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Herren Dr Ha gemann
Direktor Al berts
Dr. Goethel
Dre Vel ae

Betrifft: Prendprodnkt. h
Herstellung von {1 aus Kreislaufbenzinen der

Firma Hoesch,.

S
o

——Die—vorllegende- Arbeit-bezieht-sich-auf-die-Unter-
-suchung und Verarbsitung von 2 Produkten: '

I) eipom-aynthoaogaakreielautbenzin
IX) einem ¥WaBsergaskreislaufbensin,

die beide bei der .Firma Hoesoh heréest.llt'waren; Die Dateﬁ
“der analytiachen Untaxsuohnng sind dus den inlage 1 und 2 -
ersichtlich. -
- Das Produkt I (Anl.l) entspricht in bezug auf
Olefingohalt (=50 %) und OH Zahl (:231 weitgehend dem ‘Ben—
—z&n——dac—dcr——versuchaoten—%ev—ntt—einem-xoha%tkontakt—als-
10.Filllung suletst, vor dem Abstellen Februar 1941 lieferte.
Die CO Zghl dagegen 1iegt niedriger 'm 2, wihrend unsere
: Produkte im allgemeinen 5 bis 7 hadben. Nur die'ersten Produk
te des frisch angefahrenen Ofens 10, 1l.FUllung zeigen eine
CO Zahl von etwa 2%2, _ o
Das Hoeschbenzin 11 (An1.2) mit hfherem Olefin-
gohalt = 64 % und verhiltnismissig tiefer OH Zahl = 12;
lssst an sich schon eine bessere ﬁusbeute nnd ein giinstigere
—Verhalten bel der Ulsynthese erwarten. Auéh’ ‘hier ist die 1;
CO Zahl (=1) sehr niedrig.

» Die Olslntheso warde 1t. Anle3 vergleicheweise
einmal mit dem nnverﬂnderten, dann mit dem durch metallisch
Natriam gereinigten Benzin darohgefilhrt. Als Einsatz diente
der fiber 60°C siedende Anteil. Benzin I érgibt in beiden
Fﬂllen ein 01 mit einer Visoositutspolhdhe von etwa 2,-.
Das GL ist also gleichwertig mit dem Synthesobrodnkt ang
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A/ B 5000 4 31 2WYET

hlnng einer Vorbehandlungsmethode sum mindeaten von der glei-

dom obm exwihnten. Benzin, dag - dex Ofen 10, 10.Pillung. yor
dem Abstellen liefsrto. ‘Dé‘i"t“iar 'd1e VPE ebenfalle 2,00,
Auffallend ist Jedooch, dass das ‘unbehandelte Benzin I bei
der Polymerisation duroh den’ hohen Alkoholgehalt = OH Zahl
= 23 ~ wider Erwarten- wenig gestSrt wird. Mit oder ohne
BEatriamreinigung bilden sich 45. % Polymerisate. Von diesen
s8ind nsch Vorbehandlung 35 % hochvisooaea. chne diese 4 %
wenizer w 31 %£ hochvisooses. Diessz Unterschied 1st also,
von der OH Zahl aus gesshen, iberraschend gering. Dk Synw

- thesm warden mit normalen Katalysatormengen gefahren. -

Ebenso Hiberraschend war fir uns die Feststellung, dass ent-
gegen denm Verhal ten unserer Kreislaufbe’nzim sich trotsdem
erhobliohe Mengen eilnes vorsiiglichen, diinnfléssigen Kontakte-

“Bles’ gebildet hatten. Wir nehmen daraus dle Erkenntnis, dass

ortenbar die Vo ausaets fir roichliche Kontalt¥lbild .
eine niedere CO Zahl 18t. «mgser Wert ist fir die Beurtei= i
-————m

ohen Bedeutung wie:dis OH Zahl. . :
/Das;!Bild, das das olerinreiohere und alkc:a!;\o].Eu'mem:eL

l\

Benzin IX erwar*emuai;t, -muss natargemidss ginstigeér aein n

.. als bei I, MQ Ausbeute an n=0l betrigt, Wenn- men das- Benzinr

direkt ohime 'Vorbehandlung #ur Synthese sinsetst, bereite 46.11

MmMmmMm—mrltdtghtrm—er‘ 2

und . iber 200° im Vakaum siedenden Polymerisatanteile gegen~ p
einander. Die Polhdhe betriigt 1,73, erreicht slso noch nicht;;

. den guten Wert von 1,65,’ den wir bei der Umsetsung unserer ‘,
‘xreulaurhonzme aus ORen 10, l1.Fillung bis $0.Juni,; also
,‘wahrend 1197 O:tentagan. beobaohcgn konnten. Auch bei Bensin XX

bildet aioh, ‘ohne Vorbehandlung, mit normalen AL013-Mengan
in grossen Menzen (itnnﬂ.ﬁssigee xontakttﬂ.e

Anlagene
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Oberhou.un-Holten Anlage 1
Ans’ ex Probe I 3 nthesegaskreisla enrin
- =
l.) Hauptdaten
Olefine w 50 %
OH Zahl = 2% -
co Zahl = ORe 2
¥4 = 0,08
. V& = 0,57
2.) “nglerdestillation
siedet ab 48°
5 Vol % 60
10 66
-20 T4
30 - 82
40 .. 90
50 98
60 107
70 . 118
80 © - 135
90 . . 156
96 ~ 168
3,) Feinschnittanalyse’ 3113
rrakfion Vol % ' Gew, % 4,5 Olefine -1 20
Tiefkondensat 13,6 12,1 0,600 - -
. bis 51° 28,4 27,6 661 = -
51 bis 82° 9,8 - 9,8 T 684 57 1,3780
8 " 110 21,6 . 22,- 692 51 3957
110 " 135 12,3 12,9 Tl 47 4048
135 " 160 - 9,7 10,5 725 447 %}12
' 35 | .. 4244

Bstd. 160° 4,6 5,1 | 753

!

Dga‘Tiefkondeneét enfhﬁlt vor allem 2 -~ n-ﬁnten,‘daneben'Bu-

tan, Pentane und Isopenten.
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Ruhrchemio Aktiengeselizchaft Anlage 2

Oberhausen-Holten

Analyse der Probe II i1 Wassergaskreislaufbenzin,

1.) Heaptdaten,

d20 = 0,695
Olefine - 64 %
OH Zahl - 17 ./
CO Zghl = ca, 1

EIZ = 0,07
N2 = 0,31
‘ 2.) Englerdestillation
—=—gfedet ab 607"
S Yol & 65
10 70
20 .79
30 89
40 99
50 =113
60 ~ 120
70 133
80 148
90 170
95 186
—Ss)yPeinscntttanalyse
‘ 3113
Yraktion __;'V91 % . Gew. % dzo‘n: Olefine l B np20 - .
- ol
Tiefkondensm 18,7 16,4 0,600 ' - -
- 519 4,8 4,5 645 . 70 1,3787
51 bis- 82 18,2 17,9 670 . 68 3852
‘82 " 110 18,~ -18,3 . 694 66 3969
110 " 135 16,8 17,5 712 62 . 4058
135 " 152 11,2 11,9 724 59 4119
‘Rstd. 152% 12,3 ' 13,5 T4T . 53 4222

| .
) !

" Das Tiefkondensgt enthHilt vorwiegend Penten, daneben Buten,
"Isobnten und Pentan.‘

A B B0 4 31 295T oy



Ruhrchemie Aktiengesellschaft Anlage 3
Obarhausen-Holten

Direkte oder naoh Vorbehandlung der Benzine durchgefiihrts

_lexeﬁésge_g_ .
[ - ~ l :

Der tber 60°C siedends .nteil der beidon Benzine I und II.
varde entweder direkt (A) )

oder nach Vorbchan€lung mit I‘atrium bia 110° (B)

za 01 polymerisiert, .-

Benzin I Benzin 11

Ao Dirckte. f?ls,yntheéa _
Benzin  Olefine . 50 %:- 64 %

=~ " ¢0 zaml - 2 1
REstdiatmosphsDest; 44,8°% 5951 %
Restolefine ' o 3 © 1,5 % -
Polymerisat bis 200° 14,- % 13,~ %
Retdasl 200° " TTTT30,8 % 46,1 ¢

" dzo . : 0’845 : 0.844
V,)-o e 12,- S 13,6
L o " 2,00 1,73

h. 5]15!}&7!1'6;9 nach Vorbehandlung d.Benzins

Benzin Olefine 52 % 625
™ cO 2shl 1,5 . 0.4
Rstd.atmosph.Dest. 45,3 % 59,2 %
Restolefine. , 3% 3%
Polymerisat b.200° 10,5 % 9,9 %
Rstdssl 200° '34,8 4 49,3 %

" Ay $°'§4g . 0.842
LI ©13,3%8 1 10

n VPH 12,08 1,73

i - L
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‘Oberhausen-Holten, d en 23.Jull BML,
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. Heryen Dr. Ha g e'm a n'n
Direktor A1 ber t s
Dr. Goethel -

Rt

oy -

Betrifft: Ehtohlor_u_n_g dor oberen SOhioht

.~ Dag ;Afu,sggggsm;;erial Azu, den- naohtolgond_en .Ax}é,ijl.n

und Versuchen bildeton 3 Bastriebsproben sus der Olanlage RB
"~1) im Betried emntwhlorte obers Schicht vom 12.7.41

-~~f—2~)4ni—c‘.h;tuentchlqrts,~-ungek1&rte—ob.—Sghicht—vOrlagc-—5—t.10.»7«

‘3) nicht entchlorts,ungekléirts ob.Schicht Vorlage 6 V.10.7 A

. Pdr 1) ergab unsere Analyse:
HZ = 0,11 ‘
" bei 300° abspaltbares Cl = 20 mg/kg
Gcsant-(:lz 1t.Verbrennmmgs 80 mg/kg s
Q!.c #ritchlorung war im Batriob in der w-iee durchgefiihrt.
worden, dass man die ungek1arto db.Sohicht mit 1,9 € Tonsil
.+ 1,5 % 2n0 2 Std, lang suf 180°c erhitzto. Diese Bedingunge
-;-naaaen-naeh—unsoran—biehezigan—?ermhnrtahnmgan—h—bcsu-
aut ‘die Dauer dex Unaetzung und die KMepge der Zusit se als '
untere Grenge bezeiochnet werden. Wir verwenden im allguneind
,,}e 2 f und erhitgen 3 Stunden lang. - G -
i Zum Vergleich entghlorten wir }diﬂ Probe 2
(HZ - 2.57) bzw. 3 (H8= 1,70) unter den gleichen Bedingunge
. wie der Betrieb, nur dsr einraohoron Anordnung halbar in of-
fenen Glasgefiss, und erhielten:

. ‘,'_“;_,

o
f

Brobe 2 Probe 3
£ -

‘mg i . 0,08 - 0,05
‘bei 300° abspaltbareg . . 16 mg/kg 15 mg/kg’
Gesamt C1 - .108 "

-2
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Labora)(tor;u-md Betried xormen 8lso zu_dom Elslchen Trgebe
nis besilglich der roctlichen Chlor elmlte. Uhrigens zeigen
die , bokl!nizten “iner-.161typen einen Chlorgehult, der in der
51e.1.chon Gr&sbenordnung ligte In frithoren anulytiscbon
Untar.auchzmgon fandon wir Iolgende Werxrtcs

Stanarvo 120 . 87 mg/kg
A8% GheTl schver - .87
Soupreasol’ ' : 64 "
Urdaring - ;'. g m

A'?as, allerdings die noutr lisierb_ren ,Bostandteile in nn;ern
‘entchlorton oberen Sohidl’ten betrifft,- so liegt be1l der un- "
tgraughten Betriebnprobe u,qu" HZ otwas hbher a}:t! bet d en beichn
Proben Z“und 3, die in r’],ainversuch entchlcrt warene Otten- ,‘
bar ist d;iese DLtferenz in der Natur des angewandten Tonsils
‘bﬂgrﬁndstw wir“ve?wandten nach“Rudkspraohe @it Heryn Drs =
Goothel das z.lt. im Betrieb eingeaatzte ‘Yaterial und lamen
da.nn aut eine Iz v:m 0 11 bzw.”o.lz £ir Probe 2 bzwf. e =
Behtmqeft man Probe 1 bei 30-40 nit 2 % Tonsil
und-filtriert ab 'w'o_lfann aie 7 von 0, lquaﬂ:f Q0 OBwBesenkt '
jmerden. Plese Seh¥ung: tzitt‘auch in Brm¥1one nnvbfgb “bei
ungekliirten oberon Sch:lchton ei_n, wobei gleichzeiti& anter
numfhellnng dunkel firbende ;estandteile ’(Kontakt&lrestx) von
' dem ‘Bleichmittel: adgorbiert werden. Bo eank nach Tovzsilbﬁ-.\
' Aung and ‘?*utration ~ S
bel 2) aie NZ von 2,37 auf 0,95 ‘
® 3) " .70 - ® 0435

..Die. meh den Bodingmren des Betriebes dann angéschlossene*
’htehlorung erg.‘b. . : .- ,
‘-._&ekliirte Probe 2 :5eklarte Probde

Kz

s i B - 0,02
bet 300° abapaltbards a1 7, g/kg  : - 3 mg/kg
GosathCL_ - - L_v___. e ) % - 18"

.dehe jo niedriger die IIZ var der ﬁ‘nt’.cnlorung liegt, umso
"glatter whd volla.;andigecr verlauft die untchlorung.

3

. g
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Dexr einfachste ¥Veg, die Pntchlorung iiber die big-
herigen Betriebsergesbnisse hinaus weiter su treiben, besteht
wohl in der Verlingerung der Einwirkungsdaner buw. in der

-ErhBhang der Zusohliige. Bntsprechende-Versuwhe sind ange-

setsut,

Ay g
s F o~
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Horren Professor M a r ¢t 1
Dre Hagemann 3
Direktor Al bert o

- Dr.Goethel

Olgxntmo nach Anfteilung des_Bensins in sehaale Sie dew
stretfen baw, nach me wit Natrium,

[y

I. Te1l; Kraokbenzin aus Ealtpresssl.

des ams diesem Bensin erhaltenen Ules besteht. Indes schien
3 uns dooh notwendig su sein, in elner systomatischen, die-
-~—Verschiedenen Benzintjpen ‘erfassenden U_nterrau’%!mhg den Bin-
. Tluse su ermitteln, den die Zahl der Kohlons;gd;tfaiqme, also
die gottenliingo." au.ft‘_d:lo verschiedensten Ax;.e%yiganwo_ztev und- -
Eigensohaften der duroh Polymerisation gewi ire .

- Als Ausgfmgmterial diente in Qor vorlte ?pden Ardeit

ein Crackbensin, das pus Kaltpresss} hezjggste}gl . WATe Ent-

sprechende Untersuchungen ilber Crackbensin au“{éT%D;e{altsl so-
wie fber Primirbensine, die sich ang der Drucksynthese mit
Eisen bsw. Kobalt als Katalysator ergeben,— 91 L3
Da dps erhaltene Zahlemmaterisl der iuswertung fur dem
praktischen Betrieb dienen 8011, gingen wir m:{h f'l’von~ reinen

Kohlenwasgerstoffen Cc» Gy usw.,-sondern von ."(l alen Siede-
streifen aus, die stich bei der Destillation dog’trc_raok_benztna
RB in der 1 3—31850 (Hanptlabor)-ergaben. Anrg:inuxd der .
Engleranalyse und unter Ausschaltung von Zwisohéntraktionen
warden die in der Blase erhaltenen, in engen- Grq‘iﬁbn;niodbné
den Streifen,mo vereinigt, dass ein bestimmter K“’ljlenv"iaééer-
stofftyp wie 0‘6 oder c., in dem Gemisch vorherreéi\te' (vgl.

Siedekurven anl.1), !

-2
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An-ur der Biedelage mumuorto der nnnuu der . A
in den ipn'.x'tn:!rakﬁ.om yorhendsnen:- Banerstoff onthaltoma:‘
Yemromm. ‘Btortklassen wie Blfuro, Bster, Aldobyh
and Ketone hnunon hier bestimmt in: Frage. Dass diese x&rper
die Olaynthanc, namentlich bel hBherer Kongentration, st
.xren kﬂ*lmn. 1‘pt uns bei der Untersuchung der unter Druok.
m Kreislauf gewonnenen Bensine besonders bcwamrhgewordon.
wna haben doﬁegen wémuoht, durch ein mbglichst vielseitig,
wirkendes Hittdl dfhobigen stdrenden Beistoffe aus dem
Crackbensin su entf n en. A].B aolches schien, s’ Katrinn—

' natall, konbi.niort‘lhl;t einer ‘@rneuten Destillation, guignzt
zu aoin. Ha hzﬂdet ?b:ganiseho Sinren, ermdglieht die Zer-
setsung der kier. fi11t Alxdhole als Alkoholate und Xxonden-— !
siexrt Aldolwd. Aus ‘dem so gereinigten Crackbenszin wurde
ebenfall.. unter gleicken Synthesebedingungen, Hl gewoniienms
Rine nunmehr eingetretene Gualititsverbesserung des Xles
zeigte uns die Schadlichkoit sewusor "erunxoinignngen im
Benzh\ ane -

Eine Ann&heruns gn die Botriobsvermiltnisso und e:lno

B Yerst&rma' des - Reinigunsseffekto' wire erreicht worden,
wenn ein besti‘mtsr Siedestreifen nehrrach dber dem gleichen
Kontak$$l gur Polymerisation angalotst vnrden wire. Die
nsahfoisand."n Ezgebnieho zeigen,',dass oft bereits eine ein-
malize Umaetaung mit A1Cl, den schiidlivhen Einfluss der
Bonlinverunremigungen siohtbar mohte -

Der Bericht ist In 2. Absalmitte gegliedert:.

