27615
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Anlage 6
————

Zugatz 0 % S dkbe

Erhitzen der oberen Schicht mif; 1 % Alcl3 auf 200°C.

Die Fraktion 6o -~ 200°
verschiedene Schwefelmengen 7 btd. aaf 95

ion 60 = 200°

des Crackbenzins wyrde mit 4 4 AlC1
erhitzt. D&e gegil—

dete obere Sohicht wurde mit 1 ¢ Alcl, Std. auf 2gc erhitzt,
dann wie Ublich aufgearbeitet.
p . 3390
i . 4l 56 35 34 43
;zum Benzin -> 1 % S 0,5% 5 0,3% 8 .c %S 0,1« g
-zZur ob-ScLichte{lﬁ@1013 l? AlCl3 14 Albl AlCl3 1~ AlCLS
‘Benzin Nr. - 3399 = 3399 | 3399 3399 3449
Soe ondolit /' g3 g 94, 4% 94,8 % - 89,2 %
41C1;/100 ob.Son. 1% 1% 18 14 14
Vak.Destillatisn 22,6 & 19,7 % 22,1 % 18,5 % 7.2 %
n=0Ll_Ausbeute. . 43,1-% 5039~ FH——-4956-% 50,3 % 49,48 %
S 1t. Cu T.120 frel frel frei frel frei
50 "7,7° . 10,-° 8,6° | 10,9% 10,6°
e egel o ep= 0,01 0,03 0,02
,VZ S | 0,~ 0,09 0,07 0,02
Jodzahl . 52 23 16 13 12
1
Alterung 6_Std. 160° 0,
o) w;erbraucht 1% o % o % o % 0,2 ¢
E e 6 % 0,% 2% 6% 3%
V2% 13,3 0,5 — 0,3 0,5 . 0,9
+ DK : = 0,10 0,04 .07 -
H,0 om>T | 1,1 °,1.. Y - S 1,
Conradson v/n % o 17/0 31 o Zo/b 22 0,17/0,19 0,17/0,19 Lo,lﬁ/b,21

x) Gesamtbenzln

A)S 35000 10 42 GOTE2 276156
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O berhausen-Holten

Synth 68 % S. de r

Sah . [+ TN

In einer Rsihe won lo sufeipanderfolgenden Synthesen wurden Je
790 g Orackbenxzin unter Verwendung des enfallenden Eontakt3les und
nach Zusats von jedesmsl 0,068 % S polymerisiert. Bei den Synths sen .
Br. V, VII, VIII, IX und X warden die erheltenen oberen Schichten mit °
AJ.OJ.’ ernitzt und za n-01l aufgearbeitet. Daner der Synthese 6 Stgigg

Synthese Eps -~ ---¥--c---i-o--yIY- - G yprx 0 IX R
1) ww
zum Benzin S . -
" ncl’ 3% .3 % .. 3% 3.% 3,6 %
"s 0,068 & 0,068 ¢ ' 0,068 % 0,068 % 0,068 %
Zur oberen £hicht , o o
" A10 f - 0,5% 1% 0,5 % 14
erhitzen - 2h20°  2h20° 25 20° 2h 200°
B 0 T58,-% 55,54 . 51,7 4 58,7 % 49,- %
" Vo 11,8° . 10,7° 11,1° 10,2° 12,9°
®"Jodzahl 85 = @go .. .22 79 26
Conradson 0,06 % 0,06 % . 0,23 % 0,07 % 0,14 %
2) Alge £ 6 Sta. 160%C 6,
O, verbraucht 10,2% = 9,5%:. o0 % 10,2 % 1%
+ Vgo . To % T4 % 1% 48 % 6 %
. VZ 27,2 - _ . 28,6 3= 18,2 r 4,4
ME—HEG—-——-,—"-:Q. i b.uv ' ( 0.7_ ) 5’4 °.7 .
Conradson ‘0,715 % 0,87 4 ' 0,29 % 0,82 % 0,32 %

'

A/ S 000 10 42 0T 27615



l’?uhrchemie Aktiengesellschaft Anlage 8

O berhausen-Holien

3390
- - . -nochbshandeltea . geschwefeite Ole, zum Fenzin
‘ (5> 0,1 %8 0,5 ¢ 8§
Versuchsnummer * 3390/43 3390/46 3390/47
‘Creckbenzin undestilliert Pr. 135-200° PFr. 135-200°
. " SeZusats - ) . e,1 % - - 0,5%
.obere "’ Schicht "+ 1 % alcl + 1 % AlC + 1 % A1CL
* erhitzen 2 Std. 2ooS 2 Std. 200 2 Std. 2003
.n=01_Ausbeute 46,1 % : 39,8 % . 44,4 %
Vo 11,42 13,0 s
T NHZ o,0l1 0,0l 7 e,0l
" . vz @,01 , 9,02 0,02
- ®eJodzah) - - 42 g S P
.S 1t.Cu T.120° . - . frei : frei

o " 'nach 2 Std.n.4.Std. :
0, verbraucht 0,~% 7,8% 0% 0%

+ Vgo 2 % - 38% 2% ' 2 %

‘ vz - L,- . 18,1 0,03 : 0,24

320 cn3 : 0,3 2,- 0,5 0,2 -
Conradson v/n - o= 0,15/0,17T %  0,09/0,16 %

‘nach 4 Std. abge- .
. stellt, ds 180 .
, erreicht !

A/S 000 10 42 G 072270156



Ruhrchemie Aktiengeselischaft Anlage 9
! O berhausen-Holien —————

Druckalterung verschiedener Olproben
gl -

200 g 15 1 Abluft, 6 Std. 20 i 200°0,

&3 K 1880, Japansl, Crackbenzin aus Ealtpresssl, Praktion Y150~ yor
Synthese + 0,2 % Phenthiazin roh; obere Sohicht normal aufarbeite:

&: §r. 3367/20, Botring '

2: Br. 3390/32, undestilliertes Crackbepzin vor Synthese + 0,5 % 3,
obere Schicht + 1 % Al(!:l.3 2 Std. 200, - -

4: Br. 3367 Grunring, mittel aus 3 ARterungstesten |

2: Br. 3390/47 Crackbenzin Fraktion 1356200° vor Synthese + 0,5 % g
obere Schicht + 1 % Al(}l3 2 Std. 200%. - .

6: §r. 3390/46 Graskbenzin Fraktion 1355200° vor Synthese + 0,1 % s,
obere Schicht + 1. % Ll().’l.3 2 Std. 200°, . — :

1 . 2 3 4 5 6
 Prepthiaz. piiring s-01 Grligring s-01 s-o1 -
‘Hﬁlbezeioh'niing K 1880 3367/20 3390/32 3367 3390/47 3390/46 -
O, aufgenommen 1 11,8 * 9,69 1,5 5,36 2,53 2.511,,,,,“
00, gebildet 1 . 1,95 - 1,97 2,1 1,09 | 0,43 0,42
V5o vorher °E - 16,5° 17,-° - 8,8° - 22,5° -+ 9,7° 13-?°
"  nachher % +18 +36. . . +9 13 44 a2
NZ vorher . 0,03 0,03 0,02 0,01 - o,02 0,02
"  nachher +19,2 T 49,6 +6,1 +3,8 +1,1 +1,-
VZ worher 0,07 0,11 o,1lo 0,10 0,06 0,04 -
'"  nachher +20,9 +19,3 +10,1 46,4 +2,8 . 2.2
Flapmpkt..—vorher26———3039————p750 2297 279° . 230° - 2715°
" nachher®c -g¢° -16° ~24° 120 Fo° g0
Conradson vorher % 0,21 9,30 0,16 0,26 - 0,27 . 0,16 -
— " - nachher®% +1,- +1,8 40,8 +0,5 +0,17 . +a,46
’ . g,7¢

AlS 26000 10 42 60132 27615
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Herren Ir. Hagemann
Dipl.~Ing. Schayen
g:.'pl.-lng. 3priinker

o Henke~Starik

Berre.: Bosticcung der im Silicagelfilter aufgefangenen
513:0n Antedle bel Johwiepung mit Tycol.

Zwigchen Luftkoxpressor und Trennor nsch den Vorkithiern

aind Luftfilter eingcbsut, die die in der komprim.Luft mit-
gorissenen Verunrsinignngen suffanygen soilen. ter 1 eln
Hohr won c&e 28 1 Inhalt, geflillt mit KOH 4n .ticken.

z ein Rohr €orsclben Grd3s e, gofUllt mit Silicegel,
‘2um fe Srobklraiy, zum Tell zeformte Sihxonhend
%:m mit Esurwollfilter umgpenntes Hokrr gum ‘uffangen
von Llnebeln und sehr feinen Verunreintgunzene

Untersucht wurde das Silicagelfilter. Das Pilter stebt penie
recht, dls Luft strimt von oben nach unten. Iie Filterschicht
ist em Iufteintritt und Austritt durch eins J3iebplette ab~
goschlossen. Es surden 3 Proban entnommen. Probe &) vom
odberen, Frode b) in dor Hitte und ¥rube ) vom unteren. Teil _der-:

TTSilleigelTillung.

Exobe &) Farbe: schwaoh gelb :
K Geruch: richt nech Buttersiareester .

o oo Schuttgewloht o 1 Ttre = 597 go

100 g Silicagel wurden im Sox*let mlt Aether extrantert. .

"S11%cagelgevioht nach der EZxtraktion 94,3 g. setherlisliche An-

-te1le 5,7 ge Dar nnch dex Verdampfen des Acthers zurlickibleiben-

ge Axtraki ziecht sehr stark nseh FButtersiureestcr. X7 = 107,

Vz = 142, - :

trobe b) Farbe: kriftis geld .-

Gexrueh: wie a’)’ Bit einer Hisohuny mit Terpentildl

{Pfeffermin:) .

- Schuttgewloht: 1 Itr. = 757 g

TI00 g S1lioagel wurden mit Aether. extrahiert. Gewioh’ sabnahne
4 g Zxtrakt Yiat starken Sster— und Terpentinsdlgeruch. K
HZ = ,» Vi = 208. , '

- Zxobe g} Farbat krifiig gell, wie b.

Geruoch: wie Butterrilch

Schittgewicht: 1 Lir. = 760 ge.
100 g S11iougel mit Aether extrahiert. Gewiomussbnohme 2 8e
Extrakt riecht wie bl, mit oorvortretendem Lumprorgeruch.
HZ = 103, ¥2 = 1%8, ,
Zur Vergleich wurden die dhnlich riechenden 5ligen faphalte
prudukte aus der OpAlterunyg untersuchite HZ = 124, VZ = 199,

Alle 3 Extrakte sus dem Silioagel sind leichtbewegliche °
Flisal,keliten, dle zlemlich tief asiedon (é’rc‘isaenordmmg 1a90%¢).

AS 28000 10 42 Q UIBR 27616
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: Oberhay<n-Holten
Abt. w - ol./ho
A2/ /T -
' ' HerrenProfessor M ar ¢t i'n
Dre Hagemann "~

ektor Al bexts
DR e s n e

‘Hotix ubor die Auswertung einer einmaligen Synthese

t

Bei ‘der Priifupg eines olefinhaltigen Kohlemwasserstoffgemisches
-suf seine Rignung fur die Olherstellung ist @8 nach unsersn Er—
..fabrungen ratsem, in Anniherung an die Betriebabesinguugen eine
' Reihe von mindestens 3 Synthesen nacheinander durchzufiihren,

. GiRe das in.der ‘Synthese I gebildete EKontaktSl mehrfach flur die
‘Polymerisation sinzusetzen. Rur .so erhilt msn zuverlissige Werte
g “BA! -and .Qualitit der verschiedenen Syntheseproduktes:

‘Sohmiersl, Oldestillat 'und Hontaktsl.
Ot “Jedooh ‘steht flir eine derartige Versuohsreihe nicht geniigend
Ausgangsmaterial zur Verflignng. Die Materialfrage 4st wahrsohein-—
-1ich smuch meist der Grund, déss inm der Literatur.der letzten Jahre -
le Betrashtungen tber, die Polymerisation von Olefinen mittels A101
‘etc. auf der einmaligen Synthese fusaen. . . 3
Der - Ablauf der Synthese wird bekenntlich wvon verschiedenen ‘Paktorer
ZePi-der goewihlten ‘Tempsratur oder Temperaturfolge, der Dauer, der ';
Intensitét der Rilhrung, vielleioht auobhder Verdlinnung 'b.eeinriuset .
. Bin besor ochtiger. Faktor. iat die nge des gewandten Al1C .

7

E Lhy Ein .
elnmal aufgezeigt.

v A ES
Als Ausgangsmeterial diente ein Orackbenzin, das dem Betrieb sm
~lovAngust—I942 yntrotmen war. Naoh der Eng erdestiiliation niedete
88, von 45 = 2127, Siedekennziffer 152,8. Der Olefingehalt war To %.
Diesgs Benzin wurde nun in 7-stiindiger Synthese bei 95°C mis 1 %
bia 7 %, slsg von unzureichenden Mengen | 8 zum ausgesprochenen
Dberschuss -an-AlCL_ - ‘polymerisiert. - Die Ergebnisse-der 7 Einzélver-
suche sind aus. der”beigefiigten Anlage eraichtlich; sie besagen:
.Jf dem Einaatz av 410,13' als Katalysator nimmt die Bildung von
Kontaktsl stark zo: - S o - :
- 1% A1C1y geben 0,14 % Kontaktsl
. 345 " " 6,1 " _
A l;‘ . “"'"26’,4:' [ ]

Erat wvon einem gewissen REinsatz an Chlorid ab hat das Kontaktsl

d1e diinnflisaige Besohaf!enheit;: die eine gute und rasche Umsetzung
des Benzins gewdhrleistet. - -

¥it der gesteigerten AlCl.~Gabe nimmt die Konzentration der nicht
von der Pol risation er?aastenOlefine im Bestbenzin ab, Beli -
4 % A1C1, ® -diese Konzentration im vorliegenden Versuch auf 5 %,
‘wag einef Umsetzung dex gesamten Olefine von @a. 99,1 % entsprioht.

2=

A5 25000 10 42 G058 37615
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Gegrt

Selbst bei m;ersohusson von AJ.(!:I.3 oxttzichon atoh’ énis.\ Kleine

Hengen Olefine 1! Rasﬂnnz :I.hrerxonstit
_ a.:stln-tsuns b dtion
t

_Was nun aie viaoom Pxoduktc der smhego botrittt, 80 ent-
stehen 1) im Vakunm swischen ‘150 und ubersohende Dcst&llat.
nk.noatﬂm II", Bp:lneelolo nt uodr.lger = a8,

2) ala Hickstand bel 200" die sogen. "n-Olw". Eﬁs Spmeiu durch-
mﬁmngnnn&.sig itk An-Abhiingigkeit won.dem:AICl,~Einsats ein
- EMeaximam, htar yon 6.9 --‘»--‘boi 3 4 »-un-dann -wied€r ‘abzusinken, -

bis 1, % 1 7. 1: A].Oh. VBcaond :ls 1st :nn dic Yersohiebnng :

: . MOQ i
. dor 11:. mxatnlysatomhieh& gelast 1st'
‘abso].u.t “and relativ d.h. :l.n verhﬁltnia zuxr oberen Schioht gréager,,
Es muss &l30 such Yeieiner  Einzelsynthese das eingasetzte ALQ ..
-in.einem.bestinmten Verhiltnis: zun:Wert: der: &qasnhg-ohﬂa;

In unserer Reihe wurde die hBchste Ausbeute an n-01 (5414 %) mit -
5 % AlCl,/loo Olefins d.h. 3,5 %/100 Benzin -erreicht. Dieser Wert
mag mit der. Natur des jeweiligen Anszangsbenzing schwanken. H.XKoch--
,m:lhein, eht bel seinen Axrbeiten, liber die er in.der. Bzannstozt- .
ehemie 25 €1942) s. 67 hezichtet, von dem Venhm.tnis A1013/1oo
Olefine ause - - .

"Wie welter aus den Zahlenwerten unserey. zn aschlieasmen: 131:.
aimmt. das Hengenverh&ltnis n-O.'L Vak.Daatufat II mt. stoigenden
Alcls -Anfwand gu, ZeB. -

beizsvﬁucl.,'ferhatm-ﬁ—;i s9.6
n 3,5 n L - ine

N_‘__’ 6 e o n.:‘ -%l ‘.2‘,

Was. das sebildete h-»bl betrifft, so0 ordnet ‘aioh dessen Y:l.scositat
.in eine steigendse, seine. Jodzahi An, eine fallende.Reihe ein..
bei nimmt das mit 1 % AL also im 1.Sfoss erhultene Produkt
eine’ Sonderstellung ein. t - = 20,2° und 'VPH = 2 14 ist es
eine stark klebrige Substanz und®wakracheinlich aus kurzkettigen
niedrigs:l.edenden atandteilen des Benzins entstanden.- Demgege -
betriigt die Polhdhe des n-Ules, des in etws aus allen im Benzin
.vorhandenen Olefingrnppen gebiidet wurde. 1.68. -

Untexr dem Einfluss hSheren ,ﬂ.c]?-ginsatzes ertihrt der Stockpnnkt

eine Verschlechterung von etwa Yo C. Diese Verschiebung entspricht
dexr Beobachtung, dass bei der Nachbehmndlung wvon Olen mit Al

anoh die Stockpunkte sich versohleohtern. d.h. naok dem Nullpuakt

hin verschieben.

Zusammenfassung

AN

In einer ?ersnchsreihe einmeliger Synthesen mit varidertem Al
Einsatz werden die Verinderungen festgestellt, welche das Kont
81 und 01 in Menge und Qualitat erfahren. Wichtig ist die Festltel_\
lung, dess bei einem Alclh erschuss die Ausbeute an n~0l zu nie-

drig erschoint, da ein Teil des Oles h in der Katalysatorsohicht.
mmﬂl - /‘,J’ ﬂj,ﬂ /1 - e ,
‘ AL _

Anlece, . _—,:5”;'



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

Einsats verschiedsner AIOJ.,-!.W in ate smhou

“Ausg erisl Cra kbensin sus Betried, robe v.10.8.42.
~Sisdend vor 45 - 212‘? 7o % Olefine; lo én. % !Zeﬂmndonm.
Ble § 8e erfolgte im 0ffenen Glaagefiss mit 700 g, 7 3td.
bei 957C. LT TR T -
— : ~ X, x> - X fal
| 1% i2,5% | 3% 354 | 4% | 6% 74
g A0y laxci, AdCdy 18380y | 8201 N Ax01, ;p.czs_
ont o Nk L [
F‘.m“ Iiulttma; Osdé %! 0,29.% | 3,7 « }"i 6,1 ‘nf o,7-% | 23,2 ¢ 26,4 %
sehen ) ..ol atex ) - | o !
o8 EtSles ) ~C i : Gdinntl. ! dmmn.! m-‘ diinntl. d&xm.flo
é, . . - Tast _é : { . B .
! bz. je ) 1. 2 .& ) oty oy | PR S  ECT R ¢
~Bag— YT 4r=B——31,2-%- 28 FATeT % a2, BA3,3 % 15,6 %
] H i ¢ i H -
s ! | ! | '
B o ek s s | s oss | oax
amens F P PO B
- od : i H o ] % | I '
gesstzten T P 3.9 j ?35 | ©,9 | 2,6 9,4 %
VekeLesteIl | 2,6 % [ 4,4 % | 6,9 % [47% | 3,2% 2,-% 1,98
: i { i ’
T~ | 42,45 [ 50s6% 34,4k | 52,3 %1 49,1 % | 45,58
FERTTTTRe T Ts AL, T % | 24,6 | 24,5
20,2° | 7,5 | 8,8° |30,-° | 15,9° | 19,4° | 23,2°
~28° -45% | -42° | -qg® I' ~39° ~38° .. |-38°
|

A/ 20000 10 42 GUTBY afo1p



Ruhrchemie Akﬁengesellsd’mh
Oberhausen-Holten 31.0ktober 1942

Abt.HL ~ Cl./Fk.
'A’kh vu;lqm

Herren Professor M a
‘Dre Ha g ema -
Direktor Al b.e'r s &
Dre Goethoe

in
n

Mo

Bekanntlich werden nsoh den Erfahrungen des Labors und Betricbes
nioht alle olefinischen Kohlenwasserstoffe des Crackbenzins bei -
der Synthese erfasst; vielmehr bleibt ein geringer  Anteil dex
Umgeddttigton im Restbenzin zurlick, der zwar nur einige wenige Pro—
zente des ungesittigten Ausgangsmaterials ausmacht, da wenig Rest-
benzin anf#dllt, dessen Konzentration -im Restbenzin jedoch immerhin
beachtlioh erscheint. Uber diese  Konzentration macht der Betrieb
*0Ulenlage” flif den Leuf dieses Jehres folgende Angaben:

# Olefine im Restbénzin
‘dexr O_J.produktion- .

-1942:—Januar : - 9,747%
Februar 10,5 %
né.rz " 9’7 %

- April 8,8 %
_Mai. 8,6 %
Juni 7,5 %
Juli 8,4 % -
August " . 7,5%
September T2 %
Oktober T,4 %

Veranlagst durch Herrn Professor Martin (Schrbe. ve 25.8.42)

haben wir uns mit der Frage beschiftigt, wie welt die sogenannten
Restolefine auch nooh zur Schmlerslbildung zu bringen sind bzw.

.welche Qualitit dss.so-hergestellte—Scohmiersl-besitzt-s

Aus fritheren Orientierungsversuchen des Hauptlabors und Betriebes
geht hervor, dass, im Grossen und Ganzen gesehen, die Polhdhe
dieses durch yagupg_lggeri,agj_;ign .gewonnenen Regt8les: schlechter .-
"ist d#ls dle des Hauptproduktes. Diese Wertdifferensz. wird geringer,
wenn es sich um ein olefinreicheres » 8lso primir schlecht umge-
setztes Benzin handelt. - - , :

Wir haben noch einmel einige Syntheseversuche durchgeflihrt und
8ind hierbsei von einem Restbenzin ausgegangen, dgs Grossbetried
im Oktober ds.Js. anfiel, Mit einem Olefingehalt von etwa 1o %
liegt das Material -etwa linstiger als der Betrliebsdurchachnitt.
Sonstige Analysendaten sind aus Anlage 1 ersichtlich. o

zZur Herstellung von Ul wurde dieses Restbenzin gemtas Anlege 2
mehrfach nacheinander '
" 1) unbehandelt . o
2) nach Neutralisation mit Natronkalk bei 200
3) nach ,Neutraliaation‘seméiss 2) und Reffinstion
Uber Tonerde beil 200

ohne vorausgegeangene Entoh)emmt Alcl3 polymerisiext.