.. 11) JAnslyse der seimal gesoLnittenen Benzindestillel
" i2)"Untersuehing der erhaltenen n-Ole.

i

[ . R
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1,) der echmal at llat.
Anlage 2 dis 7.

,,ﬂl' | Als Ausgangsmaterial dienten Destillatstreifen, aie
véxwiogond Og»- ko., nw. bis 01‘ als gesiittigte und olefinisochs
——Iohlmas-erstofto onthiolton. Da ein !onboetand des (:e
abhanden gekowmen war. mnto hier ein GemisclL von c + 39
.oihsu-t:t werden. !‘, :
“JZar Entfermung dor eingangs erwihnten Verunreinigungen
o "des Bensin mit 4 % Hatriummetall versetst, in der
mtﬂieh.aolbet abczlas-on, bis die suniichst lobhafto
Gaaant\uiohnng anﬂwrto. dann bis sum Schmelzen des Hetalis
@ 0) anrgoheut, vom b.‘rannon Fiederschlag abfiltriert
bhﬁu Froskna dugiuzm/nﬁ't?{;tomnahmg ‘des un—
gqrommw (I)W hw. des soreinigton Bengins (II) ergab:

v ‘~£
- Die. m«m.' zi steigt mit der Ansahl der C-Atome stetig
‘ang bei C 3 g ‘arscheinen die Werte durch die Verunrei-

nigungem ﬂbe&h&h.tn B T . S

Der oh__lmg Jx (An1.3) nimmt einen analogen Verlant,
d., bia clo haben lnro' 'die Beistoffe ‘raglon eine nrhmmng

den Olaﬁ.ngohalt und ‘damit fiber die HShe der su erwarten-
don Glansbeute gibt, nenkt sioh mit steigendor Anzahl der

. C=Atome. Die. Mfforonson swischen I und II erkliiren sich woh.
duréh die’ Ungenauigkoit der Kattwinkslmethode. '

Bei der mtralisationszahl éAnl. 5) L3811t . der hohe ¥Wert
".‘ftir aufe’ Ihm pntspricht eine besonders titedrige ‘Znibeute
: an B0l - nnr 31,9 % Die Ha-Behandlung bedingt bei allen
"»Doetillaton oin Abainkon des Sluregehaltes.

- ‘Die Veraeif ssahlen (Anl.G) haben ebenfalls boi 0.7 ein
“ansgesproqhms naxianm. Von 08 ab gehen dia Gehalte an

-4
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Estern in den Destillaten rasoch surilock.Pir die Beobaocht ung,
dass die Reinigung bei 010 und 011 dle ¥Z erhtht, fehlt uns
eine TErklirung.

Die m.loktrlsgtugnkoutanto (Anl.7) mtsste eigentlioh mit
steigender K.tt.nllngo sunehmen; unter dem Einfluss der

Beistoffe (I) nimmt die Kurve den umgekehrten Verlauf, wobei
wieder dem C, eine Sonderstellung sukomnt. Each der Na-Be-
handlung setst sioh die ansteigende, der Theorie onteprdohon—
de Tenders in etwa dureh(II). §

'aa don Gehals an Aldgggg betrifft, so woielt oino anrk.
RStung von Puchsin-sohwefeliger Slure auf deren Anwetenheit
g mindest bel den niedriger siedenden Fraktionen hin. Be-
sonders kr:ftig ist diese Flirbung bei <‘.,. ¥it dieserx Frak-
tion entsteht bei der Ha-Behandlung bei weitem der meiste
Hiederachlag, dexr rotbraun gefidrbt ist. Aus ihm lassen sioh
haraartige Elrper abacheiden (wahrscheinlich Aldohydharz). -

Die OH-Zahl ist bei allen Schnitten von I und ‘II gleioh Nulle
Alkohole nind also, im Gegensatz-mu den Benzinen aus. der '
Kreislaufdrucksynthese, in dem .gekrackten ﬁatezial_nioht-
vorhandene ' '

™ n 0 N O L = ‘
E)ﬁarauchm deorx /orhaltenon n-Ole jAnlgga 8 bis 11!.“-
Wie in der Einleitzmg erwnmt. wnxdcn ‘die Dastiuato
06 bis 014 nur einmal, aund swar mit- 5 % Al.cl’, 11 Std. meist
bel 95°c polymeriu.ert. VYon den dingoaotston 1200 g Bensin
warden 300 g susammen mit dem grﬂs-ton Teil dq,'g Alf.}l.3 vOorge— .

legt und die visiteren 9003 Bsowle die .paatlioh_xataly-atomn-
genxinnerhalb 11/2 Std., allmihlioh, a&gotﬂgt Die Synthesetemm

peraturen,” die wihrend der gesamten llstd.mﬁgl.kqx_mtant gehal.
- ’ ' ’ : ten

1§72
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waren, betrugen fuir Og etwa 60°, cy 80°%, sanet 95°c.
Dle Avfarbettorng der odberen Schioht exfolgte in dexr Ublichex
Weise : Entehlexung, atmoephiiriscne Destillation, Vakuum—
dcstillation bel 5 mm Eg bis Erreichen des bei 200° (Dempf)
anfellenden Rilckstandsiles, aueh "n~{1" g,enarmt, gum
Schlmm Bleichnng mit 2 £ Tonsil, =

Bei der Anawcrtung der unalytirchen Ergebnisse, ict das
01 augGndehandeltenm Bsnsin mit I, aus gereinigtom mit IT
bezeichnet, ‘

Zunfichst nBehten wi$ 3 Ulkonstanten an.fﬁlhren, dem
Vergleioch hier besonders 1nteressiert; das sind Polhile,

. Conradson und Harkasphaltgehal$:

Die Ytacosit&tagolh&h. (4nl.8) wird bekanntlich mit steigsa
der Siodolago des - Ansgangsmterials bessar,_s_o 18t (1)

bei Pingats von cs _.*m - 2,01

09_ -- - - 1:—57
011 .- = 1'56
Oy " - l,41

Die Reinigung des Bensins verbessert diemen wichtigen Wert
um einen merklichen Botrag; so sinkt (II) die VPH n.B. bei
c., von 1,93 aaf 1,77, bei Cyq von 1, 56 ant 1,48.

.Dexr Conradsontest 4An1.9) zseigt den umgekehrten RBinfluss
der Siedeanteile anf die Qualitit des Oles: Wﬁ.h,r.em.__ej._dnx_
Polhthe: die hohen Fraktionen gilnstig wirk.n, sind es hier .
die niedrigsisdenden Benzinfrasktionen. Je lénger die C-~Ketten
.8ind, umso. mehx neigt das ‘aus ihnen. 5ewonnsn. Polymerisat
sar xokebildung. ‘Bel 09 bis 01 wirkt sich die Rsiniglmg

‘des Bemgins verbessernd anf den Conradsontest aus.

Der Harzgghaltgeg (A.nl.lo) schwankt bei I am-einen mitt-
leren Vart. Wesrden die Beistoffe, nanentlich wohl die Alde—
hyde, durch die Unmsetzung mit metsllischem Hatrium ent- -
fernt, so senken sich die Harsasphal tgehalte dergestalt,
dass diese Gehalte mit der Anzshl der C-Atome ansteigen,



*Ruhrchemie Aktiengesellschaft -6 -
Oberhausen-Holren )

© ACB Buthe 1z a0

I i

D der tan st also den schidlie

ﬂbu- aie n!.toren mu-mnaa ist rolgomlu sz sagen:
Die w (m.n) figen sich nicht su einsm einheit-
iichen Bild., Warum bei °).o oin Naximum liegt and die Na-

Bohamnung sich bei 010 cn sogar unglinstigt answirkt,
bloibt ‘unerklirt, -

Der _B_!Lhn_n&__g (An1.12) fur das 07-01 LHllt gans heraus.
Bel II nimmt die Kaorve einen in Richtung Cs —-)01 langsas
ansteigenden VYerlanf, wodbei also das 07..01 die antﬂlliglto

. xorroktnr exTfihrt,

Die Anilinpunkte (m.u) geben naméntlich nach der Reini-

" gung ein Ehnliches Xurvenbild; fix Reihe I lioscp die AP

_durshgehend tieofer. Im -gansen. gesehen, sntspricht-i1hre-.
GrUssenordnung = 140 - 150 angesiohts der niedersn Dichte
(Anl.16) von nur 0,855 der Frwartung: Filr eins bestimmte. Vis'
cositiit gilt, dass Anilinpunkt und Diochte eine gegenliintige
Bewegung habon. . . -, .

Die Jodsahlen (An1.14) fugen sich bei I naturge:ﬁsn sa einer
absteigenden Kurve. Einzelne ilberhlhte Werte - Ogs Sor &1 -
werden durch aie Batﬁ.ntt:lon herabgemindert,

" Dle mohgglguden Anlagon 15 und 16 bringen eine Reihe
von Untorsuohungnorgom-son. dem kurvonnﬁasigo Erfaaaung

-Gg liefert 65,6 %<, 014 dagegen nur 34,5 %. Bei 0., st3rt wahra

sich eortibrigte @ = - =

Anl.15; Die Aunsbeuten gehen mit dem Olefingehalt zuarilck,
scheinlibh der hohe Verunreinigungsgrad, sodass nur 31,9 % —4
n-31 gebildet wurden. Eiakte Verglcichssahlen filr II klnnen
unseres Eraehtens naur gewonnen werden, wenn oine Reihen-
synthese mit mindestens 5 Binsselwerten vorliegt. ~
Bel der Visgositlit (Vs,) etreusn die Werte trots exakt ein-
gohaltener Herstellungsbedingungen swischen 12 und 21°E.
Oberi"aaohendorvet_so 29211#31: ‘hier weohselseitige Besiehungen

gwigohen u-goa;t&t und Molekulargswicht Q.er__A_n;pgangsboqsmq

—1-
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Der Mammpunkt 11egt im allgemeinsn swischen 255 und 290°0.
Bei den lohmmohtﬂ hitten wixr einen stetigen Anstieg
der Werte in Riehtung O ._\cl oxwartet. Dieser Erxrwartung
entsprechend niocht alle Verte, obgleioch einselne Ule mehr—
fach untsrsucht wurden. Nach Entfernung der Beistoffe fallen
aie littclnm (II) fur d1e Ule, dle ja Xomplisierte Gemis
darltollc:n. hmr ausg l.B. '

T B~
Nol.Gew. Angshl g Angahl -
Besnn of polym.Hol. polym.Nol.
0laus G 8 6 8,0 596 7,17
20 - 0 b | 6,2 683 T 7,0,
G, o ‘140 767 5,5 870 - 6,2
Gy 182 872 4,8 896 .9

m. Anmhl der sa einem Olnolem in l!:lttol polymeriaierton

"Benzimlemo sinkt nit steigondor Kettenﬂnge der Bensine,

Anl, 1631 D!.o mwto der Olprobon T und II l:legt fast aus—
sohlicnal‘i”h ‘b8l 0,852 - 0,855, 07 mit 0,862 nimt wiederum
eine Sondqr-tolluns ein; als Folge der Ha-Reinigung geht 420
ebenfalls auf 0,852 surfiock, - Die nontrauaaumul_gg
T_sén_iomn‘s‘dhluss auf dle urspriinglichen Ushalte der
Ansganssbmine an neutralisierdaren Beinengnngen su; denmn
die BZ Verte bcwegen sich bei I und Ix in der Grvaaonord;qgg
von nur 0,01 - O, O4. ©s wiire voroiug, aus dbsem Befund

zu schliessen, dass eine hohe NZ fiix die Synthese ‘villig bed
langlos sel. Die. Frage, ob aach geringere Gehdlte des Benzin
an Siuren im Danerbetrieb dem U1 oder KontaktSl -ohaden,
1888t sich nmyr daroch Relhensynthesen boantworton o = Do
Verseifungszahlen der n~Ule und die fhrer Ansgangabonsm
8ohen bei lmaliger; Polymerisation mit A).m.3 keineswegs
parallel. Anch ist ein swangauuﬂ.ger Verbssserungseffeks. u
dareh die lassnahne der Roinlgnng nicht immer gu erkennen. v

“Dle IK entbehrt gleiohfalls noser strsngen Ahh&ngtgkelt.

-8~
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Die Werte fur die Beihe I liegen swischen 2,11 und 2,18,
fir II rlleken sie anf .den DBereieh 2,10 -~ 2,14 susammen,

Als Abschluss untersuchten wir die Al terungsneigung
dor beiden Olreihen, dadureh, dass wir sie 6 Std, lang bei
140° » 8180 unter milden Bedingungen, mit reinem, unver-
dﬂnnto- Sanoratotf behandelten (Anl.17), Wihrend dte Ule
aus ‘kurzen O-Ketten lebhats O, aufnehmen,und erheblichs
altern, exweisen sioh die Poly-ortsato aus 01 und 014 als we
sentlich gtabdbiler. lan vorgleliche folgande Al terungszahlen

)I):
Ser % 13 14
c °1 e !
,~Bindicknns (+¥5°)___w~ﬂ,~__77 -205 % 6-=-G-ghi—
vz o 29,3~ 31 °  3,3-3,9
Zunahme der IK 0,46~0,56 0,03-0,06
Oxydationswasser 6 - 6,2 em’ 0,2+1,6 em’. -

2usammnn2haeung

.(’\’3

Der Vergleieh der: 1n51maliger Synthese ans schmalen
Siedestreifen hergeatélten Bstds3le (n_0le) szeigt, dass
" mit gunehmender Kettenlnnge insbegsondere die PolhShe eine
Verbesserung, dagegen der Tonradsontsst eine Verschlechte—
rung'.:tuhrt;.d}o Molekulargewishte ansteigen, dagegen Ani- -
linpunkt und Jodzahl abnehmen. Eine bsi 140°C mit 0, duroh~
g.fﬂhrto Altornng llisst eins wesentlichd hShere Stabilitat
der aus 01, und Oy 4 hergestellten Ole gegenilbor den van
cs bis cll ausgehengan Polymerisation erkenneng
Selbst aufgrund einer einmsligen Synthese erweisen sich
die in dem Crackbensin vorhandenen Beistoffe (Siuren, Ester,
aﬂddehydo) als schiidiich, Denn nach ihrer Entfernung erfahren
1nnbosondere PolhShe, Conradson und Neigung sur Hazzaaphalt

bildung eine Anfbesserung. -9

A S TN0UE 4 41 22957 GLUTL2



Ruhrchemie Aktiengesellschaft ol

Oberhausen-Holten

Zahlreiche weiters Konstanten in Bensin und 01 wurden
untersucht,

i
1

i N
Anlajen. S R AT 5—/&@(/}'

;
i
]

i
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Anlage 15

; ! Ansbeute n—OI:f . Ve~ Flamapkt. 5 nol-cggg,ntagii;f;
. (umbe | Ha L unb. : §a . und. | Ha . nnb.{,/,'jn’g;.; 3
o7 g x ! % f i B H

°5 ;’65.6 . 62,3 ! 21,4 16.7 !

sll_'g 58,4 i 20,1 !16,2

gs* 57,5 | 55,2 | 12,5 15,6 | | ! e29 |
dag 56,4 | 57,5 1| 15,3 la3,5-L 260 T 256" es0 | 699
omr6o.9 43,5 |~15,9 {zx.a. 275> 289 |.-767-: 870
18y 551 y=—|— 44,6 -~1s,7~§1a.1‘u ~271—|—255- ““?’”““’T -897-—
Crp 51,9 | 50,3 | 29,7 i21,4 j 276 | 28311 891 ;893
iGy5-i48,9 | 45,9 | 19,8 |19,2 | 286 ‘ 291 j; &72 1 836
6L 134,525, |- 16,7 |28,~ ] 276 | - 27T | 782 ==
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35 i On B34 ;0.838 0401 Q.01 l 0p17 1 o,)o;-'a,r; 2,14
Oy, 86 | 852 0,08’ 0,06 0y32 0426 247 \ 2,10
""e*“’mI 857 954% - -. - - C 201 2,14
O | 835 | 856 0,02, 0,03 0,08 ;‘o.u,,: 2,18 2,14
N e Ul N - S IS O X TE R
oy [ e s jooa' 0003 | 0r33 om5! 2024 Si12.
?"u , ’! 8355 855 { 0505 | 0,02 || 0,05 | 0,08 ‘2,13 2028
ft‘l, ' g”‘m‘ '»,85‘” 0,02 ,’ 0.02 ‘ 011 | 0,07 ;2.1‘ 2.13
IL"" “f ass,li. 853 ‘ 0'911; 0,01 | 0434 ' 0'“!1! 2415 2,14

el G- BUOUG- 4 41 22957 WY
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teznn, o Ole 6 8 (]
S vy o
Je 150 g U1 wurden mit 15 1 Saunerstoff/h 6 Std. lang be-
handelt. Dlo gealterten Jle wurden untersucht.