A/S 30000 9. 43.0/0758 87047 . ] ,2..'
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Wie die Zahlen dex Anlage 2. erkennen -la ssen, werden.die Oldfins
dea “ Restbenzins weitgehend bei-der Umsetzung erfasst; ihre
Eonrentration sinkt von 10 anf 1 - 2 €. Ala Produkt entstehen
neben etwas XKongaktdl rund 5 % n-U1 und etwes mehr ~ etwa 4 % —
Oldestillat. Die FPolhshe des n-0les liegt bei 2,5, Die sohlechte
Qualitit dieses (les bletet also keinen Anreiz zu seiner Ge- : .‘

,win.un.ng.r;luoh srhebt sich die Frage, ob bei ¢iner solgh "gexringen, Aus:

beute dexr Aufwand an’ Al0lL,, "Entoblorungssubstanzen, Wirme fur
gc:genm&saig Janglingtige Dedtillationen pech. wirtachaftlioh

. 199 . , ,.\'. -" g . A

Ein Ngchpolymerisieren eriibrigt sich umso eher, Je mehr es |

im Groasheirieb gelingt, den Gehalt sals Restolefinen mnooh 5
welter zu senken, Wirft man einen Blick auf dag umfangreiche
Zashlenmeterial des Versuchslaboratoriums, so sind bei einer
einfachen Umsetzung im Riihrgefidss, so. wie_ ja awh die Botriebs-
anlage arbeitet (d.h. Prinzip der Einzelcharge und des Gleioh-/
stroms) oft. tiefere Zahlen als die enfangs genannten 7 - 8 %,
80 4 - 5 % oder noch wenigex .erreicht Word en, __Okne_Zweifel
“zeigenTsloh @ber endere Benzinde der Polymerisation nicht so
“lelcht zugénglich; und es bleiben bis 20 5% Olefine unverindert.-

Dexr wesentlichste Faktor, ‘der ‘dle v8llige ﬁ‘igas‘unbg”dég” ange— =
-~sﬁttigt-en'Kohlenwasserstofre' beglinstigt, 1st sicher der Einsatg
an Al 13.> Folgende Reihe zeigt dilese ezishung deutlioh:
Das Ausgangsorackbenzn hatte 7o % Olgfine: . . < o8 o
4101;/100 Benzin Olefine/loo Restbz. Restbenzin von Olefinen

: N PO ST nioht umgesetzt

Nm> 9

1% 62 % ‘ 74 % 65 %

2,5 % 42 % 31,2 % 19 % ‘
X 2 ( 15 % 18,- % 3,9%

3y 5—%- t4—% 1111~% 55

i % 5 & . 23— % 0.3 %

6 % -5 % 13,3 % 0,6 %

_.Ferner wirken sioh. glingtig aua:.. 8ftere: Ernenerung-des KontektSles »
Reinigen des Benzins mit Tonsil, Entfernen der Feuohtigkelt durch
Trooknung, Senken der NZ und Vz durch -Neutraligation, selbstver—
sténdiich Intensivierung der Rihrung, sodass,Benzin und Kataly-
sator sioh innig durchdringen. Au‘nh,&as Arbeiten im Gegenstrom
in mehreren Gefissen, also eine grundstitzlich andere Fahr- .
welse wiirde zu einer besseren Ausnutzung der Restolefine
-fuhren, - s

Anlagen.




- Ruhrchemlo Akhongesellschaﬂ . L
Oborhau:on-Holton Anlage 1

Wo eines -Réatw 'B-otriobé-'

1) : : ) .
- Bledet b ~40° " | 6o Vol ®  120°
Vol.® - 54 P Te . - 1%g.

: . 8o - 1%
.20 7 i g 182
%o 81 I 98 173

40 . T 3 —' Siedekze = —1lo,1

“&'aktion l‘vo:uz Gow% | ayo  loletine
"fmﬁf;{. ' JLET&" f 17,4 o,600 b= |
(- 5128 T 26 | 6se | g 12,3780
51 - 82 "18,?: o 18- 684 | 8 L
(22 - Mle 21, Tl 21,6 | o7as 11 1
lo=1351 95" | 99 | 716 |19 |
PG 148 15,4 | 725 w1

-‘:160 =174 :.’6 P 801. P T34 9 |
Rstd. 174 | 6,5 | Tom | 7581 6 . . 4138

“Das_ §i§ﬁ:ohdensht besteht vor ‘allem mus: 84,5 43.05 un,

-.3) . Sonstige- Zehlen:

4o = 0,692
Olefine = 19 %
nd2° = 1,3940
DK ='2,04
CI, 1t. Verbr. = 694 mg/kg
RZ - = 0,07
vz = 0,16

Durchschrift

A/S 80800 9. 43 G/OT3R BT047



Ruhrchemis Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten ) Anlege 2

- betr.: Olbildung sus Restbenzin

Die sus dem Betrieb »Jlanlage” stammende Probe mit lo % Olefinen
warde ohne voraufgegangene Entchlo r:.:g, 2 oder 3mal nacheinander
mit AlLC unter Benutzung das entat enen Kontakttles zur Olayn—~
these im”offenen Glasgefias angesetzt. Verarbeitung der olheren
Schioht.: 1) Entohlorg.ng 2) normale Destillation 3) Vakuum—
destillation bis 200 (D) 5 mm Bg. Yorbehandlung erfolgte in Gas—
phase tber aktiver Tonerde bel 200 ' - .

P unbehandelt- neutraa,isiert neutralistert e
CLL : Q0 vorbshand. 206
onzin NZ B 0,07 | o, o 0=
" vz - ' |- 0,16 I, = i o;01
lAnzahl -Synthesen . P 3 *} 2 ' 2
iges.Bineatz Bemzin | 8d50g | 2508 [ 2508
A101; Synthese I 1,74 |  1,59% | 1,5 %
[ "W IaidII T 0,86 0,75 | e,T5
erhdtzen. %7 |8 std.50-60° |7 Std.So-Go’ . |7 Std. 50-60°
Kontakt8l ‘neu 7] o 1,58 % 2,- % 1,8 %
Restolefine ¥ 1,5 ¢ | . 1,5% j 1,5 %
Destillatsl - 3 4,61 % 3,75% ; 4,2 %
Y, D 1 3,20.% _2,45% & 2,8 %
" "v56 ‘ f 83‘0 Co | 8-"0 ' .7370 .
" VPH i 2,53 L 2,47 i 2,42
Durchschrift
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Ruhrchemie Akti.engosellsd'naﬂ
Oberhausen-Holten 19.0.
‘AbtHL = Cl./FPke 9.Oktoher 1942
Je=~Nr. 42/10/1‘ ’

Betr.: Vorversushe zg;_ der technisohen Harbteu;ms eines durch einen
: Mw__

‘D:to mohtolacndon ‘Yersuche sind sls Vorsrbsiten fur eine Autgabe
sufzufessen, Gle dem Ulbetriedb in diesem Sommexr. gestellt wurde.
-Auseinem bestimmten-Anteil-des. Oracikbenzins sollte fir das RLM -
unter der Bezeiochnung S3 20fe ein Flugdl mit tolsenden Eigenschaf-
ten hergestellt wordons :

1) V5° - -'oa. 1o’°x"

2) VPH ”, = ca. 1,52

%) 81 altprungatost ‘dehe Saueratort-stabu
4) Stookpunkt mbgliohst unter ~40°B. :

_Die von_uns durchgefiihrten’ Versuche beziehen ‘sich naméntlich snf
dle Punkte 2) und 3). Die Alterungsfestigkeit wurde darch Zuggbe *°
kleiner Mengen Fhenthiazin in der Form einer 8lhaltigen Rohs melze
erreioht. Dle Keratouung dexr im Betried bontstigten menge Inhibitor -

" ofle ’Ioo kg = ‘rtolgte Hanptlaboratorlnn. -

- ’Daruber hinaus 3.bon d:le vornegendon VYersuohe Gelegenhoit su. .‘Beob-
aohtungon, die :mr die Kenntnis der Ule von Bodeutung ainde .

£

‘Die unter 4) angegebene Bedingungé konnte ohne welterss dadurch .

exfiillt werden, dass die den S'tookpnnkt duroh ihren PaFaffingehsalt

unginstig beeinflussenden tieTaten Sledeanteils "1t Vakuun entfernt—
und durch geelgnetes Spindeldl ersetzt wurdens Auf ‘ddesem Wege konn-
te gleichzeitig die Visoositat im Sinne der Lietu‘ung-bodingtmgen

v ”kor‘ugiort werden. -w: . o

Ala Ansgangmtcrial tur die Vorsuoharoihen dienbcn 3 unter aioh
‘Zhnliche Crackbenczine aus der Ulanlage, dercn wesentliche Elgen~
schaften jewells suf der ersten Anlage des betreffenden Absohnittcu
bondhr:l.ebon werden. Der Beriocht umfasst Versuoho

1) mit Bensin I (3366) Anlago1 -3
2) mit Bengin II.(Fass 18%) 4Anlege. 4 - 8
3) mit Benzin III- (’Rstd. > 140, Tank' B,) Anlage 9 .- 12.

Das ‘Material_ i sollte dém Betriebasdurchschnitt entsprechen, erwies
sich aber, gonossen an der Siedekennziffer, als zu hochsiodendﬂd,
Penzin II dagegen war dem im Botrieb fir die Herstellung dex. ,
ersten 100 t0 vorbereiteten und dann tatsiochllch verwandten
Doatmationﬂruokstand III sehxr dhnlich. :

-
Durchschrift
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Die WeFte fur HZ » 0,47 und VZ ="0,58 liegen suffallend hooh; wie
‘grwartet wurds durch digsen hohen Gehalt an Verunreinigungen die
Synshese s$8rend beeinflusst. Vgl. £.By Anlage-2. ’ N

Zn der Siedelsge:entspyicht Adie Bensinprobe nioby dem. im Betried
anfallenden Normaltyp, dsnn die aus der: BEnglerdestillation abgelel-
Sete Sledckemnsiffer liezt wesentlich hsher: bei 159,7 gegen 146,7.
Es bestebs also  die.Gefsbr, dass der Benzinantell; der scheinbar-
abdestilliers werden muss, um gy eiasm 01 mit der VPH = 1,52 ,
#% kommen,: sa gering angenommen wirde Da wir schitzten, dass
ass. Anagan%:glterial flir das Flug8l: 38 2010 eine untere, i'edo?re @
1 lubon_.muutoé destilijerten wir das Benzin big 503
|

wvon_etwa :

340° una 150° sb (Tabelle 3, Anl. 1)e Der Hickstand bei 140  betrug
'%,25(}".4 and enthiels 55 -% Oléfine; die Siedekennziffer war .
- o’,, - - e .. - :

Wie 8ius Tebelle: 2 hervorgsht, verliuft die Polymerisstion nicht
s0 glatt, wie wir es hel resktionswilligen Orackbenzinen gewohnt
.gind.. Deun -in den 3% sufeinandaerfolgenden Synthesen fullt.mit 2% .
AlCl, die Kontaktslndeudildung rasch ab, wil 4ie night umge-
notz?on Olefine stark snsteigeéen. Wir ha{nn in fritheren Versuchs-
_reihen nschgewlesen, dass die Ulbildung. beglinstigs wird, wenn
#:.-4e hohen NZ und VZ Wertenldl as Ausgangsbensin liber Natronkalk neu-
© tralisiert wird. - ‘ o I

~UngereAbstoht;-durch-wenige-Versuche—-die-untere—Siedegrense—-zu—e.
‘mitteln, dle-eingshalten:werden muss, -uk ein U1 VPH = 4,52 zu
erhalten, wurde bei der Tabelle 3b nioht erreichi. Die ermittelten
Polhdhen oxrdnen sich nioht in eine mif der unteren Siedegrenze '

‘fallende Reihe. Dis bel 1%0, - 140,150 ~ -erlimltenen Benzinriiok=.. .. ...
-sténde liegen ebsn zu dicht nebeneinander, besonders wenn man be-
denkt, duss Gie Tolhthe. erfahrungsgenias nur mit einer Gensulg-
koit von wetwa 0,04 Toilen angegehen werden kanne = - )

benzin im ieb gewonpenen Kontaktd L -
Dor  Betrleb beabsiohtigse szunichit, des 1ber dem undsstillierten
Benzin laufend gewonnsne Kontaktdl . die Sonderproduktion SS 2010
nit einzusetzen. e Anl. 3 lHsst oY .Bnnen,' dass sich bereita nach
1 Synthese mit dem Pz.-Bickstd. 7 140 ~die Folhdhe 1,53 einge-
stellt hat. Eigentiimlich ist such hierp d=as. dae Xontaktdl mit

2 % AII.G].3 nicht zu~-, sondern etark a . T

- 5=



Ruhrchemie Aktiengesellschaft -3 -
_ Oberhausen-Holten

i1 Syx;xthéaoxi mit Orackbenzin, Probe vom 10.8.42

v ‘ Anlage 4 - 8
Anlage 4,57 Analyse und Destillgtion des Benaing

Diesé Benzinprobe ist' ebenfalls durch stiirkeres schiidliche Belmi-
schungen- gekennzeichnets N2 = 0,47, VZ = 0,57« Die SKZ liegt mit -
152,8 t:l.eros els, Benzin.-I. Un eine breitere Ubersicht zu erha&ton,
warde ab 80" einme Reihe verschiledener Ciederlockstinde bis 180

hergestellt und polymerislert. Der so erhaltend Destillationsrliok-
stand > 140" zeigt etwas glinstigere Zahlen als das im Betrid fir

die Flugslfadbrikation verwandte Material III: = - - ;
S T . Benzin II Benzin IIT *°

Rstd.> 140° Olefine 6o %. . - 59 %

. R . 8K Zifrer i79,7 174,5

In dem durch Feindestillstion sbgetrehnten Tiefkondensa - §1ind vor
_8llem Qb':' und QG--Kphlanwaasersto_ff_e', dann Butylen enthalten (Anl.5)..

Anlage 63 Abh#ingigkeit der FPolhShe von dexr Siedelage des Benzins,
Die mit den versahiedenen Destillationsrlickstinden _durchgefihrten
Olsynthesen ergeben folgende PolhShen: RN

Benzinstd.  Arnteil V.Bz. - _VEH

+ 8a° ” 86,3 % - - . 1,62

100 - ' 76,6 1,53

~1%0 64,2 " 1,5 -. -

~ 140 . 59,1 1,52 6 aus 9 Werten)
> 150 53,9 .. 1,% = o
~ 180 36,8 . ) 1,48 .

~E5Istauf el Tdasgdte—Verlegung—der-unteren—Sledegrepze——-
.von 100 bils 150° nicht mehr ensprioht. Es kdénnen so ab. 1loo '
20 % des Ben:ins abdestilliert werden, ohne dass dilese Massnahme
die Polhthe des Ules verbesgsert! , » y
Ferner wlederholt sioh in der Tabelle 48 die Beobgochtung, dass bel
der Relhensyntiese infolge mangeluaftoer Xontakt8lbildung die Rest-. =
olefine rasch ersteigen und damit die (laugbeute sinkt. Tie normale
Zusatzmenge von 2 % AlCl, reicht also flr die Dauersynthese nicht.
auss Diese Schwlerigkeit”in der sfontaktSlneublildung nimmt nach
Tabelle 4b mit der Steigerung der unteren Siedegrenze des Benzinsg
selbst bei reiohlichem AlCl.~7usatz noch zu. Wir haben die verschier
.denen Benzinrlokstinde trot3 dbfcllenden Olefingehaltes ohmne Kon-

Py

taktbizusatz jeweils mit 4 % AlCCLa polymerislert:
Benzinrstd. Ole¥ine  _Kontakt#k neu

>80°% 68 "% 11,8 %
~1eo 65 . - (7,53)
~13%0 61" ’ 8,8
140 - 60 ) 7,8
S 35
Durchschrift '
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Die Erxkl: fir dieses Verhalten bdzgl. Folhbhe und Xontakt¥l—
bildung ist hohetwahrsoheinlich derin zu suchen, dess das Oraock-—
benzin in sinen oberen Siedelagen noch Primiirprodukte (Crackein=-
gate) enthilt. Wihrend an usioch die Polhlhe mit% steigendexr Siede-
lage d.h. mit zunehmender L:n e der O-Ketten immer besser wird,
wird sie durch den anteilmissig immer stixkeren Einfluss der . °
Primirprodukte derart versohlechtert, dass fast eine Xompen-

sation eintritt. ’ . ‘

Anlege 1l -de : : pbek alctSl

Setet man wie beli Anly 3 des im Deunerbetrieb der (lanlage.erhaltene,
mit Gesamtbenzin gebildete Kontajtdl im Verhilltnis 1 Gew.T. XKt51

t 2 Gew.T. Benzinriickstand >140° ein, so 1ist auch hier der Weoh-
sel dexr PolhShe bereits riach einer Synthese vollrzogene s

- : < e
Dig Fabrikation des fur die ersten to Flugsl erforderlichen
Inhibltors erfolgte in eimem 150 1 Rihrikessel mit eélner Charge
von 74 kg dsrgestalt, dass dquimolekulare llengen von Diphenylamin
_und Schwefel unter Zusatz von 8 % .A}Gla,zga..gmmen mit vorgelegtem
Flug8l durch Erhitgen auf 150 - 180" . sd Thiodj)phenylemin umgesetzt
~wurden. Die nach dem Erkalten erstarrte, zlemlich welche Slhaltige
Rohschmelze, dem Ausgangsbenzin zugésetzt, dlenmte sls Inhibltor.
Vie sus der Anlege 8 hervorgeht, ist die Wirkung von 0,2 % Hohschmelzq
“geréechnét ohne '8 , auf lgo Gew.T. Benzinrlickstand > 140" aus den,
ersten Chargen gsnz ausgérelchnet. Die Alterungszehlen 6 Std. 160

ertliliten alle Erwartungen. = _ N

.- S - - . . i L - o . z v - .
Eine weitere Prilfung der gegamten Phenthlazinproduktion erfolgte
gendss Anlage 12. h

. : - R Ty - : .
TSyt Hewen it denBenzinrataeus—Tan—8—I{

‘ Anlage 9 = 12 . _
. ¢ . o
- Wir kommen nunmehr zur Folymerisation des Benzins, das im Betrieb. -
tatgdchlich auwi’ ius to Q1 5§ 2070 verarbeiiet wurde. Es war ein
Testil.iativasruskstand 1407« ‘

Anlazé 9; Analyse und Degtiliation des Benzinrgtde L
Wie dle beilden Proben I und II hebt sich auch 1II mit seinen hohen
_‘NZ~ und Vi=Zahlep als ein besonders unreings Benzin eb. Die sonst
tbliohe Reinigungsmasmahne, einen grossen Teil, hier To %, erneut
abzudestillieren, fuhrte zu keinem verbesserten fusgangsmateriel ™
fur die Ulsynthese: die WZ und Vi bleben rnnch wie vor -hooh. B

auch bei dem Benzin III die unter Anlage 6

besprochene Anwesenhelt von Primarprodukten in stérender Welse
geltend: Die Polymerisation des Destillationsriickstandes (30 %)
ergeb trotz heher, Siedelgge ein U1 mit der Polhthe von pur 1,531 |

Ubrigens madhte sich

-5



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

Zur Klsrung der Frage, welche PolhShe nun mit dem Benzin IIT
erzielt werden kann und wieviel AlLCl, benstigt wird, wurden nach-
einandexr lo Synthesen angesetzt und Zwar zundohgt eine Reihe
(An1,10) unter Zugabe von 300 g Kontaktsl auf 600 g Benzin, Tank 8,
dag b er normalem Gesamtorackbenzin in der §1anlage gewonnen war.
Bildete sioh neues Kontaktdl, so wurde die zusfitzliche Menge ent-—
fernt, andererseits bel Gewichtsvernminderung des Zontaktes die .’
fehlende Menge wileder erginzt. Es blieb also der Katalysetor

dauernd auf konetant 300 g« Um nun zu einer jedesmaligen Neubildung
von Kontaktdl zu kommen, bedurfte es eines AlOl.-Einsatzes wvon

¥ 3,4 %. Bei 5,9 % Restolefinen bildete sich n-941 in einer Ausbeute
.von 50,1 % mit der VisodsitdtspolhBhe 1,55. Die Bedingpungen des :
RIM gind elso hiexr keum erreicht. DNie Umstellung mit dem Betriebskon-

Takt51l ging fasch vor slch: sie dauerte nur 1 Synthese. -

. - . 4 :
In dexr Parallel hierzu gefiihrten Synthesereihe ~ Ahlage 11 -~
wurde der Kontektdlzusatz 1:2 zur Synthese.I unterlessen. Der
_Vergleich_ergab: Bei_einer Stelgerun..der AlCl.—Zngsbe_bis 4. %, _
.im Mittel 3,6 %, fiel zwar das Kontektdl etwas”reichlicher an
(3,1 % statt 2,4.%9), indes Blieb die n-0Ol-Ausbeute nur ¢ 47,6 %,
also 2¥2 % tiefer. Die Restolefine stibgen entsprechend von 5,9
auf 7,5 ¢ . Die Fahrwelse des Betriebea (1 Teil Xontaktsl auf
‘2 Telle Benzin) wirkt sich &lso glhstig aus. In dem MaBe, wie die
Menge des Kutaelysators in der Folge der Synthesen zunimmt, sinkt der
Bestand an Restolefinen ab: - . :

Synthese Nr. Kbntakt&ibés}agé .'Réstblefigg N
I R 75 & T 16 %
v . 95 g ‘ 1o %
vI 127 g . : 4 % .

VIII . 238 g i _ 3%

In dér Apparatur des Hauptlebors wurden insgesamt etwa looco. kg
des 8lhaltigen Rohphenthiazins hergestellt. Um zu priifen, ob )
die Rohmagse den erreichbaren Stabllislerungseffekt zeigt, wurde
‘ein Durchschnitt deér gesamten Produktion in verschiedenen Mengen:
dem Benzin > 140°Tank 8 vor der Polymerisation zugefligt. Die
Anlage zelgt, dass 0,2 %, gerechnet ohne 01,'einen $ang ausge=
zeiochneten Effekt gaben, gemessen am Alterungstest 60”, dagegen
2,15 % oder gar o,1 % nioht genligen. '

Durchschrift
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. Zusamg:a-gtzﬁg

Aunsgehend von _bestimmten Siedeanteilen wurden mit 3, durch hohe
B§Z und ‘VZ oharakterisierten Crackbenzinen der. (lanlage Synthesen
darchgefiiirt, um zu einem” Flugdl von de.:Folhshe 1,52 zu gelangen.
‘Lie Benzine.verbraudhten tryotz Kontaktdlzusatz anffallend viel
A.Tl.(}%3 (3,5 - 4 %) und ‘ergaben bel ,einem unteren.Sledeende von
149 eine VPH von 1,54. Eine. Verschiebung dieses unteren Siede~

. punktes in weiten Urenzen wirkte sich Uberraschend wenig auf
.die- Polhthe ause Dg; Verwendung von Betriebskontakttl 1 : 2 zZum
Benzin verbessert die Ulausbeute; die UMAStelluns des artfremden
Kontaktdles vollzieht sioch bereits nooh 1L oder 2 Synthesen.

Lie bisherigen technischen Sohwierigkeiiten bei der lerstellung
von Phenthiazin aus S, (C Irs) NH und AlCl, wurddn durch Vor—
legen der gleichen llenge: wgitgehend. ﬁbngu'ndan.‘,,Die Inhibitory
wirkung &ieser so erhaltenen Rohmasse 1st sehr gute



}
Ruhrchemie Aktiengesellschaft . '
Oberhausen-Holten Anlage 1

'Vorve:;-uohev fir aie Umstellung des ‘Uibetriebea'aat Flugdl ss 2010

Ie Craoﬁ:bénzj;n Nf. 33.66‘ .

..Ansgangsmaterial 'bildete das Crackbenzin D366 aus der Oirumiuyxe, -
das allerdings etwas hSher siedet, als der wvom Betrieb angegebene

Normeltype Um ein Ol VPH = 1,5 =~ 152 zu|erhalten, wurde in Ver—
suchslaboxr in der Praktioﬂerlmlonne ein Tell des Benzing ab-.
destilliert. Benzin 3’566 hatte. Qo - 0,7%, NZ = 0,47, VZ = 0,58,

-1 Engleranalyso ‘ . v 3399

| gtrg:%:{gb g:::ﬂ . IDe;sgsgstd.‘;De:t Rgtd. !De:t gsva.
i i . { . I R o S . -
‘:%edet % - ’ 50° ! 1420 " 156? . « o 1550'
‘5vo1r % 64 "/ 7L .. 154 . 160 ., _165

ite.. = i- T5- 88 i 158, .. 163 . .  .169
SPYOUUERINFIRUS? NSRS PSS WA V- SO | ¢ S—————— | L -

30 c415 0 ;128 L tate . 179 . o 180

40 . 137 astc ., 183, 0 185 .t 187"

o~ 453 EAT1 e - 4908 191 - 1920

6o ... 169 . ,'186 boo197 . 198 | . 196,

0 - .82, 198 .. 201 '} 203 ., 201"

‘80  ; 193 :205 - 27 - ¢ 208-. | 206

9 ' 2e8 2157 213 214 a5
95 . 218 ' 223 i 219 | 220 . 21T ’
Siedeka: ~"146;7° " 159; 7"""j'_j"188,'-"-" 1 °"190,57 ¢ 191,%

plexmej-’”""'- 6,4 1. 5T % | 554 - 534

"2) Atmosphirische Destillation

‘ | e B e s S ’: >13°° - : > 140'0 .,T - , . >1'5°° ~
Destillat. . - ' 33,1% .  36,7% 41 %
'Rickstend’ = | 6676 % * ' 63,2% ' 58,8 %
‘Verlust . ~ = _0,3%; . _o,18% A;J_ﬁ
i : ' . Yoo % .- - oo % .| loo -%

Durchsch riﬁ .

A/8 30000 9. 42 G/OTBY 22047



Ruhrchemie Akhengesellschaﬁ Anlage 2

Oberhausen-Holten ———a— et

I. Orackbenzin Nr. 3366

"Sa) Ulsynthesen mit dem undestillierten Benzine

Es wurden 3 \Syntheaen angesetzt; dss bej S.I anfallende Kontekt— -
51 diente fir 8 II usw. Dauer 8 Std. 9% .

71
S I S 1X A js'"fi’i—‘m—. -

‘Binsatz Benzin | ' Soo g 500 g ' 510 g
AL0L, ' 4 % 2 % : 2 %
Eontakt8lausats - i 69 gaus S I 735 g aus II
Kont .81 nen b +98 % ; -12 % ' 40,2 %
Restolefine L 7 % ; 12 % ! 32 %
n-01 Ausbeute ; 50,- % | 56,6 % . 48,9 %
ILER S ot 9,2 7,6° o 7,9°
VPH ., 1,64 . = 1,63

L ‘ B 5 I

3b) Olsy‘nthesen mit verschiedenen Beﬁzinfrakt_ionen-

‘Da(uer T Stde. Q5 ’ Bzeinsaté 4?0 8 . : C T 539’9““'-:

T . .A$13°o-_n.,.f., )}1460_““‘;"‘<'>14O° - .§15)15°o ’“
mo, 44 4% 24 4%
Ktblzusatz L - = ,wvonSI - .
Kt61 neu . - +5,7T% . +7,5% , =~4,5 %; ., +2,8%
‘Restolefine 4 % 3% - -
.n-él Ausbeute - 48,~% . 45,7 %. . 33,7 .%,, . 41,5 %
B P 15,3° 17,7° 13,5° 14,7°
L f 1,5¢r 1,52 i 1,52 . 1,5
! ‘ L i

Durchschrift

A/8 30080 9. &2 G/ORAR 27047



Ruhrchemie Aktiengesellschaft v
Oberhausen-Holten
Anlage 3%
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I. Orackbenzin Nr. 3366

30) Umstellung der Polhdhe bei Verwendung von KontektSl-Betrieb, .

" hergestellt sus Gesamtbenzin.

Es war festzustellen, wlie rasoh die Umstellung der Folhidhe auf 1,52
erfolgf, wenn man fur dile Polymerisetion des Benzinriickstandes

> 140~ ein Kontaktdl des Betriehes verwendet, das bei der Um—
setzung mit Gesamtbenzin gewonnen war. (Versuch 3371/6): '

Einsatz Crackbz. > 140° 1000 g = 100 %
S AMCly 24m=20g '
EontaktSl gus Betrieb 500 g ; . - .
~erhitzen 1l Std. 40°, 2 Std. 60%, 4°Std. 80°, 7 Std. 1oo
Kontakt8l neu 100 g sufgenommen w -lo % -
—Restolefine w135-%~ ' '
n-01 Ausbeute = 47,7 %

" 8 . =0,853
LI = 7,4°

‘Die Umstellung ist hier ‘also bereits nach 1 Synthese erreicht}

Dorchsdhrift

T A5 30000 8 42 GOTDI 27047,



Ruhrchemie “Ak'tic;ngesellschaﬁ

Oberhausen-Holten

Anlage 4 '

II. Wrackbensin, Probe v. 10.8.42 ¥ 185

Am lo.August wurde im Eetrieb. eine Probe Bzy genommen, die dem

Normaltyp {Anl.l) niherkemmt. Ausser dem Destillationsratd. ) 140°.

wurden guch nooh verschiedens andere Anteile untersuocht und zur

-Polyerisstion elngesetzt. - Bz. hatte:

VZ = 0,57,
1) Ezgéleranalys"e-

d20.- 0,750, NZ = 0,47,

3399

a8 30000 b 42-G/0T52 27047

[ j@es-Bzil€140° >80 [>100 [ 3136 | 3140 3150 80
%:%‘#'t _ 45° {} .37° 80° f ]94° 1 142° i .145° ! 154° 180°
[SVeL &l 78 | S5 i 97 123 | 152 | 152 | 165 187
o | 88 161 | 106 | 127 | 154 155 . 166 - : 188
20 © [/ 1e8 . T1 120 | 137 16e 160 i 175 ' 190
—30 (126 .78 135 0 145 | 163 - 168 | 179 . 19%
Mo ia4e v 85 [ a9 D60 | 10 | i3 0 183 193
ST TG T T2 163 16T 176 [ 179,187 196
160 “1175 | too- F 173 . 178 183 . 185 ' 192 . 198
To - - 185 1 113 -~ 183 1_187 } 19-1‘_".;:.—.:5;!_,_' 19 , 197 201
8oy S 77194 (7125 196 194 | 196 198 | 201 205
90 .l 204 [ 163 | 25 |22 | 203 ;' 204 ! 208 < 210
C@5- . i212° " 1172 . !1Po9 | 210 [ 207 - 208 [ 213 213 (
SK2 f;-~j;152;a-f*~99;3~§¢158;1- “1675=1 177,91 T 179,7 ;. 188,3 - 197,477
plefiné~“{'7o % "85 % 68%!| 65 %0 614, . 6o % ST % 49 % -
IR ! o et _— e,
2) {L-tms_‘ph.arisc;h‘e Destillation - 3399
e g n e o oo g e 4’7"85""'” B ..E\’;1°d ;\ ..7_.13014.”, ; ﬁ/14°,, - >15° '7180 -
. . { . : . I i X . B
< e B R g R I

‘Destillat 12,9 0 22,7 . 35,4 - 40,7 - 45,8, ..62,6

H . . A - M R W ¥
Rstd. ! 86,3 i 7616 o 6412 59,1 ¢ 53,9 P 36,3"- -
;Verlusit a ©,8 | _0,7 0.4 ‘ o2 0,3 . _0,6

! C i : . 1oo, - : loo,~- loo,- ‘ loo,- loo,w ’ loo,-

Duichschrift
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Anlage 5
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II. Oraokbenzin, Probhe ¥y 10.8.42 F.18%

3. Peindestillation

Gew. .%"

© AuB BDONO 9. 42 G/0T5Y 87047

?: Praktion - \ ; d20 Tiefkondgnéat i
:a) Gesamt benzix o-=2.725 . dag Tiefkondensat enthilt
; TKondensat T . 0,600 - Cyilg 0,8 %
67~ 82 6,7 687 | CgHy, 3,1 %

' 82 - 110 12,8 714 : o

110 - 135 13,2 729 Gy 3,7 %

‘135 - 160 11,4 738 C.Hg . 14,2 %

160 - 184 12,9 745 i =0 Hg 1,- %

184 ~ 205 15,7 751 o 32,7 %

‘205 - 224 16,2 755 ' - -

Rstd. 224° 1.3 , 787 Cg 44.,5-%

. 5 .100 Gew.% | 100 Gew.%

b)_Foindestillat < 140° q,, = ©.699 " .aass m enthaly
~T Kondensat - ;. 15,8 - - 170,600 CxHg 2,1 %

78 - 82 . 12,6 .y . 679 C4Hy, 6,3 %
182 - 110 28, L7112 CgHg 2,5 %
Vo - 135 19,6 728 C4Hg 12,5 ¢

‘1?5 - 16o° . 21, 4 T40 i C4H8', 0,7 %

.‘Rstd.‘ 160 2,6 755 gg _ '40,2_;? |

! _ i 100G W0 156 Gewe%

‘8) Destilletionaruckstd. Y140° d,, = 0,751

bs110° - 39 T o s o

11o= 135 13,7 735 -

135 - 160 30,~ 744
160 ~ 184 23,4 752

184 - 205 9,2 755

205 = 229 13,2 766

Rstd. .229° 8,7 - 780

P 100 Gew.%

L.

Durd’l;dﬁriﬁ



' y Anlage 6
Ruhrchemie Aktiengesellschaft _ _____5__._
Oberhausen-Holten ¢ .

Ix. .i:nl;benzin » Probe v. 10.8.42,

4

MMM@W ‘ ‘;./
Kein Zusatz von KontaktS1 aus Betrieb oder- Inhibitor.])auer 7 95° .
. 33?2, 3399

: . { st ‘s | szmx | siv | eI ' os11 -
; 1k H ' : 4 § i )
! * o = o == .
Einsatz Bz. ' 500 g | Soog |- 500 g Soo.g_':j 400 g = 400 g }
—_fAlC‘l3‘ i 5 % ;.g_% L4 % 2% f4% 2%
;xt&lzusatz‘ f' - J: von I f von II ' von IJI’ - " won I .
1 K681 neu '+9,4% 9% . +3%  +2¢4% ;+7,se£§ -5 %
~TRestolefine T % T I8TH T 28 % T4 ¢ 1 = 39 %
Sn=OL 52,6 % 44,4 %2 37,8 % 35,- % [43,~ % . 28,8 %
B - 18,2° | 8,5° | 16,4° ; 12,3°  143,9° ‘ 14,5°
" VPH 1 53 | 1,54 j 1,55 1,52 ‘1 ,53 1,54
MS Mittel von 9 Werten ergab aioh die Polhlihe von 1,52
- g‘ wﬁls nthesen mit den--so ; & T e
Kein Zusatz von EKt-01 aus Betrieb oder Inhibitor: Dauer 70 95 9
339
a €140° - y8e° - 1qo°~*f"')130""_"3')1’50" . 1>180°+
i . A . Lo : A ; . e | R
*Einge.Bze 400'g : 400 g 400 g 400 } 400 g . 400 g
41014 T4 % . 48 - 4% 4% 5,42%\5._495
‘Ktélzusatz! - ! - = L= e ! -
Ktél neuw . + 11,5 %+ 11,84+ 7,3 & . + 8,8 % . T % + 3,5 %
Restolefine 18 % 44 5% | - ot 5 4
POl 64T % 53,28 54,54 | 48,5 4| do,- % 40,7 %
T Wee 16,47 10,59 10,9% | 15,-° F15,9° 1 13,4°
e o vEH |- 1,78, .1,62!. 1,55 | 1,5 | 1,5 .| 1,48
- ] ¥ b T | 1
‘Durd'nsdlrift

, ‘
A B 500R0 § 42 206254 .G/O752



Ruhrchemie Aktiengesellschaft Anlage 7
Oberhausen-Holten -

- IX. Crackdenzin, Probe ve lo.8.42

13 \ r Polhthe bei V. n n_Kon 81-Betrieb

I cares oo,

In der mit Kontaktbl—ﬁetr:l.eb durchgeflihrten Relhe Imrden zuntichst
2 Synthesen mit undestillierten Benzin durchgefihrt, dann wurdo
aud den Destillationsruoketand )140 umgestellte

. 3371

,i | GesaBa: | GesaBz. (>140° D 140° [>140° | »140°

5I . S II | SIII SIV |8V 8 Vi
— f : S
gE:I.nsatz ‘Bz : 800 g ‘ 800 g 800 g: 8oo g. 800 g 8o0 g
101, . 2% . 24 ;'4%,2% 24 2,5 %
[Ktblzusatz . 400 & , “400 g 325 g 40l g, 4d0 g _ 418 .
. " neu +1,3 % - =1o,T % . +3,9 % +o, 1% el,~%  +1,~%
iRestbleﬁ.ne o126 27 % 7% 15% 40 % = 28 %
n=0L ., 61,3 %, 58, % 51,-@5&5% 49,9 % ;42,8 %
Lt Ve o 6,2° 1 F5,1% 1 13,7°18,4° | 9,-°  10,4°
;™ VPH . 1362 [ . 1,62 | 1_,50 |[1,49_ ; lv »52 11 52

i . o

Beim Wechsel stellt sich dle VEH sof'oﬂ' >atl1f 1,50 ein.

Dur-dmsdmr«i'i’:t :

A 5 500N0 § 42 26254 6/0783



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten Anlsge 8

Il. Creackbenrin, FProbe ve. 19.8.4'2

" 2140° wor der Syng hose S - . " .
Bel der ﬁ;ratellu.ng des Inhibitors waren 2 Teile 01 aurf 1 Teil Inhi— -
biter vorgelegt worden. Es wurden auf 100 T. Bz.»140° 0,2 % (T.)
Phenthiazin, das U1l nicht gerechnet, als Rohschmelze zugesetzt.

- Anbel 2 getrennte Versuche je 3 Synthesen, Dauer 8 Std. 95°, 5372 "

r | Izhibitorprobe Fr. 3  |Inhib.1 |Iohibit.2 Inbib:3,
’ I ¢ , S IT sIIr | sI | sII ;8 I
g - H i P ;
- : I - t T - *. R "‘! T
mm“z_ \‘ﬁoo /500 g , 508 500g | 508 500 g ; 500 g
arc1, 5% Y 24 4% i 4 % 4% 54%
Kt8lzus. .- © aus I : -gus II] - i - bo-
nhibitor-m—w—o 2—9b iy 246« o~~2~$-~—o,2 ¢~‘—-o72 %—-‘—*0“2 %
B ¢ H
Xt8l neu ° f+158%‘-126% 1=0,4 % 40,2 % | ¥2,8 % + 2,2 %
§ R } 3 B g
%‘901 ne | 48,-% | 49,=% I 48,-% 28 9«': ! 31 =% 40,6%
VEH . 1,49 0 1,55 1,52 | 1,53 g 1,55 | 1,5
I —— : —
. de 3 Ole wurden vereinigt Die 3 Gle wurden verein.’
Alte 8 G ches 6 Std. 160° o ) ‘
*02 verbr. ———————— T o4 ‘ ‘ , 1,2 %
i+ Y50 ‘ 7 % . 6% -
,VZ. ' T 4,5 o 2,1 :
;+ DK o B 0,08 0,05
..,151;20.,. S N 2,~. ; : L2
Durchschrift

A 5 50080 & 42 26254 G-OTE2



Ruhrchemie Aktiengesellschaft ‘ Anlage 9
Oberhausen-Holten ——
+

1II. Oraxkbenzin, Betriebsritckatand 3140° Tank 8 (3.9.42)

. ]

- Mit-dlesem im Beprieb durch Orackung und Destillation erhaltenen
Benzinrstd. sollten die erston toc ¢ Flugbl im Grossen hergestellt
werden. Dag Material wurde 1) direkt aus dem Tank ohne_Vers.nderung
2) nach erneuter Destillation (3o Std. Retd.) untersucht. '

. 3399
: Tttt andestilliert” inm Vers.Lab. destilliert
f . Tank 8 7o % Destillat 30 % Riickstand
Olefine . 59 % 67 % : 40 %
"2 S 0,75 _ 0,65 , 0,67
vz s . 0,94 ' 1,- 1,39
:@glgrangx’ 86 ; _ )
'piedet ‘ab - - ©o132° 130° 186°
G Yo% R 7 S 137 ’ 192

lo ' 148 T4c 193

20 155 145 . .195

30 159 152 197

40 .167 157 198

56 - ' 174 163 200

60 181 168 201

7o ' 187 175 204

8o 194 182 . 206

90 203 ’ 19 ——210
. 95 . 206 ' 195 L 213
Sledekennziffer  174,5 - . 163,6 202,1

o 5 56080 B 42 36254 G/O7BE

Durchsdhrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft Anlage 10 .-

Oberhausen-Holten

III. Orackbenzén, Betriebsrickstand 3140° Tank 8 + Kts1l Betrieb -

- : .3399/16

éS‘yﬁtheae' -§A_1015 jKtlSlmenge% K:gi' _OEQEIEeg ﬁs-ggth 3;31“ f ; hw-rz% -4
— S R 3 i % - i % T
. ¢ 3 . 300 P-3 {8 i 55,5 | 9,4 | 1,58°
I 13 17300 42,7 | 6 50,5 11,9 | 1,54
'IIT i 3,5 ! 30 ! +2,-1 7 . 48,- 11,6 1,54
IV | 3,5 | %0 | +15 6 ! 49,7 12,8 1,54
v 3,5 | 300 I *4,- ! 5 L 51,6 Fi13,- 1 1,54 -
VI ! 3,5 ¢ 300 | +4,5 | 4 | 49,5 . 013,6 1,57
NEET— ‘3,5 ! 300 P +4,2 |8 . 50,2 13,9 - | 1,55
i 3,5 | 300 43,7 | 4 | 48,5 152 ' 1,5
IX 375 L S E A Tas e i 1,53
;X 3,5 | 3oo L *1,5 7 | 49,4 15,3 i 1,56
Hittel | 3;4 % - _ +2,4 % '5,9 % | 50,1 %13, | 1,55

Der fir die evsten 1oo to qugﬁl vorgesehene Destilliationsrickstand
wurde mit'Kontaktésl aus Betrieb, des #iber normalem Gesamtora okbenzin
erzeugt worden war, zur Synthese I - X angesetzt-rEinsatz je 600 g
Benzin; bauer 7 Stde. 95° : )

Durchschrift

A/S 230000 9. 42 G/075% BT047



‘Ruhrchemie Aktiengesellschaft anl
Oberhausen-Holten ) ——-:2:-2—

IIT. Oraxkbenzin, Betriebsriickstand 140° Tank 8

; ¥

*:

iﬁ_dér I-X v-vurde das'“béi der ;ié{:en Synthese gebildete Kontektsl
der zwelten zugesetzt usf. :
Einsatz je 600 g Benzin; Daucr 7 Std. 95°.