— - $ BT e : —
| 1 % v im vz . * [ po 6 Oonradsen
| | au:tg'!i;?o B ‘ LI Yorher nachh)
, NN ; oom” | %
iCg ombohe | 14,4-:10,5 11,6' 29,3' 0,56 6,~ 0,01 0,15
" Ha i 14,6 i 94c£13.s§~~3o.a; 0,58 ' 6,~ 0,00 0,19
H i 1 T L ! ! |
unbsp, 9:9 [ 77 [ 11,3, 31,~ 0,46. 6,2 0,03,
R . i ;

; - N
11,5 | 97 | 15,5 ‘37,7 0,62/ 8,3 0,03

i
i i
1] i N L -
" Fa | 10,-756 12,6 27,9, 0543 . 6,d 0,07 . ..
o]
| 1,-]
! !
i
|

P o".s‘}f' 3.9 0,08 1, o2
3.9, 0,10 1,4 0,16 l

0,03 0.4 0,29 |

1

9
!
0,6 3,3

{
| , )
[om L2 i 0,6  3,2—0,02 040,27 |

Al 000 4 4T 22957 GuTar
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Biwcriren-Boliytrx.,

Herren Professor Har ¢t 1 n
Dr- Hagenmann

rd 5 h .

BH
Pas Thiodiphenylamin 0634/\ > ceH 4» 8uch Phenthiazin

genannt, hat sich gentiss Analyse uml Verhaltea im Priifmotor
als ein mehy guter Inhidbitor bewihrt. Der Kachteil, dszass sich .
nooh seinem Zusatz im (1, beim Lagern in durchsichtigen Glasbe-
hiiltern, stirende Gallerten asbacheidem, kann dadurch vermieden:
wexrden, dnss man den Inhibitor bereits dem Ben:iin yor der
oumh’n~M““o__‘.vglc_-Berioht—~7430010-40.) (e
Bei der Bedeufung, die wir dem Phenthiszin als Hitted
fur die Herstellung eines gegen Sauerstoff stabilien Oles
beimeasen, erscheint die experimentelle Beant'oreung folgender
Fragen notwendig:
1.) Wie wirken sich geringe Zusitze ~ 0,05 b18-0,3 % -
' auf Ausbeute und Visodsitiit des durch Polymerisation in
Gegenwart des Phenthiazins erhaltenen Ules aus?
2.) Wie verschiedbt sich mit gesteigerten Zusitzen die Stabili-
tit des Oles und welohes sind im Dauerbetrieb die kleinster
——Ifkibitormengen, mit denen mich eine gute Ssueratoff-
fostigkeit erreicken lisst?
Prage 1.) wird dnrbh Anlage 1 - 5, Prage 2.) durch Anlage 6
beantwortet.

_lenul der Synthemse., (Anl. 2 5)

L‘Ls Ausgangsmate*ial daisaté der iter 150° sledende
Anteil eines aus Kaltproancl gewonnsnen Kraoxbonzins d.he ein
-

A B 50000 4 41 22057 itz
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hochsiedendes Eohlenwasserstoffgemisch, das ein U1 mit einer
besonders guten ViscosititspolhShe von etwa 1,5 1iefert. .
Un die Sohliisge sus dem Laboratoriumsversuch auf die Ver-
hitlltnisse im Danerbstried zu sichern, flihrten wir mit einer
bestimmten Nenge Phenthiarin jeweils ‘eine Beihe von zehn
Synthese.sus, wobei das in einer Synthese anfallende Kontakt-
81 nach Auffrischung durch 2,5 % Alcl3 in der nachfdéigenden
Synthese, also im Gw:zen 9mal, zt_zfr{'!Anwondnng kam., Durah
Testillation im Vakuum wurde zunichst das bei 200%(Dampf)

5 mm Bg anfallende *n-01", sodann durch weiteres Déstillieren
ein Rickgtandsasl ( Flugdl) won der Viscoaitit 'so' 18 - 2 0°g
abgetrennt. Vom Inhibitor setzten wir, dbezogen auf 100 Gew.
Teile Krackbenzin » 150°, folgende Mengen zu jeder der 10

Synthegen su: ‘ H
: O % Anlage 1 :'B"ﬁ"s'is des Vergleiohs
0,05% " 2 .
o6 5 .. [}
0,2 % - 4 ' !
0,3 % * 5 !

5 . Ty .
Der im Kontakt&l etwa gelSste Anteil dus’ Inhibitors kem also
den nschfolgenden Synthesen der gleio!iqn ‘Zehgnerreihe wiwder
zu Gute. — ST o
Was nun den Einfluss der var:uer'ten‘ Phenthiazingaben
betrifft, @o ergab gich in bezug auf - die verschiedenen Fak~
toren folgendes: :

' 8) EKontekt5lbildung: Die Al1Cl,-Fengen mittlerer Grissenord-
—hnung = 2,5 % wirken sioh in der Helhe ohne Zusatz, Anl.l, so

. aus, dsss wechselnd bald heuss Kontaktsl gebildet (+), bala

solches.zon der Ulschicht ‘ufgenommen wird (-). Das Phenthige.
zin Hndert an dlesem Zahlenbild grundsitzlich nichts; in sllen
4 Reih'eq ~wechseln Reubildung und Abnahme’ der Katalysator—
sohioht.’ : ' : U

beate und Visco t_des n-Oleg: Dio Mittelwerte aus

je 10 Synthesen sind:~ 7 . o -

’ Ansgbeute v, o
0 % Inhibitnr__,_'-..‘;-zﬁgz 7 i ; ' TS?'S’E'

Sl o5 = ' 7 13
° 3 01 " 8 13-
" 4 0,2'— \ " 5 £ X % " ) 13’1
~ 5 0,3 55)5% 11302 -3-
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Ohne Zweifel sinkt also die Visoositiit mit Zugabe won Phenthia=
zin etwas ab, nimlich von 15,5 suf etwa D °E. Indes leidet

die Ausbeute, wenigstens bezogen auf 0,1 ¥ Phenthiazin be-
stimmt nicht. Im Abgchnitt 2 wsisen h1r nach, dass mit 0,1 %
Zussts vorzigliche utorungaorgobnim erreioht wexrden.

In den Reihen Anl. 1 - 5 bestitigt sich iibrigens die
bskannte Zsobachtung, dass eine frisch sngesetzte Synthese
infolge ve:mshrter KontaktSlbildung nicht das meiste U1
liefert, dass vielmehr die Ausbeute nsch mehrfachem Ansats
im Chargenbetrieb noch zunimmt; z.Bs

) &L‘ ° L E; : Mni
1. Synthese ‘30,1 %" 50,4 & 45,7 %
2. Synthese 61,5 % 54,5 ¥ . 54,5 %
3. Synthese 66,5 % 66,5 % 58,1 %

Die. 'ﬂscositatAdagegen,tallt_in allen 5 Reihen,_Jjedenfallas
bei der gewidhltsn Synthesetemperatur wvon 95°0, bei mehrfacher
Benutzung des Xontakt3les gegenliber dem mit frischem Al‘:!:l.3
orhaltan.n Wexrt ab. - S . -
o % _0,05% 0,1% 0,3% 0,3 &
Synthese Er. 1 20,4°2 20,9°° 17,3° 18,2° 18;3°

. 8 14,1 14,6%)  7,-°) 8,2° 8,7°)""
) ,
: bis; bis bis x , bis bisg . bis
10) 17,=° 15,4° 12,2°) 13,-° 13,.°

etz Dicktman—ateF=0Te
im Vakium suf Vg, = 18+20°E ein, 80 ergibt sich ans den
luttalnrton der 5 Synthesereihen & 10 Versnohe.

Ausbeute ' V5°
O % Inhibitor 50,3 ¢ 19,2°e
0,05 %—* " 48,5 % 20,1
0,1 . 50,6 % 19,2
0,2 » 49,5 % - 18,4

0,5 " : 47,8 % 18,7

a/e 50000 « at ffosr ooz
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Aus den Zshlen ist su entnshmen, dass eine Zugabe von
0,1 % Phenthiazin dem Anfall. von nugal nioht schadet. Auch

die Folhbhe ertihrt keins Yerandernng

Indo. auss darauf m.ngcwa.eaen worden, dass FPheathiazin,
selbst wenn es wvon grisster Bninheit ist, erstens dem 01 eine
dunkle, an lineral.al erinnernde Firbung gibt, die sich such
darch Tonsil nic!rt “authellen lﬁssl:. zweitens die Goach:indig-
keit 4es Filirierens bee:l.ntraohti.gt. Dieser letsztere langol
macht sich im Betrieb gerade bei hbheri% viscosen Jlen
stirend bmgxbar.

— . . Yen %Ln 50 sngomztexi Synthesen wurdex nur ein Teil
untersucht, 4 zwar sus jeder Reihe augger der letzten (10.)
Charse novh oser oder Jener. Versuch.

Each jden Alternngswerﬁpn stellt das Grunddl &nl. 1
einen verhals’.nianﬁaslg stabilen Typ eines nnbehandelten
Flugbles dar. Meist liegen die Analysenwerte eines derart
mit Scuerstoff gealterten Ules noch unglinstiger, Die Zugabe
von 0,05 % Fhenthimzin verbessert die Werte nur wenig, sodess -

' a5 BOO0O & el 22057 QTN

diese lﬂenge als zunzureiohend bezeiohnet verden mzsa, Bk =

sus. So~ geht, bazogon aur "dde 10 Umsetzung nnd verglichen
nit demGrnndBl, ‘ZeBe

die Eindiokung von 87 % au.f} %

" Yerseifungsz. .’ 31, 5 * 2,9
Oxydat Wesser" 6,8 om3" A, 6@':1:13 zariiok,
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Zussapenfagsung:

- ‘Die Zugabe kleiner Phenthiszinmengen zum Krackbenrin
‘vor der S!nthoao beeintrachtigt die Bildung wvon Eontakt8l
oder den Anfall an Ol nicht, driickt wohl etwas die Filtrations
gosohuindigkeit und varnrmht eine gewisse Dunkelfiérbung dos
Fertigsles. Der Betrieb muss deshaldb den Inhibitor fn grﬁ!or
Beinheit verwenden, um mit kleinsten Zusitzen augzukgnon-

Um eine-volle #irung des Fhenthieczins und demit eiile wor—:

zligliohe Stabmtat gegen Sauerstoff zu ertoiohen, sind 0,1%,
bezegen &uf 100 T. Ersckbenzinm, .rfo:aeruoh..,;ﬁm

’ Versleiohsvo. suche, um den notvcndigm ¥indést—-Bein-
heitagrad dss Thiodiphenylamins und die gg"figuto Herstellungs
methode zu ermitteln; ﬁ'mt.n Arbmiu:- - .
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xo Synthesen ehne Imhibdisor

Ansgangsbensin: Iraokbensin, hersostollt ans Ealtpressil;

Praktion fiber 150° cledens aus 1 m’ Flass. XI = 225°

Olefina = 66 %o ..

Syntheses Stets 8 Std.- 95 s Erster Ansatn nit 5 % 4015

Die weiteren 9 Synthesen jeweils mit' dem Kontaktbl des vor-.
aufgegengenen Umsatses gefahren, unter_gleichzeitigﬁer Zugabe
von je 2,5 % Alcla.

. 3033
Synth. K81 ~ Ktsl=' n-B1 200°C. ' Flugbl Vo, = 18 bis 20°8
¥r. vom bildg. “8;"“’: Vso - :  Deetillesonbeats V50 vPH
- - ‘ ; g f -
1 -+ 2B, 30,1 . 20,4 200 30,1 20,4 1,48
2 1 . o.s;‘f‘ 61,5 | 21,23-»200’ . 61,5 - 21,2 vl -
3 2 = 1,~' 66,3 ' 17,5] 220 ~ 64,1 19,8 1,52
’ 3 e 4,-.: 62,5 . 10,3 290 46,6 18,7 =~
5 4 +20,= 543 Uo11,31 280 +40,1 | 18- U =
6 5 - 1,5 64,4 . 12,6, 240 40,8 | 19,3 | 1,51
7 . 6 - 4,5 64,3 . 155 230 60,2 i 19,= 1,50
8 7 - 2,8 62,1 ; 14,i 245 56,1 | 18,= . 1,50
9 s 3,31 56,= | 17,-] 225 . 54,5 | 18,2 . 1,49
10 9 e 4,-';? 55,6  14;3] 245 | 49,4 19,5 . 1,51
- =TT =ig51,7 B 155 - B 50,3 #19,2 | -

AS LN 312 40 O W37 Ganne



twhrchemie Aktiongesellschaft
Oberhausen-Holten fnites 2

10 Synthesen naeh Zugabe vom 0,05 % Phenthiasin,

Krackbensin und Olsynthese wie 4nl.l. Nor warden dem Bensin
vor“jeder Synthese aussew isl.!l].3 bsw. EKontaktSl noch 0,05 .4
Phenthiazin sugesetst.

: 3033
Synthe K51  EtSl- n-01 200°D - miggol V5o = 18 bis 202
Bre o wom  pjlag. Ansgeute Vg, | destill., Jp..., V50  VPE
) ' e — . —3; i .
1 - e 18-5‘.:. 51,5 20,9 ' -200 51,5 20,9 1,53
2 " 1 -1,- 6932 14,5 . 260 57,2 . 2273 -
223 48— 10— 250377 T
43 w0 547 106 270 s 19,2 1us0
D54 L e2,3 0 0861 1,1 - 270 - 40,4 - 10,8 ¢ o
6 5 3~ 58,7 13,4 270 47,4 20,4 -
7 6 45~ 56,9 ‘L4y= 245 ' 49,- 19,6 . 2,50
s 7 +6,5 56,6 ‘15,4 235 52,2 19,8 -
9 8 o= 59,2 14,8 250 51,9 C197 L~
10 9 48,8 56,2 14s6— 2554757 ——215=—— 559
- = = #5677 Maw- ' - gas5 go0n -
- . ;

|



. - Anlaje 3
Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten
10 Synthesen mh Zugabe von 0,1 ¥ Phenthiasin =
Kraokbensin und 1synthesen wie Anl.l. Nur 'Ird.cn dem
Bensin vor jeder Synthese susser. AlOly bswe Kontaktsl
noch 0,1 % Phenthiasin mnom.
oz v 3033
Synthe Xt51  KtSl- & n-01 200°D ' Flugbl V., = 18 bis 20°e
' Hre von ulds.‘? Ausbeute 750 deetiél. Ansbeate 75.0. VPHE
I ol
; i ‘ .
1 = | 22,3 50,4 17,3 220 47,9 20,3 1,48
2 1 _,,\uoﬂ.-;fr 54,5 | 15,9, 255 50,7 20,5 1,50
3 2 <10,1 66,5 ! 15,20 260 - 61,8 . 13,1 1,49
4 5 3.5%? 63,8 ; 13‘;7“““276‘“‘"““54 9 720,2" ‘*‘“—“1.19“
5 ' 4 ' =21 61,8 | 12,8 270 52,7 18,6 -
-6 - 5 ' %0,< 53,4 n n.'r5 280 T 42,8 - 18,=' 1,52 -
7 6 + 6,-fj 60,1 ‘ 12.31 280 | 48,2 ° 19,6 -
s 7 L, 5.5?i 55,1 P 12, 2' ‘270 47,8  1€.8" -
9 8 ' +68 6,3 T, 30  Keack. -7 -
160 9 | +43 61,1 | 12,4 260 . 48,7 20~ 1,50
- = T P88 Fism - | FS0,6F19,2 =

[ S TR S

S §

AS DK 12 4 O Y2edT sonTh



Ruhrd!emi§ Aktiengesellschaft Anlage
Oberhausen-Holten : o4
i § \‘
o\
Synthesen nach lmbo von 0,2 S rmm
T . f‘ e B i’f\“\
- y ’ i

2 ":‘, W
Wi

Kraekbensin tmd Olmthud vto Anl.l. ln.r vnrd i
vor jeder Synthe-o ausser nm.; bzv. Kmtmbl‘“nobh 0,2 j

.
e

Phenthiasin lngnotst. - ‘“ "l; ::“
Vi - . ey A - 3033
5%5;:;&.’} X351 xtan-!{ - el 2oo°n i négz;i 3 ‘v% di18 biq 2093
m, .’m B bi;&gﬁ, “‘"2"““ 50. ;. “’g:}’-?%&m%eute oo s (R
i i o i N
1 = ane shT 18,2 18
2 U Teas) 62,5 20,1 148
3 i2- o 4.-5 " 61,2 —19,4 | .xawﬁ
‘4 3 "'20,9] 58,- 19.7 1,50 ¥
15 4 o~ 53,5 e -
55 a2z s6 T TR
7 5_6 ‘,;'1'9'; 56,3 14,1; -
;8 LT +L5 54,8 o LSt
9. . 8. + 4,5/ 58,5 18,4 =~
1 9 + To=l 51,6 19,9, 1,52
—— PP T —

AS L) 12 Al/l 4 2T GnThe
EER AN



" Ruhrchemie Akttonégs:ﬁ;&luﬂ 7 *3
Oberhausen-Holten :

10 Byntheson nach Zugabe von 0,3 f,?hentfun'sin'

Krackbenzin und Jlsynthese wis Inl.l." Nur wurden dem
Bensin vor jeder Synthese ausser hcn, biw. Kontaktsl
nooh 0.3 % ththtazin :ngcsotst.