| _ | % __ 3399/12
Synthese 101, | Ktsl- | K6l | Rest= | n-bl. 2=l g
‘ . menge ; neu . olefine’ . Ausbgute, v50 . ¥PH
/_:.J : % I g % = % " % = ‘ -
¥ P4 ! - +8,5, - 6 © 47,8 . 14,6 1,56
1T ‘ '2’5 : 75 o “,3,3 : 16 : 46,8 o '10‘,‘ : 1,53
I . 3 1 Te . #2111 41,7 . 9,4 1,52
- 3 | 95 | -o0,8 lo 47,- 10,5 1,54
v 5,5 ' 108 . #1,- 12 46,7 12,5 1,54
vI . T4 ‘ 127 ; "’4,3 ; 4 : 49,5 13,8 . 1'54
VII 4 | 179 i +5,8 4 48,7 12,6 . 1,53
VIII .4 238  +5,7 3. 49,- 14,8 1,53

J— H i H : ' . e B .
L IX P4 ;296 P #6,- 5 ; 43,2 © ¢ 15,4, 1,54 .
X 4 | 300 42,3 4 49,7 . 15,6 1,54
Mittel | 3,6 %' - . +3p1% ' 7,5% 47,6%  12,9° 1,54

. i ' i Ly ) i ) i
Durchschrift

A/S 30000 0. 42 G/OTBY 87047



Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Hoiten

Anlage 12

III. Oraskbenzin Betriebsriickstand D 140° Tank 8

3) Prufung der gessmten Inhibitorproduktion

E;I.n Genﬂ.eoh aus den‘geaaﬁten'ﬂ!ajgesproben dei- Gl.halt;éen Phenthiazin~
Rohschmelze wurde in verschiedenen llengen dem Benzin III vor dexr
Synfhese zugesetzt. Bel den Mengenangaben ist Adaa 01 nioht ge-

reéhnet. ’
- — 3377
‘. R B L . ) . - O
Zugabe zun Benzin III . Synthese ; Alterung 15 1 02/.h 6 Std. 160"
) O,Verbre. :+ V, V2 + DX H,0
S ;. 50, S22
: < % g om
ohne Inhibitor I . 15,8 " 198 ' 48,4 0,72 8,7
—ohne TuhibitoT A AN | TS B ¥ L B T BT
'0,1 % Phenthiazin roh ' I 13,4 140 62,9 0,88 10,5
0,1 % Phenthiazin roh | IV 8,6 ' 8 '30,8 0,74 5,8
. SRS S A i i . e
0,15 % Phenthizzin roh @V 5,6 ., 51 | 18,4 0,47 - 2,2
0,2 % Phenthiazin rohx I 0= . 8, 'I'Gi 0,09 1,2
. - - - — H === M &
0,2 % Phenthiazin roh III 0,~ 1 2, 2,8 0,120 1,-
L : = .
0,2 % Phenthiszin roh , IV. . . 0,~ .. 9. . 3,4 0,10, 0,7 -
: ‘ | | H !
Durchschrift

A/S 80000 9. 42 G/0TOR RTO4T



thrchemie' Akﬁcngese"schc':ﬂ T.Oktober 1947
" Oberhausen-Holten

Abt.HL - 0l1./Fke.-

J«Nr. 42/9/7.-
. ) Herren Professor M
Dr. Ha g e
sDiple.~Ing. So
Dipl.-Ing.'Sprunken
_Niomann .
i Verasuche zur Be T ierunisneigung von Tyco
In Kompressorenhaus steht zur Zeit ein Beutedl "Tyool™ fir die
Sohmierung der Kompressoren in gr¥sseren lengen zur Verfligung.
Bemerkenswert an diesem Kriegadl ist, dass es elnerseits bei der
Verwendung in den Kompressoren zu einar Staufferfett~téhnlichen
Schmiere emulglert und &ndererseits in den Luftkompressoren Alte-
tunsaprudukte bildet, dle Anlass zu Betriebsstdrungen geben.

Wir berlchten im Nachfolgenden zuniichst einmal iiber unsere Versuche,
diese fur normale merktgingige Ole ungewshnliche Emulglerungsnel- -
. gung zu beaeitigen oder wenigstens zu vermindern.,

Es stellte sioh aber 1m Betrieb heraus, dasa diese Eigenthnliohkeit
des Tycols, mit .\Wasser Emulsionen zu bilden, an sich unwesentlichex
ist, Bedeutsamer und bedenklicher
dageyen 1lst dle Empfindlichkeit dea Oles, im Luifkompressor unter
dem Einfluss der hohen Temperatur und des hohen uckes mit dem
~Sauergtoff-der;komprimierten; helssen Luft— zufreagieren—und -Alterungs
produkte zu bilden. Diese werden zunichst in die Kithler, dann

troteg der raumliohen Entfernung vom Kompressor aus durch die Ver-
bindungsleitung in die nachgesohaltete Apparatur eingaschleppt und
verlegen die. Bdoden dsr Trenner.—-— e -

Besondere Massnahmen des Kompressorenhauses - Vhrschalten von Sili-v
cagel, Keliumhydroxyd imd Stoffilter - werden studiert, um die Al-
terungsprodukte abzufangen und eine Verstopfung der Trenner ‘Zu ver—

melidene. *
Untersuchungen tiber die Einwirkung der Luft auf Tycol und ahnliche
Ole unter Druck sind angesetzt, wir werden nach Abschluss iber

das Ergebnis beriohten. .

Wir haben also zundchst eine Relhe von Versuohen durohgefuhrt,_um
die Tendenz des Tyools, ‘Emulsionen zu bilden , zu beseltigen. .-

Keiner dieger Versuche brachte einen Erfolg. So. wurden fulgende

_ Masanehmen im LaboretoriumsmaBstadb probilert:
1) Reinigen mit funsile. Des Ol wurde mit 5 % Tonsil 15 Mlnuten lang
bei verschiedbnen Temperaturen geriihrt, dann filtriert.
NZ = 0,49 Vs = 0,83

Ausgang .
.5 % 'Tonsil 15 kin. loog 0,17 0,23
: " . 150o » o,2j 0,30

n : . 200 o 0,26 L 0,33

Also jJe haher die Behandlungstemperatur, amso gerin er war der
Rluckguang der NZ und VZeé

2) Raffinieren mit & hwefels¢ur . Das U1 wyrde mit 1 % konz.Schwetfel.
‘suure, die aui Tonsil verteilt wer, bel 60 C ¥2 Std. lang erhitzt.
‘ Filtrat noch dls mit 2 % Tonsil geklurt. N2 = 0,38, Vi = 0,45,
Durdhschrift o _ /o

A5 30000 9 42 G/OTEE 2"047



. Nachpehandlung mit A101.. Bedingungent mit 1 % AICl. 4 -Std.
:bhe!-i- 160 ‘B'ruhr"“en." Fonn ontoloren  nod destillieren, bis’Vy, = 34°E.

NZ vorher .= 0,49 nagchher = 0,33
. V2 " = 0,83 ” = 1,15
Conradson " = 2,7 % " = 2,9 %e

4) Fxtrshieren mit g%gg,ag. 1:1 bei ~-17°0. NZ und VZ wurden besser,
Conradson lag bel 3,1 %. :
5) Ext;ahie.rgn‘mit Ani;ig; 1 7. 81 mit 1 T. geséttigtem Benzin,

"dann mit 1 T. Anilin versetzen, spiiter mit Tonsil kliren. -
NZ = ogl3 |
VZ = 0,18

Conrudsun = 2,4 % o

6) Zusetz eines Antlemulgierunusmittels. 0,5 % Pyrogallol hatten

&a8r keilnen Effekte =

") _Vor illat abt o Erhitz man Tycol im Vakuum § .mm Hg,
80 geht euffallenderweise als erster Anteil nicht ein klares,
dinnes. Destillat, 'sondern eine vaselin-thnliche Schmiere iibery -
Diese zeigt NZ = 0,18, VZ = 0,63. Fach deren Entfernung haben
sich dle Eigenschaften des Tycols nicht geiindert. o

Bilne Kassnahime, die ungewdhnliohe BImulgierungsneigung zu be—
seitigen, konnte demnach nicht gefunden w'erd,en.

5
I

y
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 Herren Professor ¥artin
" Pre Ha zemann
Dirextor A1 berta

Betrifft: & ersuche {ber die ﬁmae;zggﬁ'von Dgpﬁggasol zu
 _Sobmiepsd. =

Auf Veranlassung von' Herra Direktor Alberts hmben wir einige
Polymerigationsversuche zur Klirung der Frage durchgefiihrt, welchs
Visoosititspolhshe das 01 hat, das bel der Umsetzung von Dubdbp-.
gagol mus deh KW~Eetriaben mit 610;3;hu.gpntax?d;_ontpteht. -

“Plose zaniichst der’ Orientierung. disnenden Versuohe wurden in einem .
‘zur Verfligung stehenden, sondt anderes Zwecken dlerenden Hoghdriack-
sutoklay mit Rilhrwerk durchgefihrt, dessen “egscrmentel mur sine-
migsige Xithlung srm8glichteé. Es konnte daher die Absioht, die -stark
exothermé Polymerisation ausschliesslich bel Zimmertemperatur zu

__anlziehen,_nichtuvoll-errdcht-werden.wBs—trat—zu—Beginn»der“Gl—ﬂ—ﬂ
bildung vorlUbergehend eine kurze Erwdrmung nnd entsprechende Druck-
ateigerung acf. - A - - - i o

Die¢ Zusammensctzung des alg Ausgdngsmaterialg dienenden. Gagols ist .
~aus der ‘belgefligten Anlagé ) ersichtlich. Es besteht demmach zu
2/3 aus Olefinen, namentlich Prupylea und l-Butyien, zu 1/3 aus
nieéderen Kohlemwasserstoffen der lethanreihe, vornshmlich Propan.
~Fleses Hohlemwasscrstoffgenisch Yot durch geringe Beimengungen wvon
NZ' €0 und Luft ~ inggesamt ca. 4 Vol % - verunreinigt. - ;

“Zur Durchfihrung der_ﬁlsgntheae wurde eine genau gewogene Menge
Gasol in den iutoklaven bia 1o ati aingepress&,‘der vorher nmit
7oo g gesittigtem Benzin, 3iedelage 1%0 ~ 180° beschickt worden

‘war. Das sus dem zugesetzten Al1CYL. entstandene Fontaktsl wverblish .

“wehredd der 4, Hacheinander angesgﬁiien Ulsynthesen in der Apparatur.
Lie jeweils gebildote obere Schicht wurds in der tiblichen Weise ~
Entohlorung und Lestillation - aufgearbeitoty Als Hauptprodukt galt -
das soygensnnte "n~01", d.h. der bei 5 mm Hy 200 {(Dempf) snfellende
Ulrickstand. - s T T T e e e T e

Die Houptdaten der 4 Synthesen sind aus der 4nl. 2 zu entnehmen.
‘Beginnend bei 1o otl stileg der Druck kurzzeitlyg zusammen miteinem
gteilen Temperatursgtoss auf etwa 25 atl,, um denn reasch bis 10 atu
wieder abzufsllen. liie Ansbeute an n—-*1 betrigt etwa 32 ~ 39 %, d.he
dle gute HHlftd der okfinisclen Gasolanteile wird zu hochviscosen

hstassl V. = 15-172 kondensiert; aie Viscosititopolhshe lle:t um
o1 ==

2,83 haidelt sich 2)30 um eln mindcrwertises . lw

Wie bel Crackbenzin sdnstiggr Sieddlagen entstohen neben dem Rlick-—
standadl auch unterhalb 200~ bel 5 mm Hg 8ledende .niedrigviscoge
{1destillate. Wir haben bei Synthese I dlese Nebenprodukte auf ihre
zinigkelt untersucht und fanden:. , : '

: Durchsdhrift
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Sle - _Gew. % . VSO—

Mol Tar 1Y
o= .3 38 .
' 175-200° . 506 ‘.72

Eine genaue mengenzussigse bilanz ‘@er Ggpsolversrbeitung konnte

nicht aufgestellt werden, dn beim Uffnen des Autukliaven und bei der
Verarbeitung der obersn Schicht grissere Gesalverluste unvermeid—
lich waren. Wir haben aber bsi. der Druckentlastung des Juteklaven
aus den noch vorhandenen, durch éine Gssuhr .emessenen Gasolresten
einen Durchschnitt genommen und enalysiert ( Anl.3). Rach den Zsh-
len dieser fnlage besteht. bestenfalls das Hestgas noch zu 1/5

aus - Olefinen. lde - Ausbeuten an Ul hiétten noch stwas glnstiger gele—
gen, wenn aine Auasparung im Boden des intoklaven nicghi die rasche
Lssung des ALC). und dep_Umleuf des aus ibm geblldeten ontakt-

8les beeinxraohfigt hatte. Charekteriatisch an diesem Kontaktsl .

ist- dle hohe Zihigheit und Unbeweglichkeit, wle wir sie.bel normalen
Synthesen aus Crackbengin nicht kennen. Diese ‘paptenartige Feschaf-
fenheit erschwert den Umsatz und lasat es ‘geraten erschilenen, die .
-Polymerigetion bei nichf tieled Temperaturen urchgufizhren. . _

e 2O

zusammenfaasung

Unter mehrfachox Verwendung des anfallenden. auasargewdhnllch zéhen. r
halbfesten Kontoxtdles wurden necheinander 4 Synthesen im: geschlossenen

Buhrautoklav gefahren. Sle ergaben bei .elnexr Ausheute von besten—
W der—Fothete 2, 71=2,65. Dancben entstenan —

in ublichor welse Oldgstillate (Vorpolymerisate) von niedriger Visco-
sitit Vso - l 2 -1, 7 Be

Anlsgen.

,*./,',‘.v. - v e e o ,}{‘, /: .

AT e g e
J . S e - 7
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Lie exakte Ggsanalyae Abteilung 'Sahmitz ergab;

”

ci, ‘= 0,~ Gew.%,
02H6 = 5,9 R
C4fg = 17,5 "

n-C,Hy, = 7,4 °
;vc4g1° =53 *

___suqme_gesazt*gye—&saspesief;§76»6ew;% ¢ 36,6 Gew.%_
0 H, = 4,4 Gew.%

03H6. =-24{- "
1f°4Ha ;_nlzs,a "
2=CgHg .~ = 3,97
1-C Hg = 2,9 "

- Summe Olefins . = 63,4 Gew.? 6 Gow.%

’ 100 %

1 Ltr. normal wilegt 2,07 g«

Durchschrift
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft :
Oberhausen-Holten . Anlage 2

- Als anktionsg&téag dlente ein mit schwacher ¥asserkilhlung versehe~
ner Hihrautoklev, in den fir jede Synthess 7oo g gesittigtes Benzin
vorgelegt waren. In mehreren Teidmengen wurde das Gasol in das vor-
gelegte Benzin eingepresat. Die Aufarbeitung der gebildeten oberen

- Schicht erfolgte iy der Ublichen Weise: Entohlorung, Normal- und
Vakuundestillation. Des Kontaktsl blieb im Autoklsven fir die
niighstfolgénde Synthese. ‘

, 'Synthese I  Synthese II' ‘Synthese III Synthese IV .
Co e A].'Clj : Al(ﬂ.;*Ktﬁl Alclj* Kt81 A{gl,"*xtal
. 'vo'x'éelegt.Behzm__ " Too ’g .. Joo g .706 g .’706:_‘8 -

__A.thz;Gas:o.'.L i ‘!690"*5’ 159@"“& 7T 18 g 13% g _‘ ,
e T 75 .. 4,75’7’5;805_5 5,~% 4Bg'=2,7% 42 g = 3,1 *

Umeetzumg .. .. 12 Std.  Jo 64 T 1oV4 Std. - 14V2 Sta.

maxizal = . 80° 25 stu 95° 24 mtu 75° 20 sti = '8° 28 gty |
CjakeDesgAllatisn ) g 4 ;44 U R
n-Ul Musbeute ' 32,-% 31,74 . 32,6 % 39,2 4
" ay C ou85% 0,889 - o855 .- o.849
"—'—'-7'59 : i 1652° ‘_4 ,, '14,6'“'_ ; 15-:—3—0 NS ‘.1-7.'@‘ =
VR AT 2T 285 . 2,8

Durchschrift
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Ruhrchemie Akﬁengeseilsdlaﬁ : ) ————————————
Oberhausen-Holten ' '

S /‘nnoh . : nach '; ~hBch 1 nach
Synthese 1 Synthoao II { Synthese III Synthese IV

i Gewe. P : Gow.% 5 Gew.?  cew.% -

C,Hg - 7,7 21,1 . 25,5 22,2
OxHg 52,9 44,5 . 36,4 L 44,3 -

3
»n
S
-]
-
-t
N
')
n
-
®

[*Y
|
Q
o
-
}
i

Tad o 11,2

Oglep . 0= 2,0 e, o,=

Somme . 72,8 75,6 i L7 - TN,1

R S 8,9 : . 1,9 18,1 . 1

. .4’6-,..,5 e 'ﬁ_._4’.' - f

1-C Hg" © 0,2 v ey T 9,2 M 0,6

Summe Cler,ee T 24,40 3293 T 22,3
N __Die Reatgase onthalten also 0_4n_Sumina _
tethan E¥-Sto" 72, 8 Gew.%. 7'5,6 Gaw.'%’a 67 7 Gew.% . ?7 7 Gew.‘%

< Olefina 27,2 " 24,4 L0323 7 g, 3 "

i

‘zusenmen - ' loo Gew.% 1loo  Gew.% loo Cew.% 100 Gow,%
& L 1,89 . 1,75 1,68 7 . 1,73

L

Ditchschrift

|
L
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16, Septembexr 1942

Abt, HL - C1/Ke

Betrifft: Vergleioh zwischen Neragdl und Tycol.

Ddr.x m

A & 50O § (2 26254 G uTSE
R \

1.Thermische Destindigkeit 3 Std. 330° ¢

Horrn Betriebsleiter S o h a y e n.

-Conradson v/h_

'i.Sons‘tge Daten .

Emulgierbarkeit
Destillat bis 300°

; 1.34/ 13015 i

Neragil col
V5, vorher/ machher | 37,2% 32,4° g 35.’5?_/ 30,3°
" Ruokgang auf 87 % 85 %
Plemmp.vorh./nachh. |289% 279° 298% 270°
" Rtickg. um -10% ¢ 28°¢ -
2.Alterungstest 6 Std.160%C, 151 62/'1:» S f__-__
0, verbraucht - 2,6% ! o2%
- } i _ -
Nz _0,9 . ; S 201
s T 4 3e -
+ DK . 0917 —’—--9,44\
‘H2° °m3 . ! ) \ 1,5 3 . 1,8
‘Conradson vorh./nachh, 1,34/ 1,75 3,08/ 3,33
3.Alterungstest Druckluft 20 atii 200° C -
0, verbraucht - 5e5 k. g 3T %
ks . ; - '
+ Vs, 42 % | 18
V2 13,7 ' 5 11,2
!

2,46/ 3,77

schwach -

Durchschrift
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P rBiree 1000 . Kol Ze 12

" Abt.HL - Cl./Fke

Hérren Professor lie r ¢
re lila ggeman
Direktor A1 ber ts
Dre. Goethel

in
n

Dis_Stabilisierung von {{len durch Zudutz vonaﬁchwefal 8.
gchvefelehlorilr zum Crackbenzin vor der ?olymuiisation.

»

Tach unseren Vorsuchten hat sich tichwafel bel svnthetislh
uls ein vorzifiglickes Gtabilivierunrsnittel bewihrt. In gdeigneter
lelse gecchwefelte (ile werden in hohem Grade unerplindl \ph_gegen
die Tinwirkung von Sauerstoff. Jber unsere Arbeiten, uiele Schwe-
felung an fertigen s:nthetischen Clen zn vollziehen, berjchteten
wir in 3 Schriftséitzen: am 20. .ugust 1940, 23. isugust 40 und
‘1.Dezember 1941. im vorteilheftesten erwies es cich dandgh, dae
01 & Mengen wie 0,79 #-AlCl; + 0,2 % S zZuniichst auf 170  zu
erhitzen, es dgnn zu enttho;en und uuf eine 2. hdhere thermische
Stufé, wie 260, zu bringen. Durchk diese kombinierte Eiuwirkung
an Aluminiumchlorid nit elementarem Schefel werden die an sich

81len

‘Sanerstoff~empfindlichen {le recht_alterungsfest. Bestenfalls—

ergab unser Alterungetest 6 Std. O2 160~ folgende Verte:

Tindickang (+ 750) =4 % e
——in e- vz = « 1,5

) o + K = 0,02 3

Oxydationswasser = 0,6 cm

Divse Stubilitit behielten unsere Produkte anch nach 2-jihriger
Lagerungs. = ) . : . ' —
N oo s N .. .

An  Stelle von elementarem Schwefel haben wir in ‘den Veresuchen

Nr. 2403, 2421, 2457, 2600 ~ August.-bis Dktober 38 und Februer 39

—'a}s Stabilisiermnmpgsnittel Schwefelohloriir(,Cl,) verwandt;

eine exaktere Bewertung dieses Mittels war ung 15dessan‘nicht
—mBgLicH, Ay demdal s Aer Alterungstest von uns Aoch nicht Busge-

arbeitet war. - : - : '

§
Wir haben neuerdings den Schwefel direkt in das CracKkbenzin
‘eingetragen, also-yvor der Jlsynthese- zugesetzt. Herr Pfofessor -
“Martin veranlasst une, in analoger ‘‘eise auch das ..,Cl; den
Ausgangskohlenwasserstoffen zuzufilgen. (Schreiben vom ?6.qu.41)t

Dér vorliegende Bericht bringt eilnen Vergl: ich, wie diese beiden
Mittel unter vercchiedenen Arbeitsbedingungen wirken. Die Wrgeb-
nisee 'der hierzu durchgefilhrten Vergsuchsreihen sind sus den bei-
gefligten inlage 1 - 6 zu ersehiens -

5 a0une 111 sa Durd‘lsdlriff



1) Orientierende Vorverunche mit elementurem Cchwefol
' . Anlage 1 und 2

Die anf Anlage 1 aufgefilhrten Synthesen fallen in eine Zeit,

in der dis Aufbesserung der Ule noch nach dem Sauegstofftest be-
urteilt wurde, d.h. men behandelte die “le mit 149 ° heissem ’
Sauarstoff und stellto feut, in welchor Leit die [lemperutur

des Probe unter dem REinfluss der Sauerstoffeinwirkung um

20°, also bis 160" angestiegen war. Dlese Trhbhung trat bel .
einem ungeschrefelten 01 2444/2 vergleichsweise nach 45 Fin.
ein. Setztc mun nun d:m ~usgun’isbenzin Schwefel zu, 0 cchob
sich bei den gebilcdeten Riickrstandsdlen der :Lelipunkt, in dem
diese Temperaturerhbhuns errsicht wa¥x, immer weiter hinaus,

d.h. die "Indultionszelt" nahm zus ’ : :

¢

- 0,05 4'S " a,l %58—;-—15 0,2 % O ’
Versuch lr. _  2721/1 u.2 2743 1 u.2- 2484

$ Induktionszeit. 47 IMin.

.66 Min.
1t.02 Test 140 .

145 Min.

[ -

Bin Zupatz vdn 6,05 % 1st also zu geringfilgig, dls dass er
gich im O, Test auswirkte. Wichtig ist aber die Feststellung,
dass_selbgt eine Schwefelmenre von 0,2 Gew.Teilen je 100 T.
Crackbenzin den Ablauf der lsynthese in keiner 'iclse stort.
veder dle dung von Kontakt€l noch-die Ausbeute-an viscosem
Rstds8l werden durch die Gegenwart von Gechwefel oder ‘seinen
Reaktionsprodukten beeintriichtigte. Rilcketandstl und fl=- -
-destillat sind, wenn in offenen Gef&Zssen,. beil 4stmogphiiren=—
druck, gearbeitet wird, geruchlos und praktisch frel von akti-
vem Schwefel. Dagegen sind die Restbenzine, bedingt daurch

die Kondensationsvorginge bel der Destilletion, durch H,f
and orgenische HB=Verbindungen verunreinigt, miissen alsco”vor
ihrer Veltervervendung entspreehend entschveTfelt werdens =

‘n§§§“fﬁ_ﬂﬁf‘Tut*ktéfne*%nsﬁtze—vcn—&o—mg—schwa@el_zu*loo_g.______
Crackbenzin dle Ssuerstoffempfindlichkeit der Cle nicht besei~
tigen, wird in den 3 Synthesen der inl. 2 bestdtigtey Als Aus-
gangsmaterial wurdgn hieg Benzinfrgktionen verwandt, deren untere
Siedegrenze -bel -45 ,.-100  .bawe 250 C lage . Jel der Alterung von
175 g 81 mit 15 1 0,/h 6 Std. lang bel 160 beginnt berelts
ini dar l.Stunde die“Oxydation des Ulee, die zu elnen O,-Verw
brauch von etwa 0,6 - 0,9 % der durchgeleiteten Sauers%offmenge
fithrt. Tine Ctabllisierung ist nach dem gecamten Zghlenbild

offenbar nicht eingetretens

D e
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2._Vergleichende Syntheseversuche mit S und 5,01, _

Anlage 3.~ 6.

Als _Ausgangsmaterial diente bel allen Versuchen die Fraktion 6Go-
200" verschiedener, aus dem Ulbetrieb stammendcr Crackbenzine
proben. Um ntigéichst ein &UnnflUssises, wiederholt verwend~

bares ¥Xontuktdl zu crhaaten, whren wWir bestrebt, bei der. Synthese
die Tenpefatur von 100" norrelerweise niclt =u tberschreiten;
séimtlighe fyntheren der inl. % =~ 5 warden-wikrend 8 stunden’

bei 95" durchgefllihrte =~ Iu der Vergleich unf dem Zueatgz gleicher
Cchwefelmengen fusct und Ochivefelchloriir 47,4 < & enthélt, wurde
von dieser Dubstanz die doppelte len. ed gegoniber elementarem
Cehwefel dew Derzin zagesetuot. 6,01, ict elue ugengenehn rie-
chende, dile Jiaien zuam Triren reikenﬁe bel + 1.8 ¢iedende
»FPllissigkelt, =~ .

Im elhzelnen ergaben unsere Versleichss)nthesen:

AnIaFe 3:  ™Tine 2Zugabe von 0,2 ¥ S zZurnormal durchgefil.rten
fynthece wirkt cich als eine mileglige Verbesscerung dee Yes in
£einenm. Verhalten gegen . anerstoff aus.. o-.bleibt _eine gewisse .
Tendenz gzur O,=. w1fnahme und TBindickunyg bestehen, dle selbst

dann noch cichtbar wird, wenn mun gas 01 bel der verhélltnis-
mé#sslg niederen Temperatur von 140 mit O, altert. Die erreichte-
AlterungsfeStigkeit 1st"Yioch welt von den“guten Werten entfernt,
~die wir nach unseren Angfiihrungen zu Beginn dleses Derichtes bei
der Uchwefelung dei furxtigen (Oles .bectenfulls erhielten:

hltermg 6 Std. 160°

A'S so008 11l 29

Schwefelung des Oles Schwefelunyg vor .ynthese, dies=x
optimal, Bericht ve . Bericht. o
20.8e40. . cmit O . mit L,CL .\
- 2°°2
“+ Vgo .4“% : : <. .43 4% T 63 %
v R o 16,9 - LT
Oxy d.Wasser - 0,6 0m3, o 444 T 6,8

Schwefelohlorir bleibt nach diesen Zuhlen im Sunzen etwas hinter
der Wirkung des elementaren ichi'efels zuriick. Bei beicen L-Tréd- "~
gern bshielt nuch nach dur JeS:ntlese dus Koutlikiol seine diinn-
fliiesige Beschaffenheits . - ' ’ s

Anlage 4: In der annshme, duss'vielleichti tle Uegenwart von Ver-
unreinigungen die volle “ntfaltumg der chwelelwirkhung behindern
konnte, haben wir das ..usgangsbenzin mit sinkchlorid rafriniert.-
Rine wesentliche  Verdinderung der slterun.swerte kounte nlcht
festgestellt werden. Ts blelbt der grosse Abstand -.zu den vehr
guten Zalilen des Jzhres 1940. Wie bel .inl.. 3 erweict sich ele-
mentarer Schwefel als wirksamer, verglichen wmit 5Clge

Durchschrift



Anlage 2:_ Erhtht man den Znsautz auf 0,5 'S baw. 1 9 52012
un dhrt die Polymerisation unter norralen Bedingungen®e

HB.Std. 95°C - duroh,fao tritt mit lchwefel ein racht guter
Effekt ein, der cich den optimalen ¥%erten frijhcrer Varcuche
schon nihert: "

alterung 160° , o Cn ,
———Sohwefelung—des—les——Schwefelmmyg der s athsse —

1t. Sericht v.20.8.40 5316, 4nl. 5
* Vo . 4% R 9
Ve 195 . N4p7
Oxyde.WVasser ‘ 0,6 om? 2,1

Das 01 Mg ict frei von korrosivem SHchrefel und hzt gihwandfrcie
analytisclie Luten. _ »

Man kann also.ein O,=stabiles. &1 alternetiv durch - chwefelung -
in _der iWeice hersteflen, dass man den uchrefel entweder dem. .
1 er Synthese dem Crackbenzin zu:etzt,

== . -
'S,C1, exgibt lt. Anlage § schlechté'nlterungswerte;.nuéh die
Ggaugbeute ldsst zo winechen ‘lbrig. VPerner wurde beobachtet,
-dasg. das- Kontaktbl nach- der-I1le--Gynthese-eingedickt war, -
wiéhrend es mit S diinnfliieciy geblieben wars

Anlage 6: .Bei belden ZusitzZmitteln wird auch mit kleigeren
“Men en ( 0,2 % &) ein Sondereffekt in der Alterun;sfestige
.kelt erreicht, venn wan die Uusetzung des . Schvefels mit den
Kohlenwaegsaretsffen in ~egensart von 41Cl, durci: wtdrkere -
Erhitzgung intensiviert., belspielcwelse dds tynthesegeni ch
in stetigem fustieg bis 150~ cuflelzte Die 4l terungsverte
sind vorzig R ' o

Alterung 160° 6 Std.:

032 % & -0,4 ;.%Zglé_
0, verbraucht = o,< o, %
. R 3 o
vz 2,9 : 2,6 .
Oxydat.%Wasser ‘ 1,2 em” 0,9 cm°.

Allerdings hat diese Arbeltsweise den Nachteil, dass das
Kontakt8l dberd#lfitzt wird. Man wird wohl diesenm technisgben
- {lbeldtand dadurch begegnen kdnnen, dass man. die iiber looS
hinausgehiende “rhitzung in dle vom Kontdktsil abgetrennte
‘obere Gehicht verlegt. Bnteprechende Vergsuche sind einge-
leltet, _ o . ) \

%
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Zusanmenfassung '

. 3
Durch Zugabe von Schwefel b.w. Schwefelshlorlir sum Crackbenzin
vor der Ulfiolymerisation kdnnen sehr Sauerstoff-stabile Ole
gewonnen werxrden. %in besonderg guter %“ffekt wird durch Erhitzung
des Synthesegemisches auf 150 erreicht. Elementarer S ist oft

dem s,g}z lberlegen. ‘

Anlagen, | /@/01/)/

A5 20000 7. 42 G752 20863
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Oberhausen-Holten

7 betr.: Ulsynthese aus Crackbenzin nach Zusatz von fichwefel .

Vorversuchej Beurteilung des Ules nach bauerstofrteste

Als Ausgangamaterial~diente Crackbenzin Betrieb, Praktion
bis 200°. In fiblicher Reilhenfolge wurde die gebildete, ab=
. getrennte ohere Schioht erst entchlort, dann mnter Normale
druck und Vakuum destilliert.

(2444/2 0 2484 | 2721/1  2721/2  2783/1 . 2743/2
Versuch aus Okt. 38 Okt. 38 Juni 39 Juni 39 Juni 39 Juni 39
Bemsrkung gleiches Benzin 2 mit Kt8l von 1 2 mit ¥t61l von 1
‘auf 100 Crackb. . S
-on 45 .- 0,2 % 0105‘7{' 0,05 % o,1 % o,1 &~
" FA0,  3,5% 3,54 4% 2 % 4 % 2 %
Synthesedauer- 11 S5td.65°% 3 Std.67 115td.9100°115td. o108 N1Std.s1o8 115td ..
Kontaktdl nea , 10,9 % 9,-% 10,1 % . 6,9% ' 14,7% 13,8 %
Tntchlort nit —i nicht Ca  S,54 Tonsil+ Tonéil + Tonsil + Tonsily
nnr Tonsil Tonsil Bno " Zno Zno .Eno :
Retdsdl bei  ; 200°D. - 230°Fl. 200°FL. 200°Fl.  200°Fl. 200°FR1
© " Ausbeute ' 56,6 $ 65,2 % T 62,2°% < 64,-% " 58,= % 61,274
“'VSO to L 16'6. o - 1,1‘,3 o TeT ) 9,1 10,2
© o NZ " 0403 © © =  --0,0L 0,0l - e
" vz 0,11 - 0,12 | 0,11 - -
» Jodzahl . - - S To 81 66 74
* Flpkt. , = = - 220° . 203°  204®  234°
" Ca Test 150° - ~ 4~ 2,5 0,5 7 1,57 2 T

" 0, Test 140 B 45 FMin. 145 Min. 58 Min. 35 Min.. ' 80 Min. 51 Min;__‘
© 1 19,6% 4 19,8% +720,3%- + 19,5%  + 20,37 4+ 20,3

Durchschrift

A 5 5000 § IB 20234 G 0752
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betr.: 8

LN -

nthes "nadh Zusatg von 0,0
Fraktionsn eines Crackbenzins.

Anlage 2

Schwefel za verschiedenen

"
LR

Prakt. 45-200°

PFrakt.100=-200° Prakt.150-200°

Auf 100 Cradkbenzin

[

" &S 0,05 % 0,05 % 0,05 %
~OREQ) 5 % 5% 5 %
Synthesedauer ' 8 std. 95° - 8 std. 95° 8 std. 95°
_Kontakttl neu 13 & 13 % - 8 %
entchlort mit— Tousil + ZnO Tonsil + Zn0  Tonsil + Zno
Restolefine 4B 4 % 9 %
n-81 200°D,  —— 59,2-% © 50,2 % 39,2 %
" Ve, 148° —166° 23,6%
Alterung 6 Std. 160° mit 15 1 0,/h
Eozlverbr'aucht , 7,8 % 8,7 % Ty~ %
™ davon 1.Stde : 0,6 % 0,8 4 0,9 %
Vg 103 % 74 % 49 %
' vZ. _ 34,8 52,1 38,5
TR - 0562 09,67 0,51
: H0 ¢ T 8,7 9,~ 9,9

Conradson v/n

0503 / 0,53 %

) ;5.98./07,41 % 0,18 / 1,35.%..

Durchschrift

A5 30000 11. 39 0. 18433



%&ém%f%@f " Anlage 3

Verglsighonder»Znnata von Sohwefel bgw. Schwefelchloxiir ‘zn craok;

benzin,

Naoh Zugabe von 0,2 % S psw. 0,4 % 5,0l, wurde die Praktion Go- )
200" eines normalen Cramkbengins aus.blanlage mehrfach nacheinan—-
der {tber demselben Kontakttl zur Synthese angesetet. Die nach-
folgenden Werte sind das Mittel von 3 oder & Olsynthesen. Bg.

o 296

. ohne Zusatg T 0,2 % 3 , 3
# 3 Synthesen £ 6 Synthesen g3 Syn%hesen
Auf loo Crackbz.
Fr. 60 ~ 200°: _ o
"  .Zugatg - L 0,2 % 0,4 % S o, -
" AlLCly;  Ia5%, ab II=2,5% I=5%,8b I1a2,5% Ia5 %, ab IIe2,5 %
Synthesedausr - 8 std. 95° 8 5td.. 95° g sta. 95° -
Kontakt5l nea B 7:5 % . 8,9.% <8y 6~ G
“Restolefine 7% lo % 19 #
n=01 - 74,4 & 70,5 #° , 68,9 %
V50 12,20 L S P
1 NZ . 0,02 . 0,02
e yz L= 0,05 © 0403
‘" Cu Test 120° - _ 0,5 : ' 0,5
Altorung € Std. mit 15 ) 0,/h 140°  160° ° 140° 160°
0, verbraucht - : 4:8% 5,1 % 6,1 % _Yo,6 % .
Vo5 — - 284 43 4 46 % 63 %
+ K . . ' LT A LT e Lo R Ep—
~ Ho - 5,5 4,4 6,2 6,8 ’

Conradson v/n ¢ 0,04/9.36 o,o4/o,490,o¢o.1?0,03/0,69

A/S 30000 11. 30 0. 18433 Durchschritt



ity St -

.

Zusats von Schwefel bzw. Schwefelchloriir gu dem mit ZnCl,

vorbehandel ten Craokbenzin vor der Synthese.

- Die Fraktion 6o - 200° der Anl. 4 und 5 warde mit ZnCl. raffinieri
"hierdurch sank die OH Zahl von 2,7 auf 0,4. Nach ZugabB von 0,2 %
§ bzw. 044 % 5,01, folgte Synthese wie Anl. 3.

- - | 3355
ohne Zusatg - 70,2 é ' 0,4 % 5,01, /' '
# 3 Synthesen # 3 Synthesen g3 Synthesen .-
v - ;
:Auf_.l,oo Crackbgz. ' o
Pr. 60 - 200%;: . . - ) o
™ Zusatg = - 0,24 s 0,4 % 5,01,
"-'Alcl3 .1-574_; ab IIm2,6% Ia5%; ab IIc2,6% . Ia5 %3 ab IIn2,6!
~ Synthesedaner’ 8 sta. 95° . 88td. 95° 8 sga. 95° ..
'Kontakt$l neu 13- % 11,7 % ‘ 12,3_%
TRestoletine | .4 # 5 % . 4 %
n-{1 : _ 479 % 46,6 % 48,8 %
Vsl 128°  a2,7° 44,69
" NZ Oy~ 0,02 ) i 0,01
R /1 X 7 o404 0,06 .. 0,04
Cu Teet 120° - i Tm T 0,5 - : 0,5
Alterung 6 Std. 151 0,/h . 160° 160°
.0, verbraucht 4 ' - _ 4,2 & o lo,5 %
+ Vs - -— 18-7— 53
vz S - 34,4 C 24,8
- +IK - 0,20 : 0456 '
Y e zge gl
Conradson v/n | vorher: 0,05 % 0,05/ 0,44 % 0,06 / 0,74 %

3 50000 11. 99 0, 1843 Durchsdhrift
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| Anlage 5

Vorgleich von grisseren Mengen Schwefel und Schwefelchloxiir bei

einer Syhtheéetemperatui' von 95°

4%

. Die. Praktion 60 - 200° eines Cruskbenzins ~ Ulbetrieb - mit 6
Olefinen wurde mit 0,5 %S bzw. 1 ¥ S8,Cl, vorsetzt und bei 95° -
polymerisiert. .. . . p

. ohne Zusatsz 0,5 % 5 1,~- % s,CL,
@ 3 Synthesen’ % 3 Synthesen @ 3 Synthesen
Versuchsnummer 3352 3316 ‘ 3316
Allf 100 Crackbz. o
Fr. 60 = 200°: R RN
v * Zusats | - . 0,5 % 5 S 1, 8,C1, -
" AlCly - Ia5%, Ab II=2,6% In5%,-ab IIe2,6% Im5¥,ab IIa2,6 %
Synthesedaner 8 std. 95° 8 Std. 95° | 8 std. 95° -
Kontakttl nen 4,4 % 5,1 % 5,7 %
Restolefine 9% ) 7 % . 8 % ?
n=-31 : 52,5 4 50,~ % o 40,1 % .
" Veg e 1348% 11,2% 14,90
®  XZ 0,02 0,02 0,02
v vz : 0,04 0424 0,05 .
" Cu Test 120° e 1,5 S -
Alterung 6 Std. mit 151 O,/h 140% .  160%  140° 160°
O,_verbraucht - _0,% o s 0,3% 6,9 %
R - lo % 9% . 8% 234
vz - 75 4,7 ca.7 14.4
+ DK s 0,63 . 0,25. 0,12 .. 0s2T ...
H,0 - 0,5 C 2,1 1,7 3.4

Conradson v/n

0,06/0,06 0,06,/0,28 g07/0,27 507/0,7

'

A/5730000 11, 30 0. 18433

Durchsdhrift
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Autheizen des Crackbenzins wihrend der Olsynthese bis 150°

Das Crackbenzin Fr. 6o = 200° wurde nach Zugabe von Sohwsfol
bzw. Schwefelchloriir mit AlCL Btetig snsteigend bis 150
erhitzt. Das_Benzin der Anlaggn 4, 5 und 6 ist das gleiochoy
Fre 60 ~ 200" hatte 64 % Olefines

3316

0,2 4 S
8 3 Cynthesen

0,4 % 5,C1,
£ 3 Synthesen

Auf 1oo Cracibze
‘Pr. 60 = 200°:

A5 30008 111 30

" “Zusatg 0,2 % S 0,4 % 5,C1,

" ALCl4 I=5% ab II = 2,6 % I = 5%, ab II = 2,6 %
Synthesedausr tn 8 Std.stetig bis 1509 in 8 Ltd.stetig bis 150
Kontaktsl neu 3,1 % . i ' 4945 -
Restolefine 4 % . 34 )
n-01 49,- % 44,9 %

L Vg 12,8° S 11,80
" N2 oy01 . 0,03
" Vi ) 0,08 ) 0,08
* Cu Test 120° 2,5 -
~ Alterung 6 Std. 0, 140°¢ 160° 140° 160°
02 verbraucht 0% 04 0 % 0%
+ v50. 24 34 2 % 3 73

vz 2,4 2,9 1,6 CL200

+ X 0,04 0,05 0903 0,05 . ..

HyO 1,- 1,2 0,3 0,9
Conradson v/n 0,19/0,19 0,21/0,21 0,23/0,25 0,23/0,27 %

4
< Durchschrift



Puhrchemie Aktiengesellschaft 20.August 1942
Oberhausen-Holten

Abt.HL - Cl./Fk,
J.-Nr. 42/8/12

- Herren Professor Ma r t 1 n
- ST ' Dr.Hagemann
Direktor A1l ber ts
Dre Goet hel
<. e

Betrvf—kuftcttungjeiner>normalen3obar§n Schicht des Ulbetriebes
durch Destillation und analytische Untersuchung dex

Praktionene

Im vorigen Jahr haben wir eine Eingzelprobe eines Schmierdlvor-
laufes durch Destillation in schmale Siedestreifen aufgeteilt
und diese nach verschiedenen Richtungen analytisch untersucht
und ausgeweritet. Diese Arbeit ist in dem Bericht vom 7.Februar
1941; "Analytische Daten zum SchmierSlvorlauf® zusammengestellt
und eingehend diskntiert. = .

'

" 1n dhnlicher Veise haben wir nunmehr unter Verbrelterung der
Basis eine noch etwas Restbenzin enth&ltende obere Schicht des
Betriebes bis zum Anfallen eines schweren Flugdles V = 230,
d.he bils fast an die Crackgrenze abdestilliert und dle zahl-

“reichen, schmalgeschnitteénen Destillate untersdcht.

In beiden Féllen handelt es sich also um eine Finzelprobe, nicht
um den Durchschnitt einer lingeren Betriebsperiode. Durch Unter-—
suchung weiterer derartiger Proben mileste also die !chwankungs—_
breite der Analysen mit der Zelt festgestellt werden. .