. 3033
ayntn. KXt51 g Kt8l= . nl zoo‘?n | Mlugdl Vg, = 18 bis 20°8
'*xr'.? von | Ddildg. ;*Am’;??:'u Y50 51:!0:;:1}. Ansbeate, V YPH
. ’ J % il . i . Og i < f 50 :
1 J - 22,5 " 46,7 : .18_‘.1"""'2091 {{ 6,7 18,1 148
2 |1 e , 54,5 13,8! 270 | 47,4 | 18,3 | 149
32 +T8 58 | 17,90 220 1 56,7 19,6 | 1,49
4 f 3 g - ‘rT-z—GOM» 14,8 fl 250 ‘ 53, i 19,2 1,51
(5|4 =08 ]l 596 | melze0 | w2 | 198 -
f 6 II Z : % o,- ” 57,6 124~ | 280 5%.4 : }6.4 _‘ 1,50 _
T '5";“:7?3» 755 | 50,2 | 10,9 290 3%,3 ! 19,2 | -
| 8 P7 + 1,- , 57,2_,!' 8,7 | 300 K:ack.: - i 1,58
9. | 8 | +0,5., 57,2 | 1,1 280 ‘ 434 | 19,7 | -
{10 ! 9 + 44~ iif 53,2 | 13,- 260 45,6 ! o2 [ 1,50
T‘ J - - ;ﬁ 1_5'5,’2 iﬁ 13,2 r - l{ﬂ 47,8 iﬂ 1&_;;1' !' -

—h

AB SHHN 12 40 O 22ERT Ly
e




Ruh,[dtem:c Aktiongesellschaft
Oberbausen-Holten Axilasc 6

Alterung einselner Proben aus Anl. 1 = 5

N .
Die-Alterung wvon 150 g 1.6 Std. dei 160° ergeh:

= T r PR
O1prode Te Vo 1'2,,,5; Y2... %mau »ﬂonradson C
q G %5 | R L ,Iaeser rvorher /nachher
N ' 1 \Jr .
_»_" - “ T — H ! R ; ' ' ‘
‘ohne” Inhibitex : } ERERE : i !
Anl. 1 8r. 10 ! 87 | 10,9 | 31,5 ' 0,49 6,8 0,22 / 0,91
E ’ . l 3 :‘ « ' H -
10203 & Phenth, : | o fe
4nl. 2 Nr. 1 |55 - 8,4 ! 22,2 0,27 7,2 o.‘21 / 0,88
" .5 ah 280 Be2 | 22,2 . 0,67, 6,4 . 0,23, / 1,1 :
7m 10 S 1.8__;__23.5~_«~_o.27.tm45,7~__0,21 /4.59~— g
051 £ Phenthe -?, ’ . i E y; ’ N . —’
3033/11 A1Cl; | 1 L 1,5 ] ,,415.,._“,74 0,10, 1,5 0,24 / 0,35
Anl.3 rE. 3 . 0 3. [ L1 | T4,5 | 0,07] 0,6 0,24 / 0,32
EEL IR T R 3 © 0s6 1 2,90 1 0,03 1,6 ; 0,22/ 0,36
; . [P . = _ i [ i - ! L. : ,
'EQn?_l‘Ma:.*" . ! SIS ‘ }
‘Anl, 4 ¥r. 1 {2 1 0,6 | 31 0,04l 1,5 0,17 / 0,27 !
... 3 |, 3 {08 . 73,7 0,064; 0,9 :0,20/ 0,28
. 10 & Oy 8————2; 0,06 1,9 ;0:27 VAT I
L ARG | et L
5 " 1 i
TAnl S ¥r. 3 | 2 " o8 ' 2,8 0,05 2,1 0,17 /0,33
[ ® 10 7 0,9 @ 3,& 1 0,05' 2,9 0,24 / 0,55
4

COAIS TN 12 40 O 23T Gy
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft ¢ B.4.m1

e, .

Herrn Dr. G o0 o ﬂ‘h,‘qi

1
-— o L‘i"ﬂu

Betrifft: Beaé’immung des: Ole,e{:% R
Ihr Schrelben 2y

}.i S RS
3 'g ¢ .(1:

Aui’gru.nd dex vém" Ilﬂ n} ﬁgegebenen Voraohxift haben
wir $00 cm3 des Probevorl s in 1~ L:LtorCle.iaenkolben de~-
stilliert. Kolben und Hais; arersgorgfaltig isoldert. Ausser
den vom Bstried anoegeben Bedimgunoen scheint es uns fiir
den fusfall des Err-ebnisses vesenflich zu gein, ’dass auch die
Deatillationszelt a.n;,egeben wird.:, Wir haben deswegen 500 c:nn3
Vorleuf -inmal mit no rmelér Lestillationsgeschwindigkeit
in 75 Minuten, das andere Hal miﬁ erhbhter Geschwindigkeit

~-~§5 Llinut;en~bis-~180~D. destilliwy ~und-erhielten:

-

\
.1.) vel normaler Destillatiasgesohwindigkeis\ 44,7 Gew-ﬁ‘()l-
rickstand 7 'l*
2.) bei raschem Destillieren 50, lfGew.%“Olruckstade.

A B 50000 ¢ 41 22057 wvise



28.3:41
Ruhrchemie Aktiengoesellschaft -
Oberhausen-Holten

Abt.HL - Cl./Pk.. -

4Anbei erxhalten Sie dio Analysenzahlen der
fir Strzssenversucho vorgesshenen Ole K 1872 und K 1873.

%
Hais 0 K 1872 X 1873
4, 0,850 7 0,853
s0 8,2° 11,6°-
L 2,13° 2,51°
VPH TOLAT . 1,52
V Index 125 " N9
-Stockpkte — ~e350 g0
Plammpkt. 245° ‘s: - 286°
Nz - 0,02 - .. 0,02
vz ' 0,04
Conradson W 0,13 %
Asche - <5 0,006 %
Jodzahl 7
Bengzin-Unidsl. 2 0,03 %
Benzol~Unltsl. _ F0p—— % Op— %
Hertasphalt > £7%0,02 % 0,03
— Harzasphalt - L 2,16 % L 2,37 %
Verdampfbarketit 6,6,% 1,6 %
‘Alterung 6 Std. 160° - .
0, sufgenommen T0,2 & 0,3 %
+ Vg0 14 - 3 %",‘y
vz ' T 08 0,5 iy,
+ DK 0304 2 0y
320 , i . ,.L ‘i 4 09!3 ] 0,5 '°m3

: _ . o ! .
Conradson vorher/machher’ _";3,0,11 / 0,15 9:(3 10,12 4‘/ p,laa.

-

AS DMK 12 40t 22937 Loy
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Ruhrchemie Aktiengesellschoft
Obsrhauisn-Holten
- 26.urrs 1941

(2

Abt-ﬂl - mo/n.

Herren Professor H a r ¢t 1 n%,
Dr Hagemann 5
Direktor A1 ber t s

"Dre Goethel

Yerwendung von Krackbencin aus KaltpressSl sur Herstellung
Yon Fluogil, Variiercn der §ynthesedauer und der Benzine ,

Siedelage.

Die nachfolgenden Versuche bezieshen sich auf Flugble
von niederer Polhdhe, die durch eine normale Chargensyne
these hergestellt wWhrene. Ein Zusatgz von Inhibitoren oder
-aine Hachhehandlung-mit- A1013~erfolgton>nieht.

Gem#ss unserem Bericht vom 30.Mai 1940 stellten wir faq
dass sich Flugdle von VPH = 1,60 aus normalem Krackbensin
-nur- dann-durch ‘Polymerisation gewinnen lassen, wenn man von
den ilber 175°.siedendenunensinantgilen ausgeht. Diese Pole .
hihe kann jedoch mit dem gesamten, nicht fraktionierten Be~
zin erreicht werden, wenn man gekracktes Kaltpresstl der
Synthese unterwirft. Die VPH lisst sich noch weiter, bis
1,52, senken, wenn die bis 150° siedenden Anteile dieses
Krackbenzins durch Destillation entfernt werden. -

Die vorliegenden Versuche beschiftigen sich ebenfalls

~-mit der Verarbeitung von Krackbenzin aus Kaltprassdi. Sie b
antworten 2 Fragen:
1.) Wegchen Einfluss hat eine knrze (5 Std. ) bzw. lange
(20 std.) Synthesedauer auf die Ausbeute und die Eigen=
schaften des Fluglles?
2.) Wie wirkt sich die Yerschiebung der unteren Siedegrenzgﬁ
‘des Bengine auf die Visecosititspolklhe aus? (Hachprﬁfung
des Berichtes vom 3C..Mai- 1940). 3 5
Das den Versuchen dienende Kraockbengzin Bhnatt:yaitgehend'*
dem im Mai 1940 verwandten Kohlenwasserstoffgemischj;

i,

T
) i .
| AB 5000 10 40 O 21678 Qs Durd‘lschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

XZ = 161, es sieden 9§ ¥ bis 287° (Anl.l). Die durch exakte
Feindestillation erhaltenen Praktionen wurdon sinreln nach
verschiedenen Richtungen hin untersucht. Hierbei liegt die
Dielektrizitiitskonstante (IX) verhiil tnismliissig hooh, be-
dingt dureh den Gehalt des Benzins an S8uren, Estern und
Aldehyden. Wir werden auf den Einfluss dieser Beimengen aaf
die 'lkonstanten in einem vor dem Abaohluaa stehenden Be-
richt fiber die Synthese einzlener Xohlenlaaaoratorto 05 bis
»c14 noch niher eingchen..

I. Rinfluss der Synthesedaner (Anl.2).

FWir wissen aus zahlreichen Laboratoriumsversuchen mit
einem Benzineinsatsz von etwa 1 kg, dass im orrenen Glasge-

. fdiss mit den gesebenen Rihrvorrichtungen bei 95 C die Poly-
merisation der eingesetzten Olefine nach 1l Stunden bgs timmt
zun Abschluss gekommen ist. Im Restbenzin eind dann nar - 4
noch geringe lengen ungesattigter Kohlenwasserstoffe vor-
handene.

Vie wirkt sich nun die Verkiirzung der Synthesedauer
auf 6 Std. bzw. ihre Verlingerung auf 20 Std. aas? Es wire

‘denkbar; dayg I ersten Fall die Ausbeute an n=01l zuriickgeht
oder ein instabilerss Polymerisat entsteht bzw. bei der
Verlingernng der Wechselwirkung zwischen den’ viscosen Kohlen.
wasserstoffen and dem Katalyaator auf die dreifache Zeit-
8panne Ausbeute oder Eigenschaften des Ules beeinflusst wiir-
den. Das Ergebnis des Vergleiches 1st aus Anlage 2 ersichte—
lich. Um dieses Ergebnis gzu sichern, wurden in beiden File
len 4 Synthesendurchgefiinrt, unter wiederholter Benutzung

‘des Jeweils anfallenden, artgleichen KontaktSles.

i Uberraschenderweise ergibt sich nnn fiir 6 Std. und

20 std. das unverindert gleiche Fahlenbild. Unter .den gewahlJ
| ten

AB 50000 10 40 O 20678 GMTEe Durchsdhrift : -3..



Ruhrchemie Aléfiengese"schoﬂ
i Oborhuuun-i-fo_!ten

Bedingmngen genfigen such 6 8td. mar woit@éhénden Unsetzsung
der ungesiittigten Anteile im Benzin. Wie Xnll: Portsetzung '
zelgt, ist d{e'#onzontrﬂtion der Olefine in T‘sgﬁanzin

nach 6 Std. im I'ittel auf 4,8 %, naoh 20 Std. \auf 4,3 £
gesunken. Auch die Ausbeute, ist dicselber

nach 6 Std. = 51,1 % bel Vg, = 16,6°E
"20 " w49,5% % " a 17,48 - .

Bine deorartige Schwankung von Ausbeate and Viscogitit 1st
durchaus sullssig, da bet' der Vekuundestillabion der abso-
lute Druck in geiiasen Grenzen schwankt. - Desgleichen geib
gen Flemmpunkt, Jodzuhl ‘und PolhShe im Mittel'die gleichen
Betrige. Dasselbe gilt fir dle Souerstoffstabilitiit der bef-
den Oltypen. Altert man das Gemisch aus 3 sleféhlangoni' %
thesen durch Behandlung mit Sauerstoff bei 160°, so sina i
die inalysenzahlen fir dag gealterte 20 Std.-O melst wohl
4g§gg§_nigdxigera+4b§rvdiemnifferehz~iet“zu“ge"ﬁg?‘éli—aiig
man von einer Sta§1iisierqng des Oles durch lihgere Bohanhr
lung mit ALCL.-liolverbindungen sprechen kénntp. o |
: Die irreversibel ablaufenden Vorginge bei!der 01bilamg
8ind also 1im vorliegenden F¥all mach 6 Std. aléﬁbeéndet{gh-
zusehen. Wenn auch das Kontaktsl dnrch Zugabe,ﬂoniﬂlclg@
wieder belebt werden kann und der Duchfihrung {einer neuen
Synthess dienen kann, so hat es als PFolge der in der Kohlen-
wasserstoff- ungd Khtalysatqrsehicht~oingetretehen'Vbrén-
derungen nicht mehr die Rraft, im 01 beispielsbeisé'dio
~Todzahl odér die Viecositat zu erniedrigen. . '

: i
1l. Einfluss der Benzin-Sisdelags (Anl.;ﬁ;“
) N ’ , . r?!
Ergad so,dasiundesyilrierte aus Khltpreqf&l hergeafqg;-
te Krackbenzin bereits ein: Viscositétspolhthe vor 1,58, so
kann dieser Wert noch weiter verbessert werd n, wenn man

-

A'B 5000 10 4 0 spi7e opuTse Durchschrift



Ruhrchemio Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

4le niedrigsiedenden-éntoile des xrackbonzins mehr -und

mehr -entfernt anqaso den Siedebegtinn bis 185°C hebt.
Verglichen mit einer &hnlichen Relihe, von.dex wir

am 3Q.5. 40 ‘Enl.2 berichteten, crhielten wir: g

- T

Bericht 30.5.40.} ‘ .ivo.gliegendex Bericht
nndeatilliert YPH = 1,60 undcstilliert VPH = 1,58
.Bz. ab 70° L= 1,58 ¢ Bz.,ab 100 ) = 1,53
= 100° J al,58 | = 1,52
" 150° f, =152 0 = 1,48

Mit Ansteigen der n. ttlerén °iedelag= geht 1t.Al.3 der
Olefingehalt und damit?ﬁiewhdchetmdgliche Ausbeute an

“a=d01 nrdpk. In beidén ohigen H.iﬁ-n 11=gen die Stockpnnkt.‘
“gwischen —41 und~13°c.

Anlagen. -

B0 10 406 21578 Girss vurchschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten Anlage 1

Krackdbenzin aus Xaltpresssl

Koseolwagen 512177 v.18.X0ov.1940
Binsatz fur Ktackung: ab 300°. Es niaden 4 % bis 320°%, 10 %
bis 340°, 20 % bis 360°, dl5 = 0,835,

dzo - oa744
Olefine= 70 4
dodzahl = 130
n 20 = 1,4220
X% = 181°

9% % sieden bis 287°.

Feindestillation
Siedefraktion Gew.S | d20 - n;20 : Jodzahl Olefine % i))'¢
Tiefkondenset -12,- - - - - .
30 - 37° Os4 0,653 . 1,3803 .. S -
37T =50. . 1,1 0,662 . 1,3841 - ‘280 - 97 * - 1,99
50 - 71 . 8,1 L 0,677 . 143896 . 261 77 2,03
S TL -~ 101 727 0,707 . 1,4077 . 218 - 75 2,08
101 - 130 8,7 0,733 1,4162 190 73 . 2,10
130 - 151 ~ Te= 0,745 ' 1,4222 173 73 2,12
151 "= 175 9,2 0,754 . 1,4262 153 72 . 2,11
175 - 200 9y~ 0,763. - 1,4505 134 71 2,12
200-w—220 77 0772 " 1,4348 112 67 . 2,413
220 - 248 7,8 0,778 | 1,4378 100 67 2,13
248 - 270 10,4 lo,784 1,4408 = 85 = 64 .. 2,14
270 - 284 " 2,6 0,790 | 1,4428 - 74 ‘58 2,17
Rstd. 2840 8,3 0,810 * '1,4478 . 65 - © 2,28

Durchschrift

A B SO 10 0 O 21573 GioTse



Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten

Aﬂlago 2

Olsynthesen von & bzw. 20 Std. Daucr unter mehrfacher

Benutzung des Kontaktdles.