Da dle Ergebnisse der belden Versuchsreihen grundsitslich ﬁher-
einstinmen, ktnnen wir. uns unter Hinweis auf den obenerwihnten
Bericht vom 7.Februar hier in der Auswertung klirger faseen. b

In die Destillation elngesetzt wurde eine, durch Pplymerisation ¥

von Crackbenzin im Groscen gewonnene, bei 170 -~ 180°C im Ver-

-suchstabor—offeén entchlorte, obere Schicht. Der bei dieser "nt-

chlorung verblelbende, abfiltrlierte, noch etwas Restbenzin ent- -

haltende Riickstand wiarde = 100 gesetzt; die Destillation erfolg-

te in 2 Stufen: .
1) onter Atmosphirendruck bis 200°C, gemessen im Damp?f
2; beit 1 - 2 mm Hg bis 280° (Dampf)e

In den anfallenden 32 Siedefraktionen warden lt. 4inlage 1 - 2b
und Kurvenblatt 1 -~ 6 antersucht die

VYerteilung dex Destillate §Anlage 1 nmnd }Cuqunblatt 1g

Riscositit V,0_ oder Vso " 2a. 2
ViscositétspoYhdhe " 2a -
Moleknlargewichte " 2aund” Kurvenbltt 2
Jodzahl en n 2a .m 3
Stockpunkte " _ 2a " 4;
Dichten d2o " 2b " 5

Durd\:(:hrifl /o

\ . .
A 5 H00ST b 12 26254 (HOT52



Dislektrizitiitekonatanten(Anlage 2b nnd Kurvenblatt 6)
Brechungsindices . (Anlage 2b und Kurvenblatt
RZ und V2 { = 2b : -

1. Vortellung der Destillate (inl.l Kurve 1)

Zam Tingatg kamen im Ganzén 4800 g3 dde Destillation erfolgte
fir die l.Stufe In Glaskolben ohne Aufedte, fiur die Vakunum—
stufe im Claisenkolben und érgal -neeh - Abtrennen von insgesamt
66,3 Gew. % noch 33,- % Riickstands8l. auf der Absocisse der
Karve 1 eind die bel 1,5 mm ermittplten_Siedetempgraturen_auf-
-grund. elnes amerikanischen Eomogramme fir. 760 mm Hg aomgerechnet
.elngetragen.. . °~ ) S - Lo
Zar Charakterieierung dér ‘intersuchten oberen Schicht hsben wir
_unabbﬁngigAvonuder»QierebeschriebenenjstatkfuhtéfﬁéiI¥§ﬁ"De-
stillation aus dem gleichen Ausgangbmiterial einige Riickstands—
Ule verschiedener Zshigkeitestufen hergestellt. Ihre Unter-
sushung (Anl.1) zeigt, dass mit steigender Vicscositiit Polhbhe
,nqdwthe:migche_$tab111£§tisicnvverscblechtern‘~wuhrend~der~A1men-
.teet 1ip dieser Riohtung besser wird. '

T2, Viscositatsg,(Ahlm 2 s, Kurve 2)

Flir dile Glipder'aer atmmgphﬁriséhenjﬂestillation konnten- nur
die Werte von Voo ermittelt werden. Charakteristisch fiir dte
meisten Uldestillate 1st deren niedere ZBhigkeit. Wrst die

bei 406-418° Eledende. Rraktion-besitet-eine—Viscosttit, o

die den Wert ven 2°% fiberschreitet.. Die ¥urve verlidnft im all-
gemeinen iliberauns RTach und steigt erst in den letzten 4 Glie~
dern steiler ane . ) .

‘3, Viscosité%sbblﬁﬁheﬁ'(Anl. 2a)

In glelcher 7eise wie bei der vorjihrigen Untersuchung des
Schmierbtlvorlaufs beobachten. wir auch kier mit steigender
Sledelage eine Vergrdeserung der VPH: Zghlen, also eine Ver~
schlechterung des Verhiiltnisses Viscositit zu Temperature.

Der gleiche Zusgmrienhang wird Ja auch bel den. Rickstan. oo

8len der inl.t siohtbarz Bringt man $in 01 durch sbdestillie-
ren dex.nledrig siedenden Anteile auf eine hohere Viscoeitit,
arbeitet zeB., ein Motorendl zn einem Plugsl um, so verschlech-
tert sich in der Regel die Polhdshe. Trotz dleser drundtendensg
kann es vorkommen, dags bei sehr schmalen Sehnitten, wie sie
namentlich in. der axakten Feinschnittapparatur erhalten werden,
einzelne Polhthen aus der allgemein anstelg-nden Reihe indi-

vidaell heraugfallen.
. o
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

4. Molekulargewichte (/nl. 2a, Kurve 2)

In der Folge der Yestillationsstreifen nirmt .us nittlere gole-
kulargewicht, beginnerd mit 194 fir dicé¢ Fraktion 200 - 2177, bis
497 tir die hichstriedende Praktion, lzafend zu. Der Z23%ige Rick-
etand hat ein MG von 743. Lie Werte wurden bectirmt nach dem
Prinzip dor tliedepunkisdepreseion.

e . Be Jodzahlen ‘(Anlr 2o, Kurve 3)

'¥le wir in mserem Bericht vom 7.2.41 einygeherd unsfitlrten, ver=
iient dor Verleuf dieusar harve geng besondrres Interesse. In See
relch¥ der Recthensine hahen die Jodzahlen eine falleade Tondeng,
da die Bedeutung .sinsr Zoppelbildung 1im ¥olekiil nengennficeiy im-
nar aehr vruricktritt,. it der Annbher-ng an dncs Gobiet deor vige
cocen Nlpolymericate, deren ungeriittigtar Charskter stérkKer
aucseprigt 1lst als bel don Mineralilen, ninnt die Jodzahl stindig
zi, um sber denn in ehtung auf den hociviscosen Brightstook wie=
2er mehy und mehr abensinken. Ute Eﬁbistwertg von etwe 110 lie. sn
ier bel lledetemperuturen von cue 416 = 4807 Ce

6o Utockpunkte (snl. 2a, i'nrve 4).

hacn dlege - verte stehen untereinusndsr -in sinem sehr—beachtens—
verten Zuasammenhung, dea wir in dem mehrfuch ervehaten Bericht

zu erklidren vers:uchten. sich bal der vorlicgendeon oberen Zchicht
It das im Geblot der dianen Deztillute liegende lapimum der ..tock=
puankts seur gut zu erkennen. Zahlemmingiy legen die Terte nar
ecentlich piinsticer aly bal dewm domeles antors 'cuten . clusinr 1-—
vorlanf, verm:tlichk bedinst darch einen geringnren Gehalt einge-—
ochleppton Paraffine:

’ ) Chere cchicht 42 Vorianf 41
“erte beéinnen nit ca. '-573017 ’ ' -6880
steigen dznn bias -30D -120
and fzllon sodann bisg -70" . ~45

In Ricit'mg wuf den 3rightctock haban cieh dann die . tockpankte
wiedsr; ©9 hut ein Lolivdampfzy;lindoerdl einon hoher gaelegenen,
dem Lullpunkt stirker sngenitherten “rotuarrungz:punkt &lu oin
Fluplil od-r gar o1in !'ntorendl. anc derma Furvenbfld folst, dass

‘Je rach dor . iscelege ein Wicistand: UL durch .eguatme der ersten,
niedrig=iedenden anteile im . sockpunkt vaerbesrert oder vore—
gnhlechtn~t werden kfnne :

$op o AT e P
! P

- Te_ Jicuten d- ., {(snl. 2b, cnrve 5)

vie erwartet, liegen die mit dem Molehulurgéwicht bzwe der Ulede-~
lagse Losteiecden .erte zwischen ,720 und (,862. .1ie verlassen
ulzo das Uabiet der aliphatirchen ¥Hobl%n aszerittorfe bald und

: Durchschrift ; o

A & 50000 § 12 26254 G U2



erreichen im ateileren .nstleg dar dor cyclischen fonodlefins.

8. Brechungeindices n,20 (snl. 2b, Hurve 5)

Die Karve, dieo Hbrigens der Dichtekurve sehr &hnelt.,hat eino
stelgonde Tendens und filhrt sbenfalls von den paraffinischen
Kohlenwasserctolforn weg in eing hher gelaranes Zahlenfeld.

3. “lelektrizititekonctunten (inl. 24, lurve 6)
Anch beil diesem “'ert steigt dic urve etirng an. e ‘nulycen-~
werte liepger zwischen 2,.) and 2,24 und loscen sich durch die
Maxwelleche Gleichung
(n._)zo)z = D

~aug-den—Brachungeindex-nit-einiger—Annkherung borwchireys

10, 22 und Y2 (inlugs 2b)

Charakteristische Beziashungen im Ablauf dien~r Zahlen laosscen
sich wohl nicht fe:tetellen. Die V2 lieren im Bareich von
091 = 0,5, ohne dore eine Hezlehung gar iedelage sichtber
wilrdee ‘ :

Zugenmenfesseng,.

In der vorlieg onden Arbelt, die sich ey an die mterzinchun, einos
ichrierilvorlanres an chlifsst - vgl. arceron Bericht vom 7.febr. 41 -
‘wuarden schmale “iedefraktionan, din gich &ng dor Laftsilun™ einer
oberen Sbhicht deg Detriebas ar_uben, nacl ver:chisdenen Hichtnzen
hin anslysiert. "rmittelt wurden ausser der anlteilun: in Gow. o die
Y50, V°H, Fol. Cewiiht, :ipckpunkt, Juduzhl, dog, Bpfd, v, LI, Vi

e

snlegene.

gez. Fram i



Ruhrchemie Aktiengesellschaft snlage 1
Oberhausen-Holien

Aufteilung @lnos nornalen oheran ghioht d-u Bdevriober darch Dastillntione

Als Auassungomatorial diente eine unielivte, nicht entol:lorte obsre Lalicht
aus dor . lanloge. Jisug wurde im Lsbor bei cu. L80° im offenen Gefius
entchlors, wabei 3,1 Gew.?d Zaztiliat + Tlolloadansat sowie 0,3 % Dee
stilldtionsvorliacts pultratene. Jie ontchlorte sbare . ohichs = 100 :f

ab 1809 (¥mnpf) siedound, vurda nannshl bin 200° untzr Ate

5 Bmilly bils 280° (D.) weiter deatilliorte.

nosp s alsdann
(vgl. auch Farvenblutt 1). 3382
Prakiion Hr. . Donporatuar Jogs . Tanparatar g bor.  Gevi. o Cawe 7
. boobachtat T gus 760 rm g eincaln Lurne
e A o 2 R e o 5 e85 5555 B B 25 B B2 ER 3
a)_gggtillation bis=230°3. anssr JSascphirondruck
1 .. aim 123° nie 125° 0s2 Uy2
2 T 120 - 1330 127 - 130° Jp2 004
3 130 - 145 . - 130 - 140 . 0,2 0,6
a4 140 - 150 T 140 - 150 5% 0,9
5 150 - 100 . 150 = 160 L 0eB 155
& 169 = 173 o 162 - 17> 1,5 3=
7. 170_= 180 10 - 150 8,8 . 7.8
] 160 - 130 180 - 190 ) 14,6
9 190 = 200 _190 - 200 : 594 ' 20y~
be Doetillation bi: 25.%0. Li7 1.5 B g )
1o - vl 500 200 - 217° 1,2 21,2
11 S0 - 7o 217 - 232 - 2,43 23,5
12 . 7o - Bd 232 - 244 2,2 2547
13 : #o - o 244 = O : YA 28,1
T4 . 30 - loo ) 257 - &71 Ty 2393
15 tg=s—110i » 3= =—285 S 3Gl
15 110 - 920 205 - .298 S 1,- 31,4
17 ) %0 - 130 ‘2YB - 310 0,8 542
18 * T 14D : B 2 FoRR vt g9 33,1
19 120 - 150 | 222 & 335 195 9846
20 150 "= 160 7 335 = Ao, 1y~ 55,6
21 : 180 - 170 BLE - U5Y 1,3 3G9
2z “i70 - 160 359 - 371 195 . 3838
23 150 ~ 1307 571 - 362 T1,9 49,7
24 190 =,200 380 = 355 1,5 42,6
25 Zco - 210 355 = 426 P 4_o~
, 28 21 - 220 4505 = 418 el 4745
7 oo mmie g g gt - 4se 202 4907

a 5 [0AD § 42 26254 G €782



Fraktion Tonweratnr oo Tamparasiyr o bDolwe Govie . Govie ®
Nr. ~ begohaghtet . anf 760 ma lifg. n!nseln . anmo

oo urmmnnimmen

“bartrag - - 4947 49,7

28 220 «~ 40 430 ~ 443 5156
29 240 - 5o 463 = 455 5447
S0 450 ~ 6o 455 -~ 46° 59,2
31 ' 250 - 070 469 ~ 479 62,7

32 270 - 280 479 -~ 4.0 66,3
- Retd. 280° Nerde 4500 99,3

Deet Verl - - Ue7 100~

- - . ‘ I3y Gow,3 -

Lugsarrilhy dlever  e:ti’lution wurden ainigoe RMickstanduile

verschiedennr Vieco: L8t herges o114 ¢
! Vey = 7% n=‘l 5_rn Ve =129 magbl
50 W oon? 5
semzt v x:l.:::r;é:i::é:’éz:;::::z:::::;;u::;:::m;;na:x:::l

0,652 0,853 0pb5T 0,861

o
¥ &Y Sy L E 12,4 2094
¥R 1,75 1,75 1,770 e Leind .
<Jodzald ‘ - ) G - - -
Almontoss Plutten | 443 L - VA 627,
Therri.che tebilitis
200 g 3 rtd. 330%
V5o gehib zarick aufl 67 3 - uy e 567
‘Blarmp. sinic un 22%: - VA +10°%¢
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holien Anluge 2a
SRR TERCNS SLAR VLR a0

‘-

Anal, e der Fruitiocen

Praktion Viscozitiit ¥l T0lelnurigtt Jodebh}l _ 'ggckp;:t.
Sate GrronT 2 - 2 3 s
bis 150° Vog = = - - 13,8 . . -
183 = 100 1,01 - - 1644 -
160 - 170 1,03 - - 14,7 =57
170 - 180 1,05 - - 11,3 =52
180 « 130 V07 - - 11,3 ~41
190 = 200 v 1,09 - - 597 ~40
200 = 217 Vgo= 1,00 - 154 - ~41
217 ~ 23 1,03 - 106 13 -35
Si2 - pag 1,00 - Uy iz ~33
244 = 257 1,05 - 1o 13 -%0 .7
257 « 271 1,08 - 165 23 -32
271 - 285 1,10 - 206 25 -34
205 - 2738 1,13 - 217 Y 40
298 - ; o 1,1 - &34 54 ~-41
310 - 322 1,03 - 231 iz ~41
322 - 335 1, %0 - 4y 76 -24
335 - 340 1,55 - iva £ 1 -49
348 - 357 1,44 - 269 88 -57
359 = 371 1ol 293 B - 7o
371 - 282 1,66 1,42 © 310 100 R 2
302 - 2G5 1,21 1,55 3of 103 -70
335 - 406 Stk TG B2 B 103 SR |
405 = 418 P 1,70 370 110 ~70
418 - 430 2,53 1,55 37 109 =62
430 -~ 443 2,55 L0 404 1092 -61
443 - 455 3,26 1,71 435 138 . -61
455 - 469 PPIR] 1,80 , a2 111 : -58
469 -~ 479 4,00 1,63 aci iio -54
477 = 4% G007 1,84 457 105 ~53
Retd. 450° Zi.8 1,06 743 6 =32

Q5 LHOoRD § i2 26234 G 0762
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft
’ Oberhausen-Holten

Anlage 2 b
BBREWDRES BRI
inglyee der Fraktionen
~Fraktion Dichte n20 o1 kG VZ
vgl. {urvene—
dblatt lire - o2 > ¢ - =
bis 150° 3,718 1,4059 2,20 0s04 0422
150 - 160 ) 4098 2,01 0,04 0,22
160 = 170 729 4110 2,01 0,04 017
170 - 180 734 - 4138 2402 2,03 0,13
1180-=-1Q0 740 #4170 —~ Q502" 0707 0,18~
190 - 200 744 4130 2,03 0,03 0,12
200 = 217 ' 757 4263 - 0,13 0,49
217 - 232 747 4213 2,03 0,05 0,13
232 - 244 752 4223 2,05 0500 —0,435
244 - 257 756 4253 2,05 9,05 0043
257 - 271 . 766 4312 2,10 0,04 0,39
271 - 285 172 4538 Zy10 0,03 0,26
285 - 238 A 721 4593 2,13 9,06 0,31
298 « 319 735 4462 2,15 O.9.04 0928,
310 - 322 &01 4493 .. 2,16 0,07 036
322 - 335 : Blo 454% 2,17 0,05 2,24
335 = 348 .. 814 2563 . . 2417 0903 0,36
‘348 - 359 820 4591 2417 C,01 0,13
359 - 371 ers 4106 2ot 005 0,31
371 - 382 ' 52¢ 4628 a2 0,08 007
382 - 335 831 4642 2,20 0,04 0,36
395 - 406 £34 4661 2,0 0p0% 0,27
405 -~ 118 L [37 4680 2,700 0,08 . 0,28
418 = 430 841 46%0 2400 0,04 0953
- 430 -~ 443 . , - G455 4706 - oy10 1,01
443 ~ 455 845 4718 2,22 0,04 0,63
455 - 469 847 4731 2522 vp02 0,21
469 - 479 B50 4742 2,21 0,03 0421
479 - 490 652 4752 2,23 0,02 2,13
4’,9%Urd15(#1rifl2,24 002 0912

‘ PERC ' .
j Ref g Mﬂ:?sazu GuTse B2
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' 25.0.42
Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten )

abt .GL - le7F;<. Herrn Dr. Ro t t 1 g
- {dchlfd. bei Herrn Dr.Tramm)

Eetr, ; 2 Alterun sproben

-Die—bei-1402C-wihrend-—6-5td.— durchgefithrte—Alternng-Threr-beiden
Olproben exriab:

Gr.XIV - XV

_02 aufgenommen 13,3 % 13,2 %
Eindickung (+V50) _ 141 & 124 ¢
RZ ‘ : 23,4 —21,3
vz ' : 55,7 . 50,7
+ DK - 1,17 0,98
Oxydation:was.ser ' 8,2 om’ 8,6 om’
Conradson vorhar 0,03 % 0,08 ¢

" nschher =~ -~ 0,78 % 0,43 %

///’4 v

A'D £ 10000 10 €1 24757 GUIEE
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_Ruhrchemie Aktiengesellschaft. : Oberhsusen-Holten, den 21.April 1942
‘Oberhausen-Holten . -

Abt.HI‘ - 01./E:.
J-Nr. 42/4/11

AD DUV 2 42 D038 G-uTDe

Herren Profegssor M a ¢t 1 n
Dre Hagemann
Drektor Al dberts
Ire GOOothel
Dre Vel d e

Exfihrt 4 _Ans benzin i der Pol risation zu Schmiex—
’ 81 eine Verinde, durch cken ?

—————"Die nachstehend aufgefilhrten Versuche beziehen sich

auf die Beantwortung der Frage, ob im Verlaunf der Olsynthess
das eingesetzte Aunsgangsmaterial - gei es nun Xreislauf-
benzin oder Craskbenzin - unter der Einwirkung des A1CL, 4344
eine Aufspaltung und damit eine Veridnderung seiner Siede-~
lage erfihrte. -
Um die Versuchsbedlingungen za prazis:loron, glngen

wir von sehmalen Destillatstreifen aus. i

‘ Die erhaltenen Versuchsergebnisse sind in den bei-~

gefigten Anlagen zussmmengefasst; und zwar bringt

Anlage 1 acht Versuche mit schmsl geschnittenen Frakilonen .
o 01 bis 09 aus Krelslaufbenzin. Die Siedelage des
Restbenzins wurde durch Einsatz klelner Substanz-
mengen (40 bis 50 cm’) in ale Englerdestillation.
bestimmt.
_A_g;_gu_}_ mehrere Versuohe mit extrem scharf geschnitte-
"""" “nen Fraktionen 010 und 0" aug Crackbenzin, bei
denen die XKontaktdle wiederholt verwandt und
grisserfe lengen des Reatbenzins besonders genau
durch Feinschnittanalyse untersucht wurden.

.- Anlage 1: Einmalige Synthesen mit Kreislaufbenzin.

Beli den vorliegenden Versuchen, dle. Herr Miller
durchfiihrte, handelt es sich um schmale Siedestreifen, de—
ren Siedegrenzen nur um einen oder wenige Grade Celsius

von einander entfernt llegen und die alle nur einmal mit
Durchschrift -



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

frischem A101, zu 01 umgesetst wurden. Naoh Abtrennung
vom Kontakt8l und Entohlorung wurde das Restbenzin unter
sorgtiltiger Xondensation dexr Démpfe abdestilliert und der
Engleranalyse unterworfen. Wie aus den Zahlen der Anlage
unter "Stedebeginn™ ersichtlich ist, hat sich bei 7 von 8
Versuchen keine Verlagerung der unteren Siedegrenze fest~
stellen lassen. Beim 8.Versuch {letzte Spalte rechts)
verachod sioli der Siedebeginn der Fraktion 150 - 151° aur
148°, also nur genz geringtigige. .

In dieser Reihe konnte also eine- Crackung des
Ansgangsmaterials nicht Testgestellt werden.

~Anlage 2 u. 3: Mehrmalige Synthesen mit Oraskbenzin,

stellung der Sie,dslage_nioht—m-der—Englmppardﬁzr' P sondern

»dié—éissynthese verwandte Benzin keine Verschﬁebung seliner ,

AS SUWU 2 4 35538 G

In dieser Gruppe sind die Einsatzmegg;/n anf 500§
erhdht worden. Anch wurde dag erhaltene Hontaktsl in einer
2. oder 3, Syntheae erneut verwandt, um so den Betriebsver-
hdltnigsasen niher zn komm_en. Fernerhin erfolgte die Fest-

d

in der exakter arbeitenden Feinschnittlgolonne, Abtl. Schmitz.
Auoh in dleser Reihe war durch eingeschaltete Tiefkilhlung da-—
fir Sorge.getragen, dass keinesfalls niedrig siedende Anteile’
des Restbenzins infolge unvollsténdiger Kondensation bel }

der Aufteilung der oberen Sohicht verloren gingen,
Dem Versuch der Anlege 2 lag die Fraktion 1635-184°

( C4o)» der Anlage 3 der Streifen 186-205° (Cﬂ) zu Grunde.
Die dazugehbrigen Kurven zelgen vergleichsweise das Verhal-~
ten von Ausgangsmaterial (A) ung Restbenzin (B) bei der Fein-
destillation. Es 1st unve¥kennbar ersichtlich, dass das fur

Siedelage_nach unten erfshren hat » denn:

Durchschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Obe!hcusen-Hol!en

AS 50000 2 42 305W WuToe

163-184° 186-205°
%10 Cq9
Ausgengsbenzin A siedet ab 163° 186°
Restbenzin B - = 160° 180°

Was die obere Siedegrenze (Anl. 2 B) betrifft, so traten beim
Abdestillieren des Restbenzins in der Feinsohnittkolonne,
_nachdem 65 % Kondensat bis 174° tibergegangen waren, keine
Dédmpfe mebr aus dem Hickstand sus; dabei war bel der Verar—
beitung der oberen Schicht das Restbenzin nioht bei 184°,
sondern absichtlich hdher, bei 2050, abgetrennt worden. Die
fehlenden 35,1 Gew.% gehen in der Tat, wenn der Rickstand
-der-Feinschnittkelonne-in-einem-kleinen-Kolben“gesondert—
flestilliert wird, in der Spanne von 174 bis 205° uber.
‘Offensichtlich war der Einsatz des Restbemzins (135-en3)
Tur die Dimensionen der Feindestillation zu gering gewihlt.
Analoge Uberlegungen gelten fiir die Synthesereihe
-Anlace 3. Hier wirkte es sich entsprechend glinstig sus,
dass fur die Feindestillation des Restbenzins 3 B grSssere
Mengen (258 dﬁ’) disponibel waren. So setzten die Dimpfe
erst aus, als bereits 84 % Kondensat angefallen waren. Dexr é)
Rest gledete bis zu Ger gewihlten Trennungstemperatur von 22

Zussmtienfagsung. ¥

Olefinhaltige Kreislaufbenzine oder Crackbenzine
werden bel der Olsynthese durch etwaige Nebemwirkung des
Aldl3 oder seiner Molverbindungeg nicht unter Bildun% tief-
siedender Kohlenwagserstoffe durchi Crackung sufgespalten.

Anlsagen. 2/
Durchsdhrift . \_A\”‘/(/Ca/l/



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten Anlage 1

Syntheseversuche Mliller mit mchmalen Siedestreifen aus

Kreislaufbenzing

Haohrolynerisation der Siedestreifen mittels 3,5 % Al1C1
8 Std. 95 wurde in der liblichen Weise das Restbenzin 3hm
Gewichtsverlust abgetrennt und im Englerapparat destilliert.._

| Praxt.! Prakt.|Frakt.| Gesamt-Frait. Prakt. GesamtsPrakt.
: ' aus 3 aus = aus ;f:éakt. i ags Ig.us fgakta gua !
: L % R SRR . %9 | C
Siedegrenzen §9§-96 196-97 97-98 105-135 124-1 25 51 26 15-154. 150-]5?
~des-Ausge.Benz.—— —% -“*3-—' o991 —%
: t T ) T ’ i
e e'des? Restb?nz f \ ;
= 100 % j : : ; : | :
‘S:Ledebeginn - 497% 197 {98 ' M7 | 125 125 [148—148—
! 5 om 1 98 198 199 ! 120 | 126 | 126 149 149
P10 = [ 98 198 199 | 121 | -126;5 7127 152 {152
15 W ;98 98,5 {99 | 122 | 127 187 |153 153
j20 » 98,5 © 99 | 9955 | 124 . 127 127 153 f153 -
25— ' 99T 99T 199,5 ‘ 1257 127 | 127 (15,5 154,5
i3 = , © 99 193 99,5 ! 126 . 127,5 127 - 155 1155
.35 = 1100 199 Moo ! 127 . 128 . 127 156 156
40 » - ['99,5 floo’ 128 | 129 ,127,5(158 58
45 ® . - @2 a02 {131 ¢ - 130 162 he2
! ; g j = i ' a e

Durchschrift

<ATE SO P ae 30338 Gutoe



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

AS W00 2 48 D05 Giotoe |

Anlage 2

Olgynthesen sus PFeinsohnitt 163 - 184°, Oraokbonzin

Als Ansgangsmateriasl dlente eine feingeschnittene Praktion
einss Oraekbenzins, das sus Keltpresssl gewonnen war. (vgl.

Kurve 2

4).

Synthese I fir Kontakt8l: 500 g Fraktdion 165-IB4° mit 5 %
Al 8 Std. bei 95° umsétzen; erhaltemes Kontaktsl (93 g =
18,6 %) wuxde in Synthese II eingesetzt (Versuch Kr. 3311)

mthesa IT fuyr Regtbenzin:

Einsatz Feinschnitt 163—1 84° 500 g

AL 2,5 %
Kontakt8lzugabe auns Synthese I 93 g
erhitzen '8 Std. 95-100°
nenes Kontaktdl 3ebildet ) 52 g
obere Schicht _ 448 g
Entchlorung-l-‘lo‘l,—dann- stmoasphsr.Deat illation bis. 2@5%D...
Ruckstand 205° fur Vake. ‘ 315 g
Destillat = Restbenzin 133 g
Gew.Verlust also v 0§

Degstillation des ggtbez}zgg in Feinkolonne .Schmitz (Kurve 2

Einsatz in Xolonne 135 om3
Siedebeglnn 160%¢

160 - 169° 3,7 Gew.%
169 - 170° o 3,T
170 - 171 5,1 "

171 - 172 12,6 *

172 - 173 29,6 "

173 - 184 10,2

>174° -1 P S
. 100 Gew. %

buréh§chrif? . !
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Anlsge 3

Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

Olsynthesen aus Feinschnitt 186 - 205°, Orackbensin

- Als Ausgansmheterisl diente eine feingesohnittens Fraktion

eings Craskbenzins, das sus Kaltpressll gewonnen war (vgl.
Eurve 3 A). . ‘
Synthege I fir Kontakt&l: 500 g Praktion 186 - 205° mit 5 %
4101, 8 Std. 95° umsetzen; erhaltenss Kontektsl (100 g = 2074
wurde in Synthese II elngesetzt (Versuch Nr. 3311).

Synthese IT egd JIII fiir Restbenzin:

Se IT1 S. IIX
Einsatz Feinschnitt 186 - 205° 500 g 500 g
£1014 2,54 2,5 %
Eontekt&lzugebe aus Synthese ) I o IT ;
w Menge 100 g 72 g
——erhitzen 8-Std+95%——8-9td.~952-
neues Kontekt¥l gedbildet 72 g 24 g
obere Schicht 428 g 476 g
' Entehlorung 170°, denn etmosph. Bestillstion bis 220°D.
Riockstand 220° fur Vak. : 321 g 363 g
Destillst = Restdbenzin 107 g 113 g
Gew. Verlust als? 0O g Og

Eingsatz in Kolonne '

AD LUelt 3 42 20588 GuTde

Siedebeginn 180~ ' |
180 - 184° 2,- Gew. % :
184 - 188° , B
188 - 180° ' 4,1 °
190 - 192° 8,2 "

182 - 194° 18,9 "
194 - 196° 46,4
> 196° 16,4 "
100 Gew. %
Durchschrift



!

30 °C

0.

leinbn! Kpolben
L8rz

i .
Al sl
TR o

4

im.

5

0 2o

T

to 140 1

O
o
i .

Q
N
o 1
S
-~
o
.
-~

<

X - $-




40

* Ruhrchemio Aktiengesellschaft 17.4.42

Oberhausen-Holten
Abt.HL -~ Cl./Fk.

HerrnDr.Rott:l.s

(dohlfd. bei Herra Dr. Tramm )

Die Alterung 6 Std. 140° der 4 von Ihnen uns
zur Untersuchung libergebensen Olproben ergab:

Er. iI 11I _Iv_ v

O, aufgenommen 4,2 & 8,6 % 9,3 % 9,5 %
___EindiokungJ.tvso)——~~-—~~~-—+87-*_% +101-% ¥81 % ¥T7°%

NZ 11,2 11,2 9,7 11,7

vz, 21,5 25,8 21,1 22,8

.+ DK - S 0,74 T 0,77~ 0,65 0,66

. Oxydationswassexr 5,2 6,2 5,4 5,1
Conradson worher 0,08 % - 0,08% 0,08 % 0,08 %
" nachher 0,59 # 0,414 0,43% 0,55 %
Durchschrift

AS BIR 2 42 20030 Guide



Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten

AW.HL [ Daad 01-/&.

Je=Nr. 42/4/3
Eu'ron Frofessor M ar ¢t in
Ir. Ha gemann
Direktor A1 boerts
Ire GoOOothel
trifLe Dicht er_synthetischen "le in threr Abhi
keilt von der Natur des Auggangsbenzins bzw. der Viscosdtit

AS B0 2 42 26838 GUTOE

. der Ole,

Bel Hineral8len stellt die Dichte (dzo) bekanntlich
- ¢lne der weaentliochsten _Kennzahlen dar. Dags.specifische
Gewicht der Minerslschmiersle ist bei kohlenstoffreichen
unid wasserstoffarmen Typen stetes hoch, umgekehrt bei wasser-
_stoffreichen Olen stets nledrig. - :
Asphaltbasiache Schmierdle haben elne hohe Dichte
.920 - 0,960, gesmischtbasische eins dyg von 0,885 - 0,920,
paraffinbasische endliich sind durch niedrigheﬂichtuworbo
charakterisiert = 0,860 - 0,885, -
Aufgrund der Ardbeitesn von Freund und Yikeska beateht
eine gg@gnlénﬂge Bewegung in H,~Gehalt und Dichte sowohl
-—bei-—natﬁrl‘ichon-nrsynthetia'cheﬁ"ﬁr”" —fiT letetere gilt
etwa folgende Rsihe:

Y45 . % Hy

0,960 9,5
940 10,2

" 920 1n,-
900 11,8
880 12,6
860 13,3
850 13,7

In di.eae letzte Reihe sind auch unsere Jle einznrangieren,

die duroh Polymeriaation von Crackbenzin erhalten werden;

ihre Verbrennung ergab einen H,=Gehelt von etwa 13,9 Gew.%.

Weuerdings trittdetnifsweiter Typ hinzu, der m einem nicht
= Y



Ruhrchemie Aktiengesellschaft -2 -
Oberhausen-Holten- ’

__gestellt und vor der Synthese mit Nstrium, AL(OH)y eder

geerackten, primiren Krmlantbonzi.n der Drunkversuoh.unlngt‘
gewonnen wird.

Wir heben nun die zshlreichen Diohtcwert- , die in den
letzten Jahren bei der Auswertung der verschiedensten Ver—
auche im HE erhalten wurden, im Rahmen der beiden Ausgangs—
benzine, nach Viscosititsgruppen geerdnst. Wag das Ausgangs—
material betrifft, so handelt es sioh in der l.Gruppe um
ein ungereinigtes Craockbenzin, 90 wie es der Ulbetrieb RB
durch Einsatz von maltnresabl oder Dieseldl grousstechnisch
inm Grackofen erzeugty In der 2.Gruppe war das untersuchte
1 sus Kreislaufbenzin gewonnen, das iiber Kobaltkontekt her-

Zinkohlorid gereinigt worden war; zur Auswertunyg kemen nuE. .

“Proben Wit deF Poludhe 1;57 ~"1;68; es sind-also-alle-die—

Proben susgeschaltet, beli denen das Eenzin durch Isomeri-

_sation eine innere Verinderung erfahren hatie,

Die Werte fur die Dichte sind, geordnet nach den beiden.
Benzintypen (schwarz = Crackbenzin, rot = Krdslaufbenzin)
und in Viscosititsgruppen zusammengefasst, suf des beillegen-
de Xurvenblatt sufgetragen. Eigenzeichnet sind 1) Gie errech-
neten Mittelwerte, 2) die Streuung der Diciten in jeder ‘
Viscositutsgruppes. Ans dem Jurvenblatt - 350 Proben - fol-

gern wir:

AS SUN0 2 42 24539 G

Ole, die aus Orackbenzin hergtatellt wurden, haben
eine hishers Diohte als solche sus Xreislaufbenzin. Z. Be -

. fur ein Flu361 liegt derxr Mittelwort im ersteren Falle beli

0,546 im letzteren bei 0,857. Die Werte streuen in suffallent
weiten Grenzen, aber dle Flichen, in denen die Dichtender
beiden Jltypen liegen, aind offenbar doch réumlich vomein-
ander getrennt. =~

. Die errechknsten Mittelwerte zeligen, im Groben gesehen,
eine steigende Tendenz; d.he. mit der Viecositét (Vso)

des Oles nimmt im al]gemainen die Dichte zu. Von einer
linearen, eindontigsn Beziohung zwischen Dichte und Visco-
sitgt kann aber ke:lneswega die Rede sein. Die Streuung

ist zu erheblich. so gibt es z.B. be:l.m Krelislaufbenzin
Ule von 10° bis 23°E, ‘die eine Dichte 4,5 = 0,845 haben.

Durchschrift -3-
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Bei Crackbenzin (schwarz) ist die Streuung der Diohten

bei einer bestimmten V__ wiel grasser und die Kurve der er—"

rechneten Mittelwerte 5ntsprechend unrubhiger. Zreislasufben=-
zin, durch Vorbehandlung raffiniert, muss demnach alg ein

" einheitlicheres Materiael angesehen werden; es keommt primir

zum Elnsatz 1in die Synthese umd wurde niclt der starken
Elnwirkung des Craokens, desen_Bedingungen im Ofen doch
etwas wechseln kdnnen, auagesetzt. Die rete Dichiekurve
stelgt demnach gleichméssiger und stetiger an.

Es ist neheliegend zu erwarten, dass bei der Poly=-
merisation einzelner Kohlenwasserstoffe wie Ce» C,,, 014«»“,

Dichte der erhsltenen Jle mit der Kettenlinge des elnge—
setzienBenzins zunehmen wiirde. Diese Abhingiieit besteht
jedooh nur fur die Benzine, nicht fir dle le. Vgl.

unsere Berichte iber die Verwendung scnomaler Siedestrei:ten_

aus Xali presssl eder Dieselol Zur S:ynthese Ve 11.!&31 41
bzwe 15.Mazz 42.

A 02 42 23539 G 0782

1 Kurvenblatte

Durchsdchrift
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dhrchemie Aktiengeselischaft
Oberhausen-Holten

Oberhausen-tivlten, den 16.Mirz 1942

Abt.HL - Cl./Fx,.

A/ S 0000 4 41 23T GOTI

Herren Prxofessor X a r t i n
Ir. Hagemann.
Ilrextor Al berts
lre 3 chutf?

Dre Goethel

Olgynthese nach Aufteilung des benzins in schmele Siedg—

gstreifen bzwe. Rginigqu mit Netrium.
IX. Teil Oraskbenzin ans Dieseldl,
Unter dem gleichen Titel berichteten wir am 11.Mai

_1941 uUber cie Aufteilung eines Crackbenzins in schmale

siedefraxtionen; Gzg ip Ulbetrieb .5 aus Xaltpresssl gewannﬂ!
worden war. Diege Siedestireifon, lle uberwiegendeeinen be~

- atimxten Kohlenwasserstelftyp wie Cg -oder 07 enthielten,

warden dann direkt oder nach Relnigung mit metallischem
Fatrium zu Schmierdl polymerisiert und in mannigfacher Bich-
tung analysiert.

Der vorlielende Eericht yibt die Fourtsetzung dieser
Arbeiten. Hier bildet ein in uhnlicher Weise durch Testillat
on aufgeteilies Creckbenzin des susgangsmaterial, bei dem
Tleneldt-in-den-Crackofen-des—Retricbes—RB eingegetzt wirrdes
denn wir im Nachfulgenden die irgebnisse beider. keihen Punkt
fir Punkt vergleichen, sv sind wir uns kler dariuber, dass

""eés sich hier vorhehmlich um den VéfgleiCh zweler Einzelpro-

ben Crsckbenzin hezndelt. wie welt hicrbei die Ratur des Crad
eingatzes und wie weit sonstige Fabrikationsbedingungen fiir
die (uzlititen des benzins oder (1ls verantwortlich zu machen
sind, wirde sich erst dsnn erkennen lassen, wenn cehrere
Proben der beiden Crackbenzintypen - eus Xeltpressdl bzw.
aus Dieseldl -~ sufgeteilt und untersucht wurden. . ' .

Die hier beilgeflstea Kurven sind so angeleygt, dass
vor allem der‘Vergieich zwischen den beiden Benzintypen und
dann erst der Einfluss der Benzinrelnigung mittels rmetalli-
schem Natrium sinntéllig in die Augen springt.

-0
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Tie Untersuchunsscrsedinisse sind zweifelaohne beein—
flusat von der .reanscharfe dor Led dor rruxtiosicrung ver-
wandten | egtll . ationgeyvarevur. «1x destillierten deas mus
Ticoel8l hergestellice Jrackbes:in in elner Xolonne, deren
ianteltempurctur autunetisch auf die in ¢ r 3uule herrschende
Temperstur eingestoucrt war; wir w.nlten dabei ode Jliedegren—
zen der elnvelneu srestionen sy, cécs vie in der exakien
Feindestil utlon ochuiitz -erbilrenen ieu.aurven bel beiden
‘Typen 1) CGruckbennin esus  Jeseldl 2) dgle. aus [i:1ipressdl
m8glichst Ubereinstim~ten. .ie wiveuntlutt 1 und 2 dertun,
.Tuppleren aich ciese treppent._rrigea .icdekurven um die

£lelche eratemperstur:

bei S un t = 55°%C  Siedekz. .. 1 = 5755 K 2 = 60,9

G, " = 95° = 37, = 85,1
Cg " = 120° = 111 = 114
B, " = 144° = 142 = 139
Cig " = 179° = 1568 = 164
Cyq ™ = 193° = 193 = 191

- el Vg unrd Uyq-istoeus Typ Lleseldl eine schmiélere Fraktion-

b8 enuler dem Typ Lalipressil hertusgeschnitten werden. lie
fir dea vorlie.euden II.Teil der Arbeit verwandte, adiesbatiscl
arbeitence :olonne hat Lborhaupt wuhl im usnzen elne etwas
sehirfere Trenniiy AL vérébuleconen Fraktionen ermbglicht.
Anelytisoh besteut wch, wie die spiter erwihnten Analysen
zeizcn, insofern ein Unterscliied zwischen beiden Benzinpro-

AS L 242 25500 YT

ben, -le des aus - elipressdl gewvnaene Lohlenwaaaerstoffge-
mizmch in den .re.tionen vg T qq Fekclier an olefinigchen Be—
stendbtellen ist {v,le larve 5), was ol den chnitt der be=
T11gUlivh VuseChoelil siasati,svuwaté ia db® lubbsanlage zu=

L3l

rackzul Ll o uan
bor teciu ., Jilizcert sicn in & ntuchnitte: ;
1) sneel se el ool .l ge.chualtieaen reazindestillate (Anle3-7

2% Unteraucaun, dor aurel; colymerisation ¢ rhaltenen n-ile
&

{onle 83-15).

L
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In Annsberun; en die Petriebsveorhitltnisse heben wir nicht
cie Yo, mit AlCl3 an;esetzte Synthese eusgewertet, sondern
¢ie CTynthrese III, bel der elso das artelgene Kontakt8l be-
reits das 2.'al verwandt wurdee.

1. Anslyse der sohogl geschnittenen wenzindestillate.

anlage 3 - Te

ile irsitiovnen wurden direkt oder nach Egihigung mit
setall. Hutrium, so wie dles im Morieht vom 1l.Mai 41 auf
veite J beschrieven ist, znslytisch untersuochte. Liese Unter—
suchun, ergab beim ungereinigten (I) bzwe 5ereinigten Ben=~
zin (II) im Vergleich fulgendes rild: »
iiie Lighte (inl. 3) dcr beiden Penzirreihen liegt fir I und

1I en; leeigaander gnd steizgt, wie erW<rtet, miu zunehmender

Tettenlin e an.

ber lreshuwr: sindex (2nle. 4) nirrt elnern. enalogen Verisuf.

Tes Tqg Bve Ticselfl krrn s.wohl bei T wie bei I einen hihe-
“Tesr index als dap g4 @3S :l*vressol. i"iese Uberhsbung er—
——F&ﬂfﬁ—s+Lﬂ—wahi—eﬂﬁ—éeﬂ—r¥és%&9H——@ehal%—an—@}efinenr———————*

Heeh cer Titoratur hat

n o= 1,4131 - 1,4270

v11'24

NP no-= 1,421 --1,4375, 8lso hdhers
cie  Jheelelphoso ussoaueesindl (L5ls %) dut an s8ich wohl be=-
sunu. rs wichtlyg, da sle Loxr  ie 'Bhe deor Ausbeute entsched-
det. Ler V..l f Jeer Loven el t 1 remoatitativer Hin icht
SntgruuLie;ébﬁbje o Jracobanzin ave | icseldl bzw. {lalt-
sressdl ¢ rxateriotiscll stad: Im ersteren Fall ein starkes

Vet lunasea dun @l es.stigren Aatells 1p h&heren aiedelagen,

bel :raltpressdl (o e eu €in 1an;s:mcres Absinken der Olefine
iﬁfulge der Jsuwese:voit ungespelterer .Jchwerbenzinge y v
ie scutrsligstions:el REE (Anl.0) und die Vergeifungsz.hl
Anl.7) stellen ein kaess fi.r Verunreini, in.en dar, ¢ie wohl
b o1 & janer  icdelage workor—en, in hdher
brld in (1e°356cka$nh jan i as »

o | —4m

¢
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Konzentration die {!lsynthese st¥ren umi durch Behandlung mit
W¥a oder slkaligchen 'iltteln wie Hatronkalk, weitgehend be-—
seitigt werden k8nunen. Der Reinigungsefrfekt wird auf beiden
furvenblattern unter II sehr gut slichtbar. Grunisuteliche )
Besrachtungen Lber den Einfluss des Crackeinsstzes auf Hohe
und Art diescr Verunreinigunien lassen sich, wie zu erwarten,
ans den beicen liinzelproben nicht ableiten.