¥rackbenzin 7. 512 177 v.liov.40.

- ‘Daus undeotnl1er-t¢;77:ra-'ckbenzi\n warde 1) ﬁ-Std. 2) 20 Std.
lang bef95° polymerisiert.
1) 6 Stunden-Synthesen 2988
7 19 12 14
Xt5lzusats 7. 512177 2988/7 2988/10. 2988/12
erhitzen 6 std. 9s° 6 sta. 95° 6 Std.95° 6 Std.gs®
‘Restolefine 3 4 5 % 5 % 6 %
Retdsdl 280°D. 50,7 % 56,1 % 50,7 % 46,8 %
— 16, 16,1 16,45 17,7
= Flpkt. 307° 3082-. -~ 309° 310°
»  ¥PH 1,60 1,58 1,58 1,57
2) 20 Stund_.en-Synthesen‘ 2.588 -
8 9 11 13
A1C13 2,5 %’ 2,5 F 2,5 % 2,5 %
Ktdlzusatz 2988/7 2988/8 2988/9 2988/11
‘erhitzen 720 Std. 950 20 Std. 950 20 S5td.95° 20 Std. 95°
Restolefine 3 % 6 % 4 % 4 %
Retdssl 280° 48,6% 54,8 % 45,5 % 49,2 %
n oy 18,2 15,4 19,6 . 16,2
50 [s] [] (o] o]
"  Flpkte. 314 297 318 300
n VPH 1,59 1,58 1,57

1,56

LACB DO 10 40 0 21973 GRS

i Durchschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Obearhausen-Holten Anlege 2 Portsetsung

Olgxnfhe-en von 6 bzw. 20 Stunden Dauer unter mehrfach ex

Benutzung des KontaktSles.

Berecimet pman sus den 6 Std. Synthesen Nr. 7, 10, 12, 14 bzw,,
aus den 20 Std. Syntheésen 8, 9, 11, 13 die Mittélwerte, so
ergibt cich: o

6 sta. 20 Std.

87219, 12, 14 B8, 9, 11, 13
‘Restolefine 4,8 % 4,3
Rstassl 280° 51,1 % 49,5
" Vs 16,68 17,4E
*  Flpkt. 309° . 308°.
" Jodzahl 40 38,§
" VPH : 1,58 o 1,58
Fda -
6 Std. 20 Std.
- 10 + 12 4+.14 L9 -1 213
Z==x== = - ===mzwx8
02 aufgenommen 12,8 733 \ 11,2 ¢
* Vs 104 & , 102 4
K% ‘ 14,6 12,8
vz ' 44,8 35,2
L+ IK ’ 0,56 | 0,44 -
-—¥Wagsger—abgeschteden ‘ LA ‘ I1l, T cm™
51 ' . . 2,1 *® ; 2= "

/i( . . i . ' .
Die $1e 10, 12, 14 sowie die Er. 9, 11, 13 warden im
Verhiiltnis 1:1:1 gemischt und 6 Std. bei 160° gealtert.

AB B000 10 40 O 2513 GRS Durchschrii



Ruhrchemie Aktiengesellschaft "Anlage 3
Oberhausen-Holten

Synthesen aus werschisdenen FPraktionen

Krackdensin "Hovembar 1940.

Es worden variierte intetle des nrackhonzins abdestilliert.
Kein Kontaktdl:uaa‘z.

3033

6 . 1 - - 8 L g
undestill. #ber 100°  fiiber 120  fiber 185°
L i 4

'
! i

: ;
Elnsatz Benzinfr. ; 1200 g=100 % ,1200g= 100 512008 =1307% 1200 g=100%

° Olefine 74 & 71 % 71 % R

A1Cly . © 5%=60g | 5%=60g 5/=-6Js 5%-605—4

erhitzen 11 std. 95° | .8 std.95° | 8 Std.95°% '8 5td.95°

Kt51lbildung ; 19,24 za,7% | 2755 1364 |
“Hestolefinse e 3% f 4% ! - 3 %

Rstaesl 250°(D) | 49,3 # 46,3 % 48,1 % 44,9% |

" dy 0,858 | 0,860 l 0,863 | 0,862 é

L , 19,5° 18,2° . 27,5° 2z, 2° ¥

" Flpkt. | 274° ' 286% C 3140 317°

. Stockpkt. | = —44° b ~a® T 43° 420 ]

. , VP Hbhe | 1,58 1 1,53 ! 1,52 | 1,48- )

]

. 1
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Oberhausen-Holten 21.3.41

Abtl.HL .-Cl./Pk.

Herxen Prnfessor 1 a r t 1 n
Dr. Hagemann

Horstellung einads diinnen 0ldestillates v20 = 1,7 von
einen Stookpunkt unter -60°0.

(Vgl. Aktennotiz Dr. Hegemann iiber eine Besprechung mit

HLY, abgefasst 6.August 1940.)

-

Die vorliegende Arbéit.besohﬁftigt sich mit der von
Herrn Dr. Hagemann gestellten iufgabe, ein dinnés Oldestillat
von besonderen RBigenschaften hercz ustellen. Dér betreffende

_PRosne_1in dem obigen_ uohzeibenulantatx
®* Pir die Fettherstellung wird ein leichtes SpindelUl
benstigt von
- 1,7°E bei +20° Ce
Dieses 01 muss einen Flanmpnnkt von tiber 110° C haben und
~‘éinen Stockpunkt von unter-60° Cy, d.h. o8 muss bei dieser
Temperatur noch nach 1 Stunde fliessen. ®

1.)_Abtrennen des Destillates aus der Betriebsproduktion.

Zunfichst versuchten wir, das gesuchte Destillat zus
einem Spindel¥l des ﬁlbotriebes‘RB.abzntrennen. Der bet
'3 nm Hg zwischen 160‘und 175° anfzllende Sledestreifen hatte
wohl bei Véo - 1.72 E den oben geforderten Flammpunkt
(147°C); 1indes lag der Stockpunkt viel zu hoch = -16%. Des
aus dem Betrieb stammende, in grossen MNengen zur Verfiigung
stehende Material war also niocht verwendbar (Vers.Nr. 2997).

-2 .
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Ebensowenig liessen sich fibrigens, wie wir am 11.9.40 be—~
riqhtoten. die niedrigviscosen Halbfabrikate des Betriobp-
tiiy die Gewinnung eines Ules von V., = 1,7 tnd Stookpunkt -

. -65%0 verwert.n. Bs musste daher versucht werden, dss ge-

winschta" Destillat duxch Synthese im Laboratopmnaﬂstah
darzuatellen.

2.)_Synthese mittels AICl, (inl. 1)

Die im allgemeinen mit etwa 2 kg Finsats durochgefihrten
Syntheseh~ etwa 20 Stiiok -, sind aus Anlage 1 ercichtlich.
Um von vornherein ein mdglichst niedrigviscoses Polymeri-

e

—0-=—160%-0der-0—-—2002-nnr-5-—q-%-any

'sat gu erhalten, warde Kontaktdl in Eischung mit 2,5 % A1013

vorgelogt und das Benzin bei hoher Temperatur - 95°¢C -
allmihlich sugegeben. Hit dex - -Breite dss abgetrennten Siedo-

_'streifens von der mittleren Vigcositit Vo0 = 1,7 nimmt gwar "

die Ausbeute Za, aber dar Flammptmkt ab. Einem Flampnnkt )
von 110°0 entsprach die q:timale Stedebréite 120 - 160° ’ gems
sen im Dampf beli 3 = 4 mm Hge Trotz dieser Massnahmen fielen '
von dem gesuchtam Destillat bel Einsatz des Bensinanteils

100 - 160° nur etwa 2 7‘, bei Verarbeltung eines Krackbenzins

Die Ausbheute ‘des 1,7er !iles konnte durch Steigerung )
der Polymerisierungstem’oratur anf 120 - 130 (Versstfs 2996
/5) &uf 8,1 % erhsht werden. Die Lieferung eines derartigen "
Produktes hat also eine specielle Durohfﬁhrungsrorm der
Betriebssynthese zur Voraussetzung, die nicht mit unserem
sonstigen Produktionsprogramm in Biankleng stehte.
. Das so erhaltens Uldestillat entspricht an sich den
eingangs erwihnten Anforderungen. Im Durchschnitt fanden |

wir:

- B -
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dzo u 0,815
v20 B - 1,72
Flpkt. = 110° : ﬁq
Stpkt. = -71° A1 bleibt bei -60° 1° acqs
Jodzahl = 45 - i 381F3
rz = 0,06
vz = 0,06

2 Ltr. dleses Produktes stehen z.2t. zur Verfigunge.

—3+)-Synthese mit-anferen Katalysatoren (—An1s2)~
Wenn auch eine systematische Klirung dieser Prege'noch'
nicht sngefasst werden konnte, so wirde doech ein Orientia=~
rungsversuch gemacht, das Dectillat aus einer Svnthese mif-
wagserfreiem Eisenchlorid bzw. Wismaotchlordd zu erhalten
(Vers.3017 Anl.2). BEs entstand wohl unter den gewiihlten
Polymerisationsbedingungen - 5 % Katalyaator, 10 std. 95°
etwas 01, aber die PolhBhe lag ilber 2,3, und der Anfall

an 1,7er Destillat betrng awch nur 2,1 % biw. 3,7 %.

Zusammenfessung

Das gewiinschte Destillat lésst sich aus den Betriebs—
produkten z4Zt. nicht herstellen, da der Stockpunkt durch
Paraffin gedrilckt wird. Im Laboratorium gelingt wohl seine
Darstellung aus normalem Krackbenzin, wenn awh #1in. geringer'

. : . : i )l
Y .
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Ansbeate -~ 2 bia [ % bczq%cn auf -das zur Synthese einge-
setxte Kz-aokbensin Duro‘&‘~Stoigernng der

auf 120 - 130 si,nd 8)—:;1 ‘g¥raichbar.
/‘ ‘t
".t'

,1{

Synthesetemperatur

&

" . 4
ALE. D u An G et Gt
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AS Siws A

Oberhausen-Holten Anlage )

to pes % =1

Hermtellung eines Uldostillates V, X
Flammpunkt & 110%; Stookpkt. = =60°

Auagungmt‘orial: Xrockbensin aus Gusll Fass 9l.

Synthose: Vom Bengineinsatg etwa 10 & zvsammen nit Eontakttl
und. AlC].3 vorlcgen, 90 % Bernzin in 2 Std. heisns gulanfen
lassen; Gesamtsynthesedcuor 10 Stundene

, _ 2996
\- 1 2 T 3 4 5
Benzin . Bensin Bansin Bencin Bonsin
100 - 160%100-160° 0-160° 0-200°. o=200°

vorgelegt nm3 4 % 2,5 % ?95 % . :5 -4 215
* Eont.!l . - ja ja_. . . :

Texporaturx . »,795? — ,95,°_ - 9‘50 959—-—~~120_-~1
Cesamtbenzinoinsats 1 kg - 6 kg 19,36 kg 6,85 kg 8 kg '

nach Intohlorung

atmospheDestillation  160° . 160° 160° - 200° - 200%
bis °C (D.) k

Ratd. fir Vak,. 75.3%. .. 82,5 % 78,3 % 72,7 % TL,6-%

Yakuumdestilletion € T

Destillat bis 120° Be= 5. 6,3 % 4,7 % 8,1 % 13,5 &
» 120 - 160° 2,3 % 2,54 3,4% 4,274 8,1 %

“Retdstl 160° - 64,3 % s6 % TO,1 ¥ 60,3 % 52,1 %

Verlust: - 0,1 £ 0,1 & 0,1 2 0,1 ¢4 o0,1¢

A0 0 28T Gaihy
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Synthese nit Pe Cl, bzw. Bi Cl, als Katblysator
td

Ausgangsmaterial: Krackbenzin aus Gastl P 91, Anteil bis 200"

3017
1 2
Pe 013 Bi CI}'
Einsats Bensin bis 200° ' 1000 g : 1000 g
Katalysator ' 5%PeCl; . 5% Bl Cly-
erhitzon : 10 sta. 95°. 10 std. 95°
Rilckstd. aus atmosph.-
Destillation ' 1438 % — 19,3 -
Vakuumdestillation : . i . -
Dostillat bis 150°D. T2 BRE YL
S L 21 : _,01° : 1,05
DestilTat 150" = 200°D. 2,1 % 137 % ,
BN " Yy DR % A S 1,56
Rstdssl 200° S 5,5 % o 13,8 % :
Com Vso 20,5° ‘12.5°
W P ? 2,33° 2,68

A'B 3000 10 40 1 21673 G/OT52 | DUI’dTSd‘II’if?
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Abt.HL . - Ol./Pk. T+.Pebruar 1941

Borm Profesvor ia ¥ $t i n
Dr.nagonann
Drektor A1 bexr s s
Dre 3oothel
Dre Yoelde

Betriffss Analytische Daten sum Bohnisrlvorlauf.

Bei der technischen Verarbeitung der aogennnnten
‘ "oberen Schichi™ mittelms Destillation liegt zwischen dem
“d1ie Restbensine enthaltenden atmoaphlrisohan Destillat oiner
peits und den 10°‘B-Ruuketandsvlun anderarseits der "Schmiexre
- 8lvorlauf™. Dieser enthilt die niedrigvisooaon Destillato
ana ‘dey I.tu-gianlage und dient zur Herstellung von Spindel-
,81 ‘bzw. von Sonderdisselkrafistoff IT.

In der vorlfegenF Unte; rauohnng vurde &in aoloher
aus den 51betr1eb stammender VOrlauf durch Destillation 1n
zahlraiche Fraktionen aufgaeteilt und alsdann nach vorsohiea-
@onen Riochtungen hin analytisch untersucht. Es handelt sioh
also um eine Einzelprobe .aus der Fabrikati on, nicht um einen
Durohschni$t aus einer lHingeren Betriebsperiode. Diese Are~
beit sohliesst sich ergﬁ.nzend an die A.ngabgn an, die wir
in unserem Berioht vos.&mwzmg;mohm.-w—u

Der aystematisohen Answortung der analytischen
Daten stehen gewisse Schwierigkeiten entgegen, vornehmlich,
.menn sie zur. Aufkllirung struktureller Zusammenhiinge AQienen
sollen. Teilt man ein solches, aus zahlreichen Kirpern beste-
hendes Gemisch wie den SOImiertilvorlauf in noch so sohmale
Siedestreifen, so gelingt es, schon aus theoretischen Grin-
ann. nioht eingelne Stoffe szu. 1solieren, vielmehr steigt dia

-»‘Siadetemperatux ohne Haltepunkte stetig an.

. Dasu kommt, dass der Chemismus der Olbildun gt:xéa
Olefinen und ebenso dis EKonstitution der Schmiersle:
trots wertvoller Einselstudien von Spilker, Mikeska u.A.

-
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noch nions gentugend gexlirt 1ss (vgl.: Zoxn, Z.f.angew.Chemie.
1937, 791). Das bei der Polymerisation der Bensine verwandte
Al()').3 wirkt gleiohzeitig auch igsonerisierend, dehydrierend,
aufspaltend, sodass die fir die Jlsynthese eingesetzten -
geoslittigten und ungestttigten Ausgangsstoffe mannigfache
Veriinderungen und UmlagerwnfFeieh(iaa . Xrénglein, 41Cly 1n

der organischen  Chemie, 3. Aufi- 1939, 195 )e S0 Z.B. lassen
sioh nao: eigenen Beobaohtungen dte oleﬁ.nisohun Bestandtel-
le des g9 bei einor normalen Synthese anfallendea Reste
bensine nur in auffadlend geringen Umi’ans naghtridglich g
Schmierdl polymeriaj,eren. Als Beispiel fir eine«-Au:spalmun.;
sei darauf hingewlesgen, dass eine schmal gecchnittene vox-
wiegend 09 enthaltende Fraktion naoh’ der Synthese ein Regt-
beagin lieferte, das merklich tisrer siodo{me Anteile enthﬁlt
(Vers.3008 .). Haoh Ipatieff kinnen polymere Olefine duroh
Disproportionierung-des-Vasserstoffs in e 5}1 Gemisch von | 1:—
Paraffinen und ungesiittigten laphthenen gespalten werdens

Crnflor——> Cuflon’, 2 ¢ Culpnp

Polymeres  Paraffin Cycloclefin .
. Olefin . .

Tie Ubercicht tber die eingoaetzten b:ve “@érhale
tenen Verbindu.ngen and ihre Rickfihrung auI bestimmte Kbr-
porkleasen wird daduroh erschwert, dass das synthetische
Benszin nebden gesittigten und ungesiittigten aliphatischen ~

A8 50000 10 40 O 21673 GATEE )

Kohlenwassezstofren auch Oz-haltige Yerbindungen, wis Skuren
und Ester, erkennbar an NZ und V% » fernmer ildehyde enthilt,
die mit in Reaktion treten kinnen und die analytischen Voerte.
der ’Jlayntheac-?roduk"a beoinnusscn.

—tyAufteilung ]Anl.‘l'i '

4,2 xg Vorlanf. wurden bel3mm Hg in einem Claisenw
kolben langsem und gleichmiisolg abdestilliert. Dle Abtren~ '
nung erfolgte jeweils nach’ einer Steigerung d.er Tenpemtur

Durchschrift =3
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um 5°0. gomessoen in der siedanden Flilssigkei$. Hierbei

stieg die Temperatur in der Dampfphase um geringere Be_
trige, sodass die h¥heren Fraktionen vorhiiltnismiissig kloino’
ausfielar. Die grun:ieitzliche 4iuswertung wird jedooh durch
diese Arboitsweise nicht entscheidend berithrt.

Gemssen wurden bei-den -Destillatstreifen ausser v5° und
PolhShe Aaie

Moleknlargewichte (4.1.1)

Dichten bei 20° (4,,) (Kuxve An1.2)
Flammpunkt: im offensn Apparat ( Zurve Anl.3)
Jodzahlen (Kurve Anl.s4)
Stockpunkte " (Xurve 4nl.5)

- Dlelektrisititakonstanten (Rurve Anl.6)
“““Brechnungaindices (Rurve Anl.7)
Anilinpunkte : (Kurve Anl.s)

Alle ermittelten Werte sind in der Anlage 1 tabellarisoh
aufafithrt. Auf der Abscisse der Kurven sind die fiixr 760 mm -
Hg<Druck berechneten Siedetemperaturen aufgetragen, desglei:

_chen die ViscositHten (V5o = 1401 bis 2,28) der betreffer~
den Praktion angedeutot,

2. Holekulargewichte .

In &er Polge dexr Destillationsatreifen nimmt das
mittlere Holekulargewicht wie erwartet laufend Eu. Ang den
Werten errechnen sich etwa folgende Kohlenstoffgzahlen:

74-

A/B 50000 10 40 0 21878 G/Tse Durdﬂsdwrift
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Nx. dex Fraktionm Mol.Ggw, C=~Zah)
: 29 %1
4 175 %,
7 182 015

10 208 %5
19 224 %
16 - 243 017
19 269 O
22 331 02‘
24 243 025
26 39— . Cpg

'usorstottbuu—ungon durch Verbrennung wurden bisher

bel den einselnen Siedestreifen des Vorleufs niocht duroh-
gefiuhrt, Es lisst sich also Hher den Verxt x in der Formel _
°n32n + X bei den vorliegenden xohlonwusexntoz_ten niochts
sagene. Bestimmt ist dieser Wert bdei den hihexr viscosen
Olfraktionen nach der Literatur um eigenen Analysen negas
tive Olefine O H, haben auf 100 Gew. Teile C 16,7 Teile

Hy,. Wir fanden bei 3 Destillaten (Versuoch 2763) 15,8 16,0 um.
16,2. Kissling weist in diesem Zusammenhang darauf hin .
(Technologie des ©rddls S 19), dass die sythetischen Schmierx--
tle ausnahmslos einen geringeren HyGehalt besitsen, als die
Formel fiir Monoolefine C HEn verlangt; sohon deshaldb ssien
~sie-nicht=ale—unmi- %dﬂre«—prhlro-?otyucﬂiatmsprodukti—
der Bensinolefine anzusehen. = Allerdings hat eine eriols-
reliche Auswerxrtung direxaktute Durohfmu'ung der Vu'bom-
Aung zur Voraussetzungs- o

3¢ Dichten (Anl. 2
.-

- Nach Kadmer (Schmierstoffe ‘und Maschinenschmierung
1940, 8 35) gibt die Dichte von Ulen fir dle Kenntnis ihyer
Gefiigebildung ein wesentliches Kennseichen ab. Was Minerale

; ‘ X -5e.

| . A
|
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Ole betrifft, haben paraffinbasischa Typen esine Dichte “20)
von 0,860 - 0,883; gemischtbasisehs:von 0,885 - 0,920,
nsphthenische 0,920 - 0,960. Eine anslcge Betrachtung gilt
such fiir die synthetischen {)le, wenn auch die Zahlenwerse
der kinstlichen Produkte etwas anders liegen. Bei-den
gemeinsan iinlt‘déé“hit der ZahflUseigkeit bekanntlich su.~
ABetrpohtet man nun den Anstieg der Dichte (Anl.2)
im Sohmierblvorlauf, so exrgibt sioch dis Hberaus interessante
Tentstellung, dass sioh diese Werte immer mehr von denen der
Olefins und Paraffinkohlenwasserstoffo entfernen. Die ermit-
telte Dichteknrve yerliuft ubl steiler und erreicht bei
v, = 1 das_Gebiet de olisochen Monclefine .
Ubrigens treten bei dem hBchsten Drittel auffallen—
wdQ_Sohnankunsen_ant,7digéden-sxettgenhAnstiog-unterbreohen—wj
und sich an gleicher Stelle bel den Stockpunkten wiederholens
Aus den exrmittelten Zahlen folgern wir, dass die
niedrigsisdenden Anteile des Vorlaufe aus aliphatischen Kohe-
lenrasserstoffen bestehen, mit steigender Siedelege aberx
der naphthenische Anteil runimmt.

A FreammpEhEte(ARTSS)

. L A/a/r/,Q,I:
Wie ermititelt, bilden die im offenen Tiegel er—~

mittelten Verte eine nllmkhlich ansteigende Kurve. Wenn
sie Unregelmiissigkeiten enthilt, so liegt dies an der Schwan-
Xungshreite des Analysenwertes bei eimmaliger Bestimmunge P
‘ Bekanntlich liegt der Flammpunkt eines Dsstillates
von bestimmter Viscositdt umso hSher, je sohmiiler und schir—
" for die Fraktibn geschnitten wurde. Zum Beispiel hat die Pr
tion V5o = 1,95 hier einen Flammpunkt von 200°C. ®a dieser
Wert auch in der Lurglspparatur des Betriebes ogreicptthrd,

ge
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kann von einer aussergewdhnliohen Trennuchliirfte nicht
die Rede sein, g
Die Frage, ob euch doz-fmumpunx: zur l¥rung

der Struktur herangeszogen werden kann, m8chten wir hier
offen lassen. In der Literatur wird darauf hingewiesen,
dass minerallsche asphaltbasiuche Typen, also solche, in
denen naphthenische oder arsmatischae Ringe voshkxrrschen,
einen verh&ltnismaaaig niedaren Flammpunkt besitzen m
h¥chstens 225° bei hoher Vso)wahxend paraffinbasische UOlo
schon nit den leiohtflilssigsten Sorten 200° wesentlich
Uiberschrelten, was damit gusammenhfngt, dass bei paraffin-
basischen Jlen das Molekulargewicht bel glelioher Visoosie
t8% wesentlich hther liegt als bei naphthenischen. ©s fehlt
uns jedoch jegliches Zahlemmaterial ilber Flammpunkte der
~Kohlenwasserstoffe;dis nach—dem Moleknlargewicht fuy den-
Vorlauf in Praze kommen. Was die hther molekulare eigent-
liche Sohmierblsibstanz betrifft, so begegnet man allerdings
in der Titeratur der Auffassung, dass cis wahrscheinlich
isoparaffiniccher Natur sel (vgl. s.B. Zorn, Zeitschr. *-
angew. Ch. 1937, 794).

5. iodzahlon (Anl.4)

Wie die Kurve geigt, hat die Jodzahl im Siede-
bereich des Schmierdlvorlaufs, also von 200 bis 375 C beil
Atmosphiirendruok, eine stsigende Tendeng :1 Sie nimmt von
14 _bis 67 su! Betrachtet man die Werte fiir die Jodzahl
im anschliessendsn Bereich htherer Siedelage bzw.grSsserer
Z&hflﬁssiékeit, 80 schwankt sie in weitsn Grenzen gwischen
60 und 100,bezogen auf ein Motorenrickstandsil ' von vSO -8
bls 10°E. Wo bei weiterer Aufteilung An schmele Destillatioml

~7=
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streifen des Maximum der Jodzshl liegt, ist . % noch niohs
bekannt. Diessr Wert sinkt dann in den hoobva;loonon ‘Bright-
8tocks wieder stark ab. (Zine Zunshmo der Jodzah“‘l bel stelie
gender Siedelage hat auch Kooh in synthetischen Zldestil=
laten festgestesllt, Brennstoffchemie 1937, 123)e Jeden~
falle ist das eynthetische U1, s0 wie es u.i:.tor‘;‘@in derczei~
tigen Bedingungen der Polymeriszation von mp"g : ennen wird,
durch eine hohe Jodzahl ohg¥akterisiert, die’ lﬂér liegt
als boei den Nineraldlen. Der Schmlerblvorlauf

,ai,s niedrigst--
giodender inteil der Polymerieste, bildet deigidhergang m-»

schen dem praktisch gesittigten Restbenzin “-’:w%
Fatur und den zihfliissigen {lbestandteilen u
Art. Die ersten Anteile sind gr¥sstenteils Pari
wasBerstoffe, d.h. entweder unverandem Bgataﬂh aile des
eingesetsten Crackbenzius oder nechtriflich bei ,det Une~
setzung mit A1Cl, gebildete Reaktionsprodukte. Tie hbchst-
siedenden Anteile des Vorxlaufs dagegon sind u.ngesiittigter, ~
olefinischer Ratur, wobel die Dichte (Absohnitt ) auf die
Higlichkeit von dem Vorhandenaein n-pﬁfheniacher‘mnge hin-
weist. Nzoh sirem Referat in derx’ Bremtotfohuto 1938, 327
wurden zwel synthetische Ole in dleser Hinsicht untersucht.

Bs wurde gefundent

~

01 1 [0} W
Holeknlargewioht 457 774
_Zahl der C-Atome " 32,6 55,3
davon in Ringfom 6,8 9,2
Angzahl Ringe 1,2 1.8

~

Allerdings handelt es sich um Kohlenwasserstoffkomplexo.
‘deren Molekulargewlicht erheblich hdher liegt als im Vor-
lauf, s )

. e O
A 10 10,40 0 21013 nnse Durchschrift
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Interessant in der Besiehung swischen Stockpunkt ’
und Siedelage is% unsere Feststellung, dass, beginnend mit
~68°0 aie Stookpunkte in den schmalen Fraktionen des Voxe
laufes bhogenférmig bis auf-11,5°C ansteigsn, um dann wisder
bis —46°0 su fallen. Es liegt also bei diesor Betriebse
probe in der Fraktion 290 bis 293°-v;5-. 1,23% .1n aug e—
Bprochenss Maximum, g

im Bereioch des ablteigondon Kuxpenanteiles ist bel
verschiedensn Praktionen, wenn man sie nooks Fcat-tauung
des Stookpunkies abkiihli$, eine vorseitige Mbung su beob-
achten. Diese ist charakteristisch fUr die Anwo;mon!uit .
kleiner Mengen festen Paraffins, das in der Betriebsappa~-

“ratur durch Destillavion in den Vorliauf eingosohleppt wardee-

In Gediot des 2°E-Eles pendeln die Werse khnlich
wio boi der Dichte. B

'as die orsten. tiberaus niedrigon Stookpunktworto
‘botrifft, 80 kinnen hier reine Homologen dex n-Paratrinxeihc
‘nicht in Prage konmern, da die dem ermittelten Molekularge—
wicht.entaprechenden Kohlenwasserstoffe einen wesentlich
htheren Erstarrungspunkt boaitam. Dieser liegt nimlich
g.B. fiir n-Dodecan bel ~9,7° » fUr n-Tridecan bei -6,2° C.
Trigt man anf das Blatt 5._4_1_9_§mxp.nnkh.diunx_.¢amk.tm
gsen m-Paraffine 01 bis 61 als rote Linie auf, so l¥aft
diese im allgemeinen parallel mit den im Vorlauf ormittel-
ten Stookpunkien.  Wahrscheinlioh. handelt es. sioch hier um-- ..
Isomere der ohigon Kohlenwassexstoffe mit verzwoistor Kotto.

-also um Isoparattine, beli denen tie‘e Stockpunkte durchaus

mglich sind. Denn schon eine Methylgruppe kxann, wenn sie |
als versweigte Kotto auftritt, den Stockpunkt ganz srheb-
1ich sonkon. So. gibt es 1n der 01 =Gruppe ein 4-~Methyldsocan
nit dem Stonkpnnkt -92.9 und bei c“ ein 4,5 Inpropyl-octan
mit -80° Die Literaturangaben sind in dieser Richtung

sehr liickenhaft. dle Umbildung der geradkettigen Paraff;n-'

Durchsdhrift )
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Xohlenwasserstoffe in solche mit versweigter Kestcvollsieht
sich nach Krinslein S 195 durch kcmbinierte Krsokung und
Alkylierung. Hao. diesem Gedankengang bestinden alsé die
ersten miedrigsiedenden Anteile des Vorlaufes niocht aus
primliirem Rastbensin, sondern sur mindesten teilweise aus
nachtriglich bei der Umsetsung mit AlCly gebildeten Iso- ’

~

paraffinen. Der absteigende Ast der Kurve wilrde also nach

unserer Annahme aus ungesittigten, naphthonisohm K8rxpexn
bestehen, die wiederum einen $iefen Stockpunkt - dis minus
4%°0 ~ haben. Unter ihrem Einfluss erfihrt die an sich wei-
ter ansteigende Kurve der Paraffine und Isoparaffine eine ‘
Senkunge. Der Kurvemadblauf ksnn anr eine grundsitzliche In-
texrpretation erfahren, denn gerade dss Verhalten strukturell
-verschiedenartiger Kohlenwasserstoffgemischs in der Kilte
48t noch nicht genfigend erforscht. Es sel an die Wirkung

“~eines Stookpunkternisdrigers wis -wpgraflow”-erimert.—

o ele x1th tanten (Anle6

Der niedrigste Wert der Vorlauffraktionen liegt
bei 1,34 und erreioht in auffallend unregelmlissigen Ansti

.~ der hiehsten Praktion 2,22. Die Grissenordnung der IK=Werte
Hberrasoht naoh den an ¢ stohspiirlichen—Angsben—der-hitera=—

A8 B000 10 40 O 21678 GBS

tur niocht. (vgl. Kadmexr Schmierstoffe S5 92 und Bill 01 und -
Xohle 1935, 501). Es wird dort angegeben fiir Bensin 1,90
Leuchtdl 210 Spindeldl 2,28. Von Interesae s8ind euch fol=- ",
gende Daten flber Paraftin-naltiges Ertls:

~Praksion _% Nephthene ~ _IK
200«270 23 . 2,02
270-300 . 23 2,04
300450 59 2,15

450-500 10 2,24

L

Durchsdhrift
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" Da in den erston Praktionen mehr Paraffine und in den
htheren mehr Kaphthene enthalten sind, steigtdie IK stetig
von etwa 2,0 bis 2,4 an." Bei den eigentlichen Schmierilen
ist die Ubereinstimmung swisochen nineralischentnd synthe=
tischen Produkten weltguhend; boi ersteren soll aie 2,17
bis 2,33 botragen, bei letsteren fanden wir in mehr als
30 Prében 2,16 bis 2,28. Literaturangaben, die der Klirung
der Struktur dienen kinnten, liegen niokt vor. Paraffine
haben eine DX vou 1,8 bis 2,1. arometen andererseits liegen
tiber 2,25. her h¥hermolekulare ungecdttigte Naphthene
fohlen jegliche Anhaltspunkte. L

Die Bedeatung der rotenm xu§ve ist aus Anl.7

Zu ersehen. ‘

8. BreohgggsindioesrgAnl.I)

—Der- Vert dex n; 20 zeigt ehbenfulls bel dem Vorlauf
eine steigende Tendensz.-Die ersten Verte liegen im Bereigh
der paraffinischen Kohlenwasserstoffe, Eghnon-aber dann rae
scher zu und enden bet Brechungszahlen, -die auch den Qyoli-~
Schen Mogoolefipen eigen sind. Wir haben'qlao hier einen --
dhnlichen Zusammenhung, wie wir ihn bel den.Dichten—(-Anl-e2)—
festotellten. Damit gewinnt unsere Annahmg an Wahrscheinlioh.
keit, dass sich in dem zwischen Benzin und Schmiertl einge-
schulteten Vorlauf der Ubergang von isoparaffinischen
Stoffen gu naphthenischen vollzieht. ’

' Zwischen dem Brechungsindex (n) und der Dielek=
trizitﬁtskonséﬁnten (DX) bestoht insofern oine mathematische
Beziehung, als nach Maxwell bei allen reinen Stoffen, deren
DX un&r 3 liegt,

. " DK = n?
ist. Nﬁch Bill sollzn sich bel den 7len aus der GrYsse und -
Art der .ibweichungen zwischen IX un§.N% " sichere Ritckschlile-
se auf den Gehalt an Aromaten und ungesii ttigten Yb&bindungpn‘

‘ . : It L

. 1
A B BION 10 40 N 21578 GTEe ’7urchsd1r|ft
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————————TF¥n-wurden-gefundent

siehén lassen.” Uder die Nethode dleser Auswertung ist
2llerdings likheres nicht gesagt. Sotrt man die errechneten -
Quadrase dor ¥;20 in die Anl.6 ein, 850 erhlilt man die rote
Kurve. In niedrigsiedenden Teil des Yorlaufa 1iogon diese
exrechneten Zahlen {iber den ornitt-ltan DK-chttn, bei den
htchaten Praktionen daxunter. Vielleicht deuset dieser Wech~
cel ‘auch auf den Ubergang einer Stoffklesse in die aendere. '

9. _Anilinpunkte (Anl.8)

O MET3 GRS R Dle'd‘ISd‘Irifi )

Praktions Holek.Gewi oht Typ Anilinpunkt
2 159 G, 1744
4 1795, . C;lz E 81,3
7/7 . 182 013 83,7 ..
=T0 - 208 i Cl'.' 5 85,9
1% 224 015 875~
1‘6 243 017 88,5
19 269 019 . 92,2
22 N 2oL 024 - 96,0
24 343 _025 98,7
26 . 391 _ 02 e 100,3
Rstd. 511 - 121 ,-

Aus der Literatur (¥vans IP? 1937, S 220 und Schauw-
bild suxr Watermanschen Ringanslyse) ergibt sich in Bezug
anf die Anilinpunkte (AP) folgendes Bild: Die héchsten
AP besitzen die Nethanhomolosen; wesaentlich tieferx liesen
diese ‘Punkte bei den Naphthenen. wobel Doppelvawbindunsan
den AP senken, lingere Seitenketten ihn erhdhen. TrHigt man
non in etwa diese verschiedenen, naturgemiiss nur als Faust-

‘regel erfassten, Werte 1in Abhingigkelt von der insahl der

C~Atome auf (Anl.8), 80 verschieben sich die AP filr die
) . _ ( *12-



Ruhrchemio Aktiengesellschaft
: Oberhausen-Holten . L

Yorlauffraktionen von den Paraffinen in das Gebiet dex
Hap“tbeg; nge enthaltonden Kohlenwasserstoffe.

Pomit wird unsore Annahmo, dass sich in den hBheren
Irektionen Xohlonwasgergtoffe mit naphthenischer Ringbijdung
befinden, durch 2 snalysengrBssen: Dichte, Brechnnusindex
und &nilingunkt gentiitzt. .

In der Vorausaetzung, dass aich das Diagramnm zur
Ringanalyse nach Viugter, ‘‘atermman und van Vesten auch auf
synthetische Jle vom Hol.Gewicht 250 ab anwenden lHsst,
bhaben wir die Vorlauffraktion Hr. 19 durchgerechnet und
kommsn auf einen Naphthengehalt wvon etwa 16 %.

3

t

'ff/ ""/\%bw* Aer = gg%y

Anlagen.

A8 500050 10 40 0 2678 Gpsy Durchschrift
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- 3 { ] 8o ] 4

4200 g Vorluuf wurden unter Hessung dex Temperatur in der
Fllssigkeit und in der Gasphass bei 5 mm Hg destilliert. Dig
Unreohnung auf Siedetemperaturen 760 sm kg ortolgto nach 01-
nen amorikanischen Nomogremm.

Lfd. t Pliss. t Cas bcr. $ Gas Gew.% Y5D VPH nol.f-
SR MM IR e - : _‘

1 bis 95° bis 66° bis 204 1,8 - - -
.2 95 ~100 60 -~ 72 204 - 220 2,6 1,01 - 1,59
"3 ' 100 @ 105 72 - 78 220 - 228 1,9 1,03 - -
4105 =110 T 78S 84 228 = 234 2,9 1,085 =  17%

N ] 110 - 115 84 ~89 234 - 241 1,9 1,08 = -

6 ‘115 - 120 83 ~94 241 - 248 ' 1,9 1,10 = =«
‘T ' 120=125 = 94 -99 248 - 254 1,8 1,11 = 182
'8 125 = 130 99 ~ 106 254 = 264 ' 2,7  1,i3 - = &
.9 130 =135 ° 106 - 114 264 - 275 ° 3,7 1,16 .-~ = =
10 135 = 140 | 114 =~ 121 275 - 2683 . 3,86 1,18 - 208
1 140 = 145 121 = 127 283 - 2930 2,9 1,20 - -
12 145 = 150 127 ~ 132,290 = 298 4,5 . 1,23 - =
13 150 =155 7132 -~ 137298 = 504 _ 4,5 1,25 - _ 224
14 155 - 160 137 - 143:304 = 311 © 4,6 1,30 = = =

15 160 - 165 . 1435 = 149 311 = 318 ' 4,6 1,35 - -
16 . 165 =170 . 149 - 155 318 = 326 . 4,8 . 1,41 = - . 243
17 - 170 - 175 155 =160 326 - 332 4,7 1,46 - -
18 = 175 - 180 160 - 266 332 ~ 340 5,2 1,49 = =

19 = 180 - 185 = 166 - 17X 340 . 346 Ts3 1,56 - 269

.20 185 - 190 . 171 - 175 346 ~.350 6,4 1,61 1,60 =
21 | 190 =195 175 - 178 350 - 354 4,4 . 1,69 1,55 =
22 195200 178 - 181 354 - 358 4,4 1,82 1,63 331
23 200 - 205 181 - 184 358 -~ 362 1,5 1,95 1,75 -
24 205 - 2107 184 - 188 362.- 366 1,7 ' 2,05 . 1.81} 343
25 | 20-215 ' 188 - 192 366 - 370 | .s o210 1,80 -
s R B R SR
A/ 50009 10. 40 0 ;:r-m amnse [ Durd&schnff 1 100 ¥ 5‘ .




Ruhrchemie Akhcngmllsdtaﬂ Anlage 1---
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Lfd. ber. t Cas dy, - Flpkt. ‘JodgaRE ' Stpks. X ' an,
Br. : 760 nm Hg Anl. 2 IA!II.‘} r‘m-_ 4 : Anl.5 An1.6 Anl. 7

1 ... bis 204° 0,745 17 . 4 -e8° - 1,9 11,4176
27 “"os - 220 755 56 15 -44° . 1,95 4226
.3 220 - 228 758 59 15 - =38 1,95 4276
%4 228 - 234 765 79 16 =31 .- 1,9 4336
'5 234 - 241 772 91 16 . -23 . 1,99 4368
6 241 -248 778 " 106 & 17 = =21 - 2,00 4388

7 248 = 254 781 109 .18 -18 2,01 - 4406
"8 254 - 264 786 116 = 20 -4 2,01 4432

9 '264-275 791" 123 ' 22 -3 " 2,03 4460
1o7=="2757="283" 797 126 25 <12 T 2,00 4507
11 283 ~ 290 802 130 - 27 -12 - 2,00 4526
12 290 - 298 88 137 | 31 -11,5 = 2,05 4557
13 298 =304  B15 140 35 =15 2,04 4501
24 208 =311 © 820 152 ' 36  -18." 2,05 4624
15 TIU=316 824 159 0 38 ~24" TLli2506 4643
16 318 ~ 326 828 163 . 42 =25 . 2,07 - 4665
17 326 - 332 831 169 | 46 -26 2,08 - 4672
18 332 - 340 ., 831 180 48 L -2 . .09 . 4678
19 340 - 346 3833 175 sg -

20 . 346 -35 . 8% 179 - 53

21 350 - 354 836 193 ' 55

-22.7:77354 -~ 358 . 838 - 195 . .88

23 358 - 362 840 .. 200 ' @0 ,

24 562 ~ 366 853 208 64 Lt

25 566 - 370 ~ 843 215 64 o . -p 4728
26 . 370 - 375 836 220 . 67 ., =39 - {2,227 1 4738
27 Ratd. | 856 242 | 68 | -43 [ 222~ “4739

<o
v

x) starke Trtibung ab - 15°

: o
A/8 50000 10. 40 O, 21673 G2 Durchschrift .
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“ Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oborhquun Holten

Versuchsprotokoll.

ochunx v 1 Bensinprobon der De
Die infang Dezember 1940 eingegangenen Proben warden ans-
lysiert, durch rFeindestillation aufgateilt ond aaf ihre
Bigmmg sur So!mierblherlteunng un.ersuoht.

Xas Produkt ¥r. 1l: Druckdestillat aus der Rode tillat

7 nach Abdestillieren des lechton Bensins.

1) Ana (]

- L S
Englerdestillation ’
siedet ab 80°C

5 Vol £ = 95% 5 Vol % = 95°¢C
10 = 108 15 = 12%
20 = 131 25 = 138

30 - =18 35 .15
40 = 158 45 .. .=168
50 = 177 " 55 = 185
€0 -=. 193 - 65 w 200 -
70 w 207 75 = 214
RS B B
=n )
35 = 252 - o6
—Reiddrugk— 95>
4y ' . = 0,8055
Jodsahl a 97
-~ Schwefelphosphopsliures ~ "~
Zahl nech Katt\vinkol = oke 52
. -’iz . . I-O’Ql .
vz . = 0,24
OH-Zubl ‘ . Opm

 Bw "3-5 Kupferstroifon ‘ : :
im ganohlonsmn OQﬂtae R rot. Anumzfarbon
24 sta.'120° crhitzen :

Paxde - dnnkelro_tbraun
-Anilinpunkt = 298°C ‘

ATS 50000 10.40.0. 2i673 am’ - DU%dmft -2r .



Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten _
2) Autteilung duroh Peindestillstion
- , : . o))
Fraktion ;vn % Gew. a: 45 BpR0 , Jodzahl :?iazzw;gﬁgn
Tiefkondens. 2,6 1,9 0,600 - - - -
30 bis 37 1,~ 0,8 649 . 1,3744 167 - - -
37 = 50 ,0,7 . 0,5 . 665 3820 163 : 4 .
/507 71 3,3 . 2,8 - 683 . 394, 141 a4 43,1
‘TL " 101 8,8 7,9 | 725 4088 125 45 39,7
101 " 130 15,5 14,3 752 4229 121 45 38,8
130 ¢ 151 12,2 B1,9 . 780 4392 94 48 33,6
151 " 175 11,5 11,5 = 800 4495 82 49, - 32,8
T 175 " 200,y 12,3 (12,5~ 822 4610 @ T1 5 32,8
* 191 ' 2,4 2,5 - 863 4833 61 s8  _23°
191 " 219 11,5 12,2 | 855 4807 = 62 54 30,7
219 " 240  9,= 10,1 . 899 5114 80 64 23°
240 % 269 | 6,~ 6,9 | 926 5272 ° 43 68 "
Retd. 269° 3,4 4,2 | 385 - | 43 . - .
. { 100 % 100 % | : -

x) ab hier 100 mm Hg

A/E 50000 10. 40 O. 21678 GyOTER . Durchschritt
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~-—2). O)luyngheng

Es wurden 3 S'nthesen Qurchgefihrs, wobei der runiohst ein-
'goseiste Polymerisationskatelysator unter Anffrischung noch
sveimn)l verwandt rurde. Des Benzin zeigte nur geringe Poly«
zerisationmmeigung. Die ﬁ-Zahl.en beriehen eich maf 100 Cew.

!eile Benzin,

ir. 3045
Synthese 1 . Synthess 2 Synthese 3
b e - - . - T & 5 . N
Xonsentration der et : . :
Olofine im Restbensin 21 Yol 7 20 Vol 23 Vol %
Vak.Destillat bis 150° 8 Gew.® T4 Gew.% 7,9 Gew.s
) » vs , 1’13 : 1.:5 . .13 ’
<Destillat- 1so-zoo°~*-———“9:l Cowsgk 9,5 Gewsf 8,8 Ol —
N " V5° ' 1’61 ' .71 , ’Go
Rliokstand 881 200° . . . . 16,8 dev.E 18y~ .ﬁ 17,4 Gew.%-
S20 ey . 2,948 T 0,367, 0,960
V50 . 27,8 . 35,2 . 44,2
v pomne&m«w 5B oo dber 6 tiber 6
Flammpunkt = ' ‘218%" Co2142 - 1. 216°
Stockpunks T e =200 | -8° | -9°
Jodgzahl = . 69 i . 63 o 54
—COn¥Easen “ 7= D365 % ' 0.80'%“““—:"“1';75""_—
I 2T 1 0,08 - L -
o ow o jeas -1 -
=

a/8 60000 10. 40 O 21673 G/ urchsdhrift
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4) Yelitere Olgynthesen

“Swecks Verbesserung der Ausbeuts #in 01 Bsw. der Viso. Pol
wurde das Bensin in verschiedener Weiss vorbohnn_ﬁ,gl’.
Versuch 7 und 8 dimmte der Siedesnteil bis 200°%

3045
4 5 6 T 8
‘ges.Bs. gos.Bs. ges.Bs. Bx¢200° Bs.{200°
Yorbehandlung I 11 III  n.bekand, IV
Xonsentration der 01-11na‘ N - ) A A
in Restbensin ) 6% L - 24 % - 20%
Vako.Destillat 150 - 200° - 9,6 § - 10,8 %. 8,2% 9,1% 8, 5%
Rilokatas¥l 200° 15,6 % 12,= % 15,1 #  Ld,- % 7,86 %
- a5, 10,947 0,939 0,934 - 0,916 0,919 °
- Vs 26,6 ' 8,= 18,2 ' 13,3 14,7
" YPH { 5,6 . | 5'75 4,7 494 . "4\)%
l 1 :
A/B 50000 10 40 O zu;"m Qo152 Durchsdchrift




Ruhrchemie Aktiengesellschaft -
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mnglerdsstillation

siedet ab 47°C

5Vl 4 a 63% 5 Vol £ = 63°C
10 = 75 15 - = 32
20 = 90 25 - = 98
30 = 106 35 = 116
40 - 126 45 = 136
50 = 146 55 = 156
60 - 166 65 = 176
70 = 186 75 = 196
80 = 206 85 = 216
90 - 228 95 = 243

. 35 = 24% } = 148,2

Redddruck - 0,37 .
%0 = 0,772
Jodzahl = 102
Sohvetclzwmﬁm&m-zabl = 51 %
nach Kat 1
RS . . = 0,02
vz . w 0,52
OH=Zahl A P
Bs mit Cu-Stroifen im . . W
geschlossenen Gefliss 24 atd- iriciercnde l’arban
120° .erhitzen . = . - i,
Parbe = rothran'n
Anilinpunkt ) - « 31,8 %

&/8 50000 10. 40 0. 21678 GroTEE : D’l_l_l’_qlsd‘lrift'



Ruhrdlemno Akhengosolhdtoﬂ L
OMmter R oy .

S 0 Jodtahl. -EP=Zahl Anxlin-
Praktion Vol % Gcw <. &% ap2 ! ' BeEatte.panks

!

!

I B .'t_‘f’:... Af } f ) : - .
o I e ——— e SR

'nm-{llbt i By7 ;0'600 ! - ! - ' - -

. be37° 0,9 | o8 652 | 13770, ue a7 _
37" 5L Be 2,6 | 666 | 1,3814°° 116 = 48 44,2
SL " TL 79 [ 71 684 | 1,3895 | 115 . 47 42,8
[ ﬂ‘._;j_v' 101 : 15y . 12,4 ; . 728 ! 1,4004 ! 1S 47 L 38,6 ’

o1 - 130 4,1 113,90 759 , 1,4262 ' 114 48 55,2
1307 Y151 U 9,1 | 9,3 | 785 | 1,4408 1 Me 52. | 39,8 .
5L ™I 9,571 9,91 798 | 14488 T B2 1T 527 gy 4
~'171““"“200 e ‘12;2"4"13“ = ”816_1_-1—;‘577 ; 68 51 : 33,7
.m0 o7 | o8 | 860 | 14805 | s | - 1T
_Ts9 8,8 | 856 | 1,4820 | 5S4 86 o0 o -
76,2

W 229

|
- |
219 '23‘? 1 f T3] 7903 71,5079 6l | 6 21,5
Ratd.. 2372 R v arreew SO O B S B 5

£) ab ._h;o:_lbo mm Bge <

A}gpqoho 10. 40 0. 21678, apomse. Durchschrift



Ruhrchemie ‘Akﬁongosellsdwﬁ

Oborhuusoijolton .6. )
-3) Olsynthese
Durghfihrung wie bei X.3 beschrioben.
ur. 5036
Synthese 1 Synthese 2 -Syntheses 3
Konzentration dor 21 Vol % 19 % 23 £
Olefine 4m Rogtbhz. . A
Yak.Destillat bis 150° 6+3 Fewes 547 Gow.® 2,3 Govw.f
* 150 bis 200° 746 Gewes 9,1 Gow.% 796 Gewes
- Vsg 1,34 1,61 1,32
Retdstl _ 200° 15,9 GCow.% 17,3 Gewe$ 24,7 Gew.%
a0 0,518 0,927 _ 0,926
Yoo %¢ 8,0 15,8 8,4
¥V Polhthe 2,2 4,45 3,6
Flammpunkt 17s° _210° 181°
tockpunkt " ~26° -23° ~26°
‘Jodgahl 100 93 - 95
Conxadson 0,22 % 0,24 % 0,19 %
i 0,02 0,01 0,0L
vz - 0,16 0,16 0,14 .

A/8 51000 10. 40, 0. 21673 G/OTS: .
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4) Weitexe Ulsynthesen

Es wurde versucht, die Ausboute bswe Polhthe des Ules durch
Vorbehandlung des gesamten Bonsins (4) oder des bis 175°
siedenden Anteils (5=7) zu verbsssern.

_ 3036
" 4 ’ 5 6 ' 7
; Gesamtbz. Bz.175°  Bs175° Be.< 175°
b
‘Vorbehandlung \ I ' ‘n.behnnd, 7 III
‘Konsentration der Olefine : _
im Restbensin Ty 2o 2% 30 % 30{
Vak.Destillat bis 200° . 6,2 % . 25,6% . 24,4 % .. 155 %
o ) :
Rifckstandsbl 200~ 5mm Hg 23,1 % 4,1 %  6,-% 13,- %
SR ey e w . 0,902 . - ... 0,898.
. Vso 43 17,1° 0 24,3° 0 11,8°
= - Flpkt. " 170% - 217° 'o219° " 203°
" VP Hohe : 3,3 3,8 : 4,2 3,9

Dle Vorbehandlung hat die V Polhthe nicht verbessert.

Al BO00O 10. 40 0. 21578 GANTBE Durchschrift
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AbS.EL - OL./Fx. ;

“Herren Professor X a r - 4-4 n-
Ir. Eagemann

— ’ Das vornogona. Problem, unsers synthetischen Ole dnrch
Zugabe von Inhibigoren unenpfindlich gegen die Binwirkung
von heissem Sanerstoff su nohon. behandelten wir bereits
in dem Berioht vom 22. 4.59. Uneor sahlreichen Substansen

“erwies sich 1,2 Naphthachinon und vor allem S=Naphthylamin |
als wirksem und brauchbar, wobei der Stabilisierungseffekt
mit der lngontlton Nenge - 0,1 % 51- 0,75 i - sunaha. Die-

—4et;also-siner ‘!oupcratnr,“‘bof“dbr oin“!c:ll dos AEdnes sus
dem U1 sublimierte. - !
Als 'ertncuor verwandten wir daml. 1-41;11@ den

"0pTest 140%. Unterdessen warde jedooh eine sxakters Ale

- Yerungsmethode ausgearbeitet, bei der die analytischen Ver—
- #nderungen des bei konatonter Temperatur gealterten Jles gc—
nan erfasst wexden. Fs seigte sioch, dass beide Methoden nioht
1immer nitoinamler konform gehen, sondern in gewissem Grade
selbststlihdigen Vharakter haben. Ein guter Ozh-t ontaprach _
swar nach den bisherigen Beobachtungen auch ginstigen Ale
torunslworton. 81ibt aber auch Jle, bei denen neben her-
vorragenden Altorunguwerten ein schleohter ozl'oet, d.h. .

__eine kurse Induktionsseit und ein steiler’ -Temperaturanstieg. .-
mit 14o° heissem Saunerstoff, beobachtet wird. Bl iet demnaoch.
m¥glich, dass einselne der im %ioht vom 22.4. 39 autgomhr-'
ten organischen Substarsen sich als wirkungsvolle Inhibitoe
.ren exrweisen, wenn sie nach moror nesuen, oxaktoron Al-
torungsmethode gepriift werden.

Alg Ansgangsmaterial fir die vorliegenden Vornuoho dton-
ten meist Betriebsprodukte der RB, die aus der laufenden - -
Produktion angefallen, also nicht etwa durch Kachbehandlung:
mit Aldl, in un:ar oz-BntB.ndigkett verbeseert waren. :

-

AU 0000 10 40°0. 21673 ey Durd"nschnft
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570 (i’-j»/'l
ﬁr‘t’;‘/ﬁ&u{ bve, T

Wele nlaldl,

Gt

In erster Linie handels es sich um das Nosorenrtioks
51 P 1596, dessen Alterungsneigung bet 6-stindiger Sauersto
eoinwirkung 2 160° aus der Anlage 1 su erashen is4: +V,° -
69 %, Y2 = 32,1 + IX = 0,64. Diess Zahlen liegen wesenslioh .

" gtnstiger als bei dem fritheren, sehr eingehend untor-uohton,

.

Besriebstl ¥ 451, dessen Alterungswerte susammen mi¢ 2
im Versuohslador aus normalem Craokbensin gewonnenen Riloke
standstlen auf der inl.2 aufgeftihrt sind. .
Es fehlt sur Zei$ noch an gentigend Untersuchungswerten
aus der Alterung 160°, um beurteilen su kinnen, in welcher
Broite und nach welchen Gesiohtspunkten die Alterungefestig~
kei$ dés laufenden Olproduktion schwanks. )
UObrigens 1st-die grundlegende Eracheinung, dass bei der
Alterung synthetischer Ule.dte Sausrstoffaufnahme durch ein. .
“Naximum geht, bei der Probe P 1596 8us su beobachten; hier
1liegt das Naximum in der 2.Stunde (aml.1).

 uXs_Wirksame Inhi bitorg‘ . '

1) Phenthiasin: Gemiss Anlage 3 Versuoh 2892/2 wird das o1
¥.1596 durch Zugabe von 0,3 % Phenthiasin = Thipdigchenylamin
sehr O,-stabik. Nach der Alserung-6-5a- 0 50 w68
VZ = 2,8 = 0,04, ~ Auch ein 20°-Flugbl lisst »ich duroh.
diesen Zustand mehr weitgehend verbessern: so geht bei der

-Alterung die PBindickung-von 139 % auf-7 %; d1e VI von 39,4 "
auf 3,2 surtick. Wie erwartet bleibt die thermische Stabili-~
tit allerdings unverindert niedirg (Anl.4). -

Unbehandelte ufid nachbehandelts, mit Phenthiasin ver-
setste Ole soheiden beim Stehen, wenn sie nicht im Bleoh-

_ kanister, sondern in Glasgefissen gelagert werden, dicke—
Gallerten ab, die allmithlioch adie ganse Fliissigkeit durche
setzen (Vers.2889). Diese Ausscheiduncen lassen sich 1t.
Anlage 3 durch eine milde Behandlung mit 4 % A1Cl, ohne
woesentliche Schidigung der Stabilitit definitiv beseitigen. ‘

A)S B0 10 40 0. 20673 Gomsa Durchschrift
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Eine Trilbung $ritt bei der Lagerung demn nich$ mehr suf.
Rin Zusass von Alkohol, -.b.'ol,, der susammen mit dem -
'rhmtmsin ‘su erfolgen hasg, verhinder$ wohl die Gcnort-
b1ldung, _Sobfits$ ader bei lingerer Lagerung 4n Glu das
01 niohs vor Bintrtibung (Vers. Nr. 2949).

Die beste VYerwendungsmethode filr Phenthiasin und
Abhnliche Inhibditoren besteht darin, sie¢ yor der Jlsynthese
dem su polymerisierenden Bensin sususetsen. ¥gl. unseren
Bexrioht vom 30.10.40

2) 8=-Thignaphtho]l kommt dem Phenthiazin an Wirkung nahe.
Dexr Stabilisierungseffekt gegentiber P 1596 nimmt goniiss

Anl.6 bel Zusktsen von 0,1 bis 0,5 £ mit dex ¥enge su. Ver-
guohcn mit den guten Alterungssahlen liejen die ozhcto
150° fiberraschend niedrig. = :

3-8 -Eaght&lﬁ “in Mengen vou 1 % zugesetst, gibt dem 01
P 1596 ebenfalls eine sehr hohe Al terungsbestindigkeit h

(4n1.3). Des dei 160° mit. 4.0, gealterte U1 haste: »Vg) = 7 %,
VZ = 0,8, +IK = 0,05. mcle vorzﬂgliohc ’ﬂirkung bleids so-
gar nicht =aus, wbnn men daa"ﬁl anf oine -Temperatur von 280°%
linger exhitxt, bei der der InhibitoF Frossenteils sublimiert
Es veratiirkt sich dadurch unsere Vermutung, dass hisr Raffi-

nationsvorglinge mitwirken. .
'Bine ¥ischung von Naphthylamin und Thionaphthol ist

nicht empfehlenswert, da sich viel Bodmmqmé):
Der Versuoh 2664 vom vorigen Jahr ldsat gut erkennen, wie
der 02 Tost 140° mit steigendem Amingusatz besser wird bswe.

.4ie Induktionszeit sich verléngerss . .. . . .
Zusats: . Qp_Teat Induktionsselt

0,1 £ 81 Miny+19,7° 40 Nin.
0,3 % 160 " 4+20,~° 120 "
0,5 % 180 " 416,3° 140 *
0,75 %. 180 " +12,4° N80 *
-‘-
Durchschrift
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W §18% woll, in Nengen von 0,3.%
angewands, ein:stahiles 01 (inl.3), veranlasss sber einsn
schlechten Jeruch und eims. dunkelsote Firdung, dke beim

" Lagern in gréiles Violes$ umschlligt. Alterungswerte 160° -

vg&le. m. Se
g

. ' steht in der Wirkung den
unter 1) bdis 4) aufgefihrsen Substansen stwas naoh, ist aber
Boch als kriftiger Inhibitor su bessichnen; das bei 160°
gealtexte 51 hatse 1%. Anl.3 ’750 «12 %, VI = 762 + IX a0,14.
Betrug das durch Oxydation gebildete Wasser bei den Inhi-
bitoren 1) bis 4) nur 0,2 bis 0,6 o-’, 80 waren es hisr 2,2 -

Rach MJuu dem 01 1596 dte Fmpfindlichkeit gogon
“heissen Sauerstoff niolit genicemen, wenn man es in MHengen
von 0,3 £ mit einer der folgenden Sub.tanson versetss;
1. Di-p~Tolylthioharnstofsf B
Qe (L-!itrosM—Naphthol o
e 1,2 Nephthylendiamin.

!ulure ‘Zusiitse haben don xachton. daal hiordnroh du 01
tiefsohwars (2), bmw. greliviolets (3) wiva,"

e ABf Anl. 8 £ind acht werschiedens ThiokUrper anrsctlnu-t;
alle lubon gemeinsam den Mangel, dsus sie dem J1 korrosiven -
Mmmmmﬁm*
Zugabe von 0,53 £ und 4 5td. langem Brhitzen auf 1506°C bei
4, n_t}st bel 6. Bo ertibrigte sich deshald eine u.terunglnn-

~tersuchung-der Ole.- "Auch die VZ hatte meist erhsblich go="
'littm.

A/5 50000 10 40 0. 21078 Go7Es Durchsdhrift
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‘mlymohn htmx A

110’7’
- 0pTest 140% 1n 70 xf°+ 20,9° /-Op%est 150% 1n 38 n‘%gﬂ'
mm-wuzmsau.;g_ut Sanerstoff ge-
altexts

.o.os,n.o.zg ' L

_huhmntcxm ! der 2 A2¢

S | 2853/57 ; 2853/6% - ;.am.
| 5 %
bz verbrancht 16,75 - 169 % : 16,8 %
®  l.Stunde 3,9% 1 3,2% | 35%
R 2, *. 3,7 % ' fi’» % ~ 3,9 $ Arox.
LI 36% | 3,6% . 36%
L w4 228 | 24% ! 238 N
: ® % = 2,2 £ 1,9 £ _ L} 2,1 £ o
- e WmE | urE D e
mmitees - 133101 - 1660 1 - : 24852 - -
Eindickung + '50 70 % 68 ¢ : 69 %
. 32,1 2,2 32,1
e 0,62 0,66 _| 0,64
Wasser -uoscuoan 8,2 10,2 e’} 9,2
O1lkxond. - Sy 245 : 2,7 .

AL BOON 10 40 O, 21673 G.otse
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R 516 wirden € 584, 14§ Vel 160° mit semsrwtofs geal tart.

| TR T
' jBetried EB Versuchslabor /Versuohslabdor
| . )

! s -

1) Olsn ;
Versuchsmmmmer 2763 P 451  2896/4 - 2969
r:u“-nu-u normal BB . 7 5%d4. 95° 11 Sta. 95°
eg I - 1 T 8,4° _ 7,9°
Jodsan} R - 4 7 43 _ a -
2) Alteruag 6 gg 160° l :
 Enftexmg + Yy, . 214 % . 137 F o5 % ,
xz 22,8 4,7 9,3
vz ‘ : , 41,1 ‘ 44,5 , T 27,9
+ X L 1,58, 0,78 . 045
. Wasser abgeschieden 11,1 »c-’. - 1248 -5-4 1292 -’~
 Kondensat * B 3,6 . 6,2 * 85" ¥

§ o—

A8 50000 10. 40 0. 21673 GrTze Durchschrift
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Oberhausen-Holten

Oltlmhih -zo.;;-muto,sfmuu
{g,n-o,z‘mna-o.zof hhlt

Wo i =0,
.nzso’ 1,5.

I}
17,2 £ i
2340 1 | 890 1
139 $ i T$
17.3 ' ]’ 1,.2% |
; i 39,4 b TY S
X Ll 2,142,80 = 4+ o,-m; 2,15 2,26 = + o.u
et S - R
| me g e 04w
| Y X
",, . 90°%¢

Durchschrift
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moxrusc-unt o.s!mmmum
m«hmm-nasmmw
hatten sich 4ioke Gallsrten gobildet. zuahnrl-uaﬂm
mmwmmntnn,m. .

] . [
o3 2
! i

1,u:un,mo'

Mehtlvulust o
Glnthuto m . 95,2 £

i
i
uﬁkoh.dmt—hatimt, e o'. - >0' -
f
!
!
!

1,5

i

L -

,' L .50“" ’ '
19 s« LY .

|

f

1,8
Se4
0,07 .

5"'_ : - !
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B g

mw'ulunmlg-ﬂohhuut mﬁr ‘
oder im sisezasa inteXlaven mit verschiedsmen Nemgen B-Thie-
qhmmm'gumt.h-utxfmamw so'c

@ | e g9l |skuerlien gy

- T 0,09 - 0,13

; S O p 1,5 T 1.5

{ — 1 . i

&. ! !! ! Eh ,.; e ———— T Ry SN, J .,‘ S

mofors Yeur. iss n.m,s’ 3% ¥.420,1° 100 ¥.420,2 ‘Los ¥.420,=° 180 N.419,
3 Moms . 37" 429,97 U8 " 420,12 1 €7 " 419,7 az * 419,7°! 60 = 419,8

T * M7 420,2° 44 " 429,4° |60 " 419,9 170 " 17,9° 107 * 420,35

: - { ximw xlax Spur No- xlar Spu-fnod-n-

§ ! 1 densats i sats

TERI1nge - 1010% | TIS 1 7201 -/ 6101
% i 394 | g | 124 | 308 |
i | 47 | 1,7 1.4 | L5 LS
vz i 22,6 9,7 | 46 . 4,8 - Te?
+IK 0,19 0,17 0,13 ‘ 0,09 T 0423
Yassor abgesch} 8,6 o’ 5,5 ca’ 3.4 cm® | 2,2 am® 1,6 i
B S “‘1‘.‘2‘7“"’1'1“"0'-9 . 03" | 03" i 0= "l'[‘.f‘x

—_— . , . ]

385 1
9%
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mmrnssmnaunmii;g;- x-uummt.
ms 1 ,s fensil gebleied® und dei Miﬁo"u mm.

1 L] J!Q J“
| z
' i
E 1 - : »
| Xantviber - | D ~petolylathiow ,’X'-lj.tm;ont- 1.2 hphﬂvln- ‘
} - | narnstore | Baphthol” | atemtn .
s 1 O3 8 [ 03 $ | 0,3 %
; $ Ny Bokuts | 150° ©ooase e 150°
(. EB P 007 Tb o eas o 0,08 ..
. L 039 . 0,50 0:34
’cu:ntm'uo' [ 3,8 g L

nach Lagerung 6 I )

MtLManh;kimtg Bodensats ,

1

b .7 % @ |
1507 go- 82 My o 19.?'0

s 2 :
fhcm c I '’
,~‘
1,78
1220 12
70 %
‘ ¥z 5 4,7
.- ~u‘ D 2’;‘
+Ix : 0,29
n,o nbsoachicdcn ’ 5,5 4 7
-L‘

A/S 5000 10 40 0. 21678 G,0m3 Durchschrift



’Rb}\iéﬁe’ﬁ?@' Aktiengesellschaft ~
Oberhausen-Holten

nmm m_ltt_!h’ f,nnunrc E L
lang m:so’mmmm—:mumo.s sf
: mmmmtmm. e Mtersuchung .

T v

[ A *..,;‘
10,3 % Inkdvas. .

0,9 | in A2 M. 19.0’ 4 -
0,15 | 1m 180 --u.s° 5 "

i RN SR,
l

Pt oot | Oy O 0,25 |- In 62 Me-—18,7 - 5

mx— e 0,08 0TI :.nsl-.zo,s° s .

0,09 20,39 1n 41 M.20,=% 6 .
. g oo , i '

mldehya - o ey ) o

s ~Thicbeas=" | 0,08 | . 0,50 |in44 M. 19;s°5 6
aBdedyd | | . . v

- , gy}

Elorujto-bons’- ' 0,05 o 0,42 in 60 H. 19;'?92 6
| ' . x ‘
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