2. Untersuchung der 2raalsenen n—Ulge

Anlaze B8 - 15,

Wle in der Iinleitun; erwuhnt, wurde nicht des 5
der I. Synthese mit frische: Al(.l3 zar uUntersuchung verwannt,»
sondern das folymerisat, das, nach mehrfacher Benutzung des
Kontaktsls, aus der ITI. Synthese enfiel. — Tie Aufarbeitung
der vberen Schicht erfolgte in der liblichen Welse: Entchlo- |
rung, atmosph: rische Destil ation, Vekuum—Uestillation bel
5 mm Hg bis 200° C, gemessen im Dampf, Dus so erhaltene

}

._ﬁuckstandsol,_aunh__n_:lﬂ_genannx,_mnnde_mit_z_é_mngsil_se___

A LoUe 242 25000 ¢ LTy

bledicht,. -

Im Rechfolgenden ist das Ul aus unbehandeltem Benzin-
mit I, das eud - lis—-gereinigtem mit 1I bexzeichnet.

In bereinstimmung mit den iusfihrunsen am 11.5.41
verdienen drei Anelysenwerte des Jles besundere Aufmerksem—
keit, ndmlich ¥iscositutspolhohe, Conradsuntest und Harzes-
pheltgehalte : . 3
bDie ViscogpitatspolhShe (Anl.8) wird beh.nnnlich mit steisende
Cezahl der Siedefraktion besser, d.h. ihr Fominglwert sinkt . 2
Richtung Cg Y G440 Ls-ist auch bekannt, dass die rolhﬁhe
einer bestimmten schmalen Fraiction umso ghsfallt, je reicher_
der unges:attigte Anteil dleser Frektion an t-Ulefinen, d.he.
an suvlohen mit endstandi,er Loppelbildung ist. lie Frage, ob
diese Anteile ;p beiden Crackbenzintypen gleich sind, liigst

Durchschrift ) A



Runrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

A B HOING 2 42

sich.gangels einer ,ocoipgneton inalysenmethode dirext nioht
veuntworten; so kdanen cennach Verschicoen eiton in der Pole
hdhe durch folgende Fattoren hervor. exrufen sein:

1) Charekter des Ur..cieinsatzoes 2) veraclLiedenartive be—
dingungen im Uruelofen  3) Trennschiérfe boim Fraektionieren
4) in_enauigkeiten L.l Gor Viiielestimmunge 8 ware wille
kiirlich, cie tetsuchlich beobechtetén Stureunn.en in den
Folhthen lediglich auf dem Fuictor 1) =urickrufthren. Geben
“ir die in £nl.8 iurvennussilg erfascten ViH-Werte noch ein- -
me tabellarﬂiéh an, 8o seigt sich Tuigendes Lild:

Lrbte 8us :tdieseldl Crbze 8us :wltpressol. Streu~

H

j unger.s | Na ger.  un;er. ot sHRT D N ung-

. ua ‘2,00 1,%4 2, 1 1,97 3,07
] 1,84 . 1,87 . 1,35 1,77 [,16]
Cq CoLiz 1,75 - - o,

bg t bg - . - 1,64 1,67 i3

G 1,63 1,58 1,67 1,51 Y9
10 1,52 1,72 1,53 1,52 a,.5

“11 1,47 1,55 1,55 1,40 59

._LeZufeneauf—&nzere?ntgf@s‘f%ﬁﬁhn g1ind ie Jolh™len in der
Ileseldlreihe besser, die ‘urve -acht nicr etren ‘e closse-
zen Elndrack, do, o en wir:s siox  da su-ooindene aicht ver-

“besserna guse '~ Fein TnltpFesudluyp fUist die fination

-

(&3

a28 bennins mlt Ausnah-s des Cd + 5 uR insr .enkung dor

e

trii=~iertees Sohalten wir bet 37 den aux;efullenegHWErt von

1,95 auy, 4. sus cieser 8t T« vor.oarcinluyten ¥raktion fag

n-51 mit nur 31,9 . susberie snfiel, 80 bleidbt in verschie-—

“enen rraitionen eineaSnenze in den Folhélisn von mexinal J,09!

aur weitersen slarun haben wir aus den oben beschrie-

benen ungsereinigten bow. Aa~zereini, ten 011—Fraxtionen mi t~-
Ttalg der Seinschnibtku;unne schmitz einen schmalen Jiede—

streifen ab, etrennt nhf mehrfach —ur lsynthese angesetzt.

( ers. 3133). '

. -6~
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Wir erhielten:

I. _3I.  III. sSynthese
Typ ilegeldl ungerein. 1,50 1,50 =
» N e gereine 1,5C 1,49 1,51
" Keltpresasbl ungere 1,50 1,49 1,49
" " he  ereine 1,48 1,5C 1,50
4£1so hier, wu dle .Jledsxrenzen sehr ens ezo.en sind und dic
ir ahé xtrem hoch gew.thit waurde, zei,:t die 011-Frakt;g

uaabhiingis vom CSrsackelnsats Gie gleiche Vigco;i*arspg;gahe.

Lox Conraosontgb« (Anl. 9) bestitigt die “rsebnisas des Vbr-
Johres, Ther éie wir am 11.vei 41. bericiteten: Je lanber dit
C-<
diesem Benzin hargestellten Jles zar Bildung eines Verkoknng
restes. Iesonders aie .urve 1I rel t, wie, unabhingls vom
Crackelnsatz, in ,beiden neikreon uQI vonracsuntest i Richtung
6 ____;011 ensteipgt. lile Raff1na+ion mittels ¥a entfernt
die grossen Unregelmussigkeiteon, wie sie bei der Polymerisa~
tion von ungereinigten Lenzinfraktionen auftrefen kisnnen,
ZeBe bei 07 surve X. -

Bel den Herzasphattxchalten (Anl.lo.) beobachteten wir den

gleichen Einfluss der Kettenl&nbgb_&lh_dex_u_~anl—1m—aussangt

&

A5 N 2 42 253339 0 LT

"venzin nimmt der uarzasphaltgeualt des betreffennen »lea 21§
(II)eCewls sse Vcrunreininunban im teohniscLen uennin fordurn
die fel ung zur Bildung von darzaspnalt (I). - bie Siedelage
sund bestimmte Verunreinigun en sind slso fur vonradsuntest
und Harzasphalt massgebcnder als die Natur des Crackelnsatzes
{Uber die sunst&gan Analysendaten der .le-iat.fulgende
_Zu sagen: . . ‘ "
uie Stockpunikte (Ani.11) dor Lieseldlreine geben ebensu weni
ein einheltliches Bild wie die vorjuiteige neine des Jracibens
zins aus ! altpresssl. Nelden Typen ist gere insam, dass nach
da-Reinmioung (II) die Ctockpunste in ricntuany g tis Cq tiee= |
fer werden:

Durchschrift -71-
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Typ Dleselsl Xaltpresssl

o. -31° -31?
o, -369 -36°
Ga "450 -
CQ+09 - -43°
¢y -45° -45°

In beiden .elhen scheinen gewlsse regtondteils den Crarakter
von Stucdyunntsernieuri;ern *u haben, denn bei dinsatz won
versciiledene: ungervinigten lenrintrukticnen (1) entstehen
“le mit wesentlich hLesueren s Tockpuntten,

Per Irechunrsindex (An1.12) zeigt_ﬁekenntlich bel den Clen
eine empiriscte " ersl eldv iy EMI Jlcitee lei-lineralslen—
8#eht des ienlenbild fur Tyien Vs = 20Y wie fulgt ega:

229 nbzﬁ
vydoU ¢ - - 148
< 2830 1,49
calg JOT 1,50
11,320 : 1,51
(1,950 1,%3

tei den wasserstoffieichen Syanthetischien "len, cie durch nie~
arlie Diehte - hier 1,852 bis 2,862 em as Anl. 14 = churake
“terisiertTSiTT, 1lte t dervr Sndex rneoh dor Literutur aeuch tief
= 1,474 %is 1,481 (vyl. Hedmer Lchml.orstolie o 193).

Auch bei den in diegser .rteit vorliesencen Proben. - -
lleitn die .erte Tiu nlzbqin der su anye; obenen idhe. Lezige—

hurgen zunm Crackeinsats sing nicht ersichtiich. iel 1 werden
8 dex gloichien ctellie hexine im Incex‘sjcxtb&r, die nzech
Benzinsurve 4 und 7 cGurch besencsrs bobe 0 und V' aufgallen,
dug tst O, bvein reltsressdltyy unu_Jg belr +leselsltyp.
Glcichtéfzig wurdcen aan Jdieser .télle aueh *wxira @er lichte

lwgle izt e 14) Erobuchiet,

a 5 5000 2 42 23530 G LT52

Lie gyduablen {ardet13) fi.en slch, wie tneoretisch srwortet,
in eize absyei, eadu ~arve. .ieses irinnip ilt, im conven
@sehen, fu: ieihe 1 unag 4lj durch de aafrinstion der sen~
zinfraivicnen mittels e ninern sich Gle beiran urven.

-8
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Zei cen Lurigen saslyscadoten der le, de wuf sl le 14 zue

whoe@DEeEl . en sind, KGancn L ir vas .urz fassen, da hier
stur Ces ‘rrolkeinsstzes

adrgends wlure -czlehun on nu CCr
sicitbar Linde Ausbteite, Viscoslit .t und Flammpuakit religen
streunn e, ule U duxeh

rung der .ynthese bedin t sinde - vy :de dclive besriffy,
80 mechten wir bei der . is.assion des [reciney sindexes
Lesiehun ea nwise en Cen Lelrerse! tizen

die oz.e men Loan der purchfiith-

L Lo Eanl

bereits aut ¢ie
mexizslen .werfen sulneriscme

vaLjed

Hie el Lussen reen hlier Jie
e

—ii%—und—V-—ger—ie—jede—sbhan;H—wc
‘&ehalten im ormy on sbeﬂyin v vl ssene _

+ir komeen zum Jchluss noch eur vie Alteruu&gggiﬁung

L 15) e e

¢ 15 1/ civerstors boi 143°

—¥oa—aen-—-ent furedsenasn—-

~rdy o curch s-stindige

ger ‘Yo #u srrecren (A
rehanélung, dey Y roben mi
ermitselt und best-rlgt unseren vorjdi-rigen Fefund: denn
sich auch wvun CG bis :11 eine eb. estufte ieilenfol; e in der
Srabilitit nicht auvfstel Ten lasst, 8u ist dochk unversencbar
e¢in aus 611 gewonrenes 1 02~stebiler els ein solcheg sus
ine affinztion mit ¥a beeintlusst die Alterungswerte

C e i

u - - - ™ S - -
nichte "1 Lred der Juiiilitit igt #lso ledi 1ich durch
die  etoenfare bestimebe

£ir grunds.tzliicher einrl.ss des Crutkeinsutzes _—
deseltl bzwe egsbl - swui lie Lyt
tat inrer .ruuukte schelint nicrt vorzvlie ene -

wilG cgnlbinflhsﬂ O o lEureluy@ dge Lreben dnsg

)
Jhigse uta Lle va

]

‘.

=]
) . »
betrifft, so wurden :io¢ -wrgeluisse de® vorjurri en Arbeit
Lber den ~eltpresuiltyp Legt .tigt und geslcnertf dosa m't

zunebmender . ethen.an e, al.o ot stelyendur siedelase

-G
Du:chsd it
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1) aie volholhien niedrigere werte auweie.eil, dedie 3ich Lessern}
éie beobachtete siremang vis .,.Y wirc sal oclwsuxunsen
4n den .pckoediun.en, Guer lle.uwolarfe beim Lestillie—~
ren und d- I anslytlschen Ludsblicacy, X Coilhche zurbck=

pelihrte.

2) der Cunradsontest schlechter wj;l‘d

%} @ur rercespheliseralt cunimm

“le au. nochsledenden bre—sruktionen uind bel 1400 seiersto?

atabilfer els golcre sus niecrl, siveenaet colamulschnittens

A Xy
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Anlage 14

- Glmynthess aus schualen Siedestreifen Og ««cees Oy .

TAES [OUU0 2 42 255139 GUTAE

1 PN SR P . ,7
a } c : P .
i 6 07 3 09 %50
| , Lo
huumﬁs.-v{ Ealtpr 0L 68,6 31,9 57,5 [56.4 50,9
Bl melin. |iDdewelSl | 68,21 98,4 65,1 451 53,4
I '€ Na timnmm 62,3 58,4 55,2 |57,5 5.
jgerein(Dieselsl 72,8 65,4 64,1 64,6 50,2
. ; ......... . S g - . o . .
!ﬂmm.*{ Esltpr.OlL; '21.’.‘4*‘“:_—,&0;1_—_ 12,8 —115; 315,918
Wu Dieselsl -11.§ 8,8 8,9 18,6 17,4
%8 ‘5"‘ (Kaltpr.01i 16,7 46,2 15,6 (13,5 k1,s . 118
‘gerein/Dieselsl 21 q 16,4 10,9 21.ze 17,8
: T o
- -—junge—({Kaltpr.01{ 264 254252~ 1260 3215
: rein. {[Pleselsl 245 | 225 | 237 288 280
(% ma (jRadtpr.OLf 221 P55 264 256 289
/gerein) Lieseltl 266 265 ; 285 267 : .29% |
, junge— | [Eeltpr.01]854 P62 @57 1855 54
’b - Mn& I'teselsl 856 ! 855 { 155 860 854 853
gerein, Pieselsl| 852 854 | 854 { 85 ; 853 854
unge— j Zeltpr.0li 0,01  b,04 . - 0,02 - 0,02
i;; rein. || Dieseldl | : o,ok o.oé 0,01 02,05% 0,02 9,05 "
- Re 'A"Kaltpr;ﬁl 0,01 p,04 |- 0,03 - 0,03
gereinj;Dieselll 0,02 0,02 0,0l 0,0} 0,01 0,05
u‘nge.-{ Ealtpr.Glio,17 0,32 g - 0,08 - 0,53 —
v2 rein.'| Dieseldl @,0 0,0% 0,04 0,2 0,03 e,1X
Ha || Eadtpr.01fo, 3% 26 |- 0,12 - 7 o8
goroiif-nicsclal o,1 e,09 0,02 ' 0,0% 2,07 ] o,l0
' . . }
Durchsdhrift’



“Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten

Anlage 1%

Alteorung einzelnsr Ule 6 Ssd. 140°

je 150 g Ol-wurden mit 15 1 Ssuerstoff /h 6 Std. lang
behandelit. Dis geslterten (le wurden untersucht.

Af Bo00 3 42 20539 OOTOR

2 R o
- AR )
5:5 unbshandd 8,3 | 105 - 12.5 5%6 .Q&J 7.6 |
« & 7,3 92 12,9 | 28,1 | 0,40 Toh
by woben. (10,5 1134 [17,2 | 39,- | 0,96 | 7,7
D, unbeh. | 8,2 | 92 118,53 | 39,3 | 0,40 (7,~
" He. - | 9,1 }.90 .|20,5 .'556;5,' 0,64 | 7,2
."11 aabeh.. 2,7 | 52 | 9,4 22,3 ) 0,25|4,9
Durcherhrift



Ruhrchemie Akfiengesellschaft™ 4.3.42
AbtQEhaugn-tidimn

Herrn Dr. Ro t t 1 g

(dohlfd. bei Harrn Dr.TPramm)

Die ilterung 6 Std. 140° der 3 von Thnen uns

‘zur-Untersushung-ibergebenen Olproben ergeb:

70, aufgenommen "o 10,24 O{?
Bindiokung (+Vg,)  +4% 4324 . 4 %
RZ ' T 0.3 5" 0.5
vZ ' 0,8 15,6 _ 2,1
Oxydationswasser 0,6 com 4.§ com' 1,1 oom

——Conradson-vorher 0,06™% 0,044% 0,07 ¢
. nachher 0,06 % 0,¥43% 0,09 %

Durchsdhrift

‘S 50000 2 42 25519 G758



4.3.42

shrchemie Aktiengesellschaft™ - .-
Oberhausen-Holjen
«HIL, C1 / 3

.. AUt "50000 £ 43 25319 G/TBE

-Hexrrn Dz. Rot t 41 g

{dchlfd. bei Eerra Dr.Tramm)

Betr.: Eigning von Ceten-Cetanmischungen fur die Polymer+
————iiBfion zu Sohmiept] . :

Nachstehend erhalten Sie die Protokolle der Orien~
tierungsversu.che. cie wir im vorigen Jahr mit zwei Ceten~
Cetanproben aus Ihrer Abteilung curchfihrten. S ——

1 . Vex;auohd 3072 v. April 41

'Kohlen-asserstoffgemsch s01l ‘-nthalten 45 % Olefino,

gef. 40 4. |

_m_m mit 5 % A1013, 10 sta. 95°

Eingsats” ‘ 737 & = 100 '%

Destillat + Verlust - = -
Kontakt8lbildung ' 158 g = 21,4 % dinnflissig

abvere Schicht_______“_____sys_g.._._a..rla,e_ﬁ____—»
Entehlorung mit Tonsil + Zno 180°¢

Pestdil at - 5 & = 0,7 %
Verlust o g g
Rickstand ' . 573 & = 77,8 %
Atmosph.Destillation bis 285°
Testillet B 12g =1,7%
Verlust - = -
Riickstand 561 g = 76,1 %
Yakuppdeptillation 5 mm Hg bis 200°(D)
Destillat I bis 150° 338 g = 45,9 %
" II 150-200° 748 =10,- %
n-01 Ausbeute. - —. 149 g = 20,2 %
dyg . = o,aglfif’ s T
V50 = 8,3°E
" VrH = 1,54

Dag Ceten enthilt nicht nur 1—-01 6332 . denn l—Bepten ergibt
bereits VPH = myﬁﬂsdmh

Fagay "2-
/37



Ruhrchemie Aktiengesellschaft - -2
to Oberhausen-Holien )

2.Versuch 3094 v. Mud 41

Ausgangsmaterial hatte ca. 35 % Olaefine.

. Synthese I _ . Synthese II
BEinsats 400 ¢ ='100% 395 g = 100 %
)»‘ Eatalysator 5 % A1C1 12,5 % A1C1l5 + Kontaektsl von
erhitzen 10 Std. 95° ! 10 stq. 9s° Symthese I
~——FKontaktB1bildisg 100 g = 25,= % O Eg= 0% T
obere Schicht 300 g = T5,~% | 395 g =100 %
~Batohloyupe mit Tonsil + zn0 180°¢ ., . . .|
Destillat - . O0g= O, % Og= 0%
Verlust . 4g= 1,-%| Og= 0%
Bilokstend 296 g = T4,~ % | 395 g =100 %
Yexuggdestidlation 5 mm Eg bis 200%(D.)!
‘Destillat bis 108° 8g= 2,- % 8g= 2,-%
" 108-136° . 157 g = 41,8 ¢ | 139 ¢ = 35,2 %
v 156-250° %6 & = 16,5 % | Il & = 43,3 4
Verlust ‘ 2y= 0,5%: 2g= 0,5%
201 dusleute 53 g= 13,2% . 75g= 19,- %
v 4y  =0,853 | 0,855
" Vo = 8,6°E I - 10,1°E
" VPH = 1,62 ‘ 1,7¢

Dljrdw&arift ‘

A/t 50000 £ 42 25539 G/OTEE -



nréhemie Aktiengesellschaf 29 .Januaxr 1942
Yoor

Oberhausen-Holten

Abt.HL - C1./Px.

Herrn Professor M a rtin

- Betrifft: Eignong einaes Schwedischen Schieterﬁldestillatel
fir die LTarstellung von gynth. Ol.

I'ss ung gzar Zegutaohtunyg liberwiesens Benzin
trug die Bez,eichnung_;”
'hin%uaborfztom;, Destillat £r8n skifferol j=,
30 - 263%".
s lst dunielrct gefiirbt » tribe, bildet starien Bodensatg
und riecht Utel nach U-‘Jerbinduug,e,nu._menge.‘lﬁLit-er.#A—Die——
Untersuchung ergab:

nech helgser Behandlgg

Origin 7 m;:l_l. und Tuxmeagse

50 1,483 -

NZ 0,87 0,26
vz . 2,27 ) 0,74
‘Jodzzhl 124 123
8 1,34 % 1,20 '%
- PefeZabl 72 % 6644

) Sdh&vgfgl—l”hosphors&‘ ezahl dexr Fraktionen

20 % bis 170° ' Psz. = 63 5
20 %170 - 193° = 69 ¢
20 % 193 - 218° n 75 % £ ber. 71,6 %
200% 218 - 242 = gog &ef. T2 %
20 % Retd. 242° -~ 71
5 % bis 133° 60 % bis 215°
0 143 - 70 226
20, 162 ;80 238
20 175 90 250
40 189 395 262
- 50 - 2Burchschiift 2 = 196

AIB 45000 11 41 24873 GIOTor



fchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

N

Die Synthese ergab nach einer Umsetzung mid/ 5 % A101.3

8 std. 95°Cs

nach Behsndluniz mit

ori Tongdl und Joxmesse
Kontakt8l neu )
gebildet f 7,7 % 4,8 %
Vek.Destillet 16,9 % 29,2 %
Hestolefine 63 % 60 %
Oleusbeute 8,3 % 9,6 %

'

—Die beiden Ul Wurden Vereinizt uHd untersucHtT

29
v

950
VPH

XZ
V7
Conradson
Jodzanl

0

i

0,937
24,6°%
4,58

0,17

0,23

= 0,58 %

109

PolhBhe und Ausheuie zel..en, dass das vorliegende Benzin
sich nicht zur Gewlmnung won Schmier$l rnittels Polymerisa-—

tion eignet.

r AIS 46000 11 41 24873 G/OTRE -
¥

D;J-rdmd'wriﬁ





