19.Desembdor 1
Ruhrchemie Aktiengeselischaft ? Mo
Oberhausen-Holten
ufoﬁ - ﬁ./ﬁo

- Herren Dr« Hagemann
Direktor A1 berxr ts
Dr. Goethel
: Dry, Sohaubd
\

Betrifft: Alterungsfestigkeit von unbehandel ten synthetisc
Olen, : ™

Wir mu—m die Alterungsfestigkeit dexr Ule in
der Velss, dnss 175 g mit 15 1 Saunerstoff/h 6 Std. lang
auf 140° bsw. 160° erhitst warden. Zur Untersuchung kamfen
Proben aus dem Betrieb RB sowie aus Syntheseversuchen des
' Versuchslaboratorimms; Ve, = 8 bis 10°E. |
Das bisher ermittelte Zahlemmaterial ist auf den beigefilg-
ten Anlagen Ery 1 (140°C) wnd Er. 2 (160°C) susammengestell
Erst wenige Betriebsprolsi‘wurden untersucht; es erscheint
also notwendig, das Zshlenbild durch regelmissige, wciterc i
Alterun. suntersuchungen su erginzen. —
Nach Versuch 2961 Anl.l scheint bei der kontinnierlichen
Ardeitaweise eine Vexrmindbrung des.. mgggsams d.h. eine Ve:
1lingerung dexr Polymerisationsdaner die Alterungsneigung mu
verbessern; dementsprechend sinken die Yerte fir Eindickung,
r-Syntheses
dausr. Ahniiches gilt fir die Versuchsreihe 2964 Anl. 1.
Hier bez:leht sich die Vorbessorung an.erdinss nar e.u:f die

Eindiokunﬁ |
Anlagen, -
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Alte

mnbehendelter HliokstandsBle mit

1) Betriebsproben

8td. bei %¢

Yers.Hx. Oltyp 'Y50 Bin_ ' nz Yz Conradson
. dickge :
1 2 ‘ < L ’
2763 P 451 Juld 1939 "8,~ 117 16,5 40,6 -
3002 4.12.40 200 1 Probe 8,3 86 9,6 27,4 0,08/0,74
3009 4.12.40 2 1 Probe - 7,4 120 15,3 45,4 0,07/0,8%
» dgl. Viederholung 7,4 108 10,5 35,5 0,0760,%50
2) Versuchsproben Labor
2918/2-4 Oberlauf 1 Topf 8¢3 17 9,6 28,3 -
" /6s7 - 8,3 172 8,2 30,= -
. /9"'12 " “By=: 82 " 895 27,4 -
" /14-16 " . 8,2 . 78 8,2 23,9 -
2961 Uberlauf 3 Tipfe: . : -
" /8-12 2 % A1C15 3 std. 95° 7,9 111 10,9 28,1 -
» /2«6 2 4 40156 ™ "8y— 94 10,4 28,9 -
w [20-24 34 .» g =® 8,~ 86 8,8 27,9 -
" /14-18 24 "~ 9 = 10,~- 40 8;57- 26,8 -
—2964/T:8—mvrmal 3 Std. 9F°  8,= T 12T SL,9 -
" /4-6 .= 6 " 82’ 93 11,4 35,8 -
" /13 | S & B 8,4 88 13,4 39,5 -
A5 50000 10. 40 O 21673 G/OTB? I_:_)urchsdlrift
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Yors.Hxr. . Oi1vyp : 750 fm- RZ ) 74 'c?ém.
" o  am_—— S-S
2763 P 451 Jull 39 8, 214 22,8 41,1 -
- 2889/90,92 P 1596 fSebr.40 10,7 70 10,5 32,1 -
. dg1. Wiederholung 10,6 68 10,5 32,2 -
3009 4.12.40 2°1 Prode Ts8 157 - 13,4 44,1 o.ov/l.zj
2) Versuchsprobsn Labdorx
’ , |

2896/4 7 sta. 95° 8,4 137 | 14,7 44,5 -
2969 11 Std. 95° 7,9 105 9,3 27,9 -
. 11 » 95° * 166 12,6 -

-1

{

54,9
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Rohrehemie Aktiengesellschdft
Oberhausen-Holton

Abt.IL « Cl./Pk.

Je12.40.

Herrm Dre S ohaubd

4P )

Sie erhielten am 28.Hovember 1940 unter obiger Num
mer 2 Ltr. eines Bluglles vom & Typem:

Viscositiitsindex m¥glichst 120

keine Nachbehandlung mit Aluminiumchlorid

Zusats des Inhibitors vor der Synthese.

Als Ausgangsmaterial filr die Herstellung dieses inhibierten
Fluglles diente der iber 150° siedende Anteil eines aus
Katlpresstl gewonnenen Crackbenzins. Das Benzin warde vor
der Umsetzung mit 2 ¥ Tonsil gereinigt und mit 0,3 &4 Phen=—
thiagin (wThiodiphenylamin) versetst. Als Eatalysator dient:
5 % A1013. Die Synthese deuerte im ganzen 8 Std. bei 95%.
Nach Destillation in Atmosphiire und Vakuum rmmsste das 0L
scharf gebleicht werden, um eine annehmbare Farbe zu
erreichen. ' ' :
Die Ananlvse ergab: - V
DZO w 0,860
vso = 18,7
V300 = 323%
——VPH-=-1951—
Vindex = 138
Flpkt.= 298°C
Asche = 0,00 %
Stockpe= =39°C

Alterung 6 Std. 160° mit Sauorstoff
0, aufgenommen = 1,8 4
Eindickung = + 4 %
: NZ = 0,4
VZ = 3,5
+ DK = 0,03
Conrads.= vor Alterung 0,2 %
nach Alterung 0,3 % .

¥

o /,‘///
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Hexzen Professor Ha r € i n
Ir. Hagenann

Anfarbeitung von gobrauchtem Egontektl) mittels Xalke

In unserem Bericht vom 22.4.40 machten wir den Vor—
schlag, ausgebranochte Kontaktilmassen in folgender Welse
aufzuarbeitens Man sersetst sie mit WVasser, dem otwas
Xohlensaurer Xalk sugesetst wurde, destilliert die abge-
trennte Slige Schicht von den asphaltartigen Bestandteilen
im Vakuum ab, reinigt, baw. hellt das schwarge Destilletdl
durch eine Nachbehandlung mit 4101 bei 180° auf und muss

dann nooh in der Gblichen weise mi? Ziﬂkmd‘und“’!onnii’“ent—

chloren. =

Anf Yoranlasaung von Herrn Professor Martin ( Sob.reibon

vom 7.5.) wurde nachstehende Versuchsreihe durchgefihrt,
die die PFrage behandelt, ob es méglich ist, durch Vor-
xochen des Kontakt¥les mit Ce.ca3 md Behandeln mit ca(on)i—
aaf einfachere Teise unmittelbar, also ohne Destillation
und Nachbehandlung, su einem brauchbaren, Chlor-armen (4) 8
sa gelangen.

— e Versuche sind auf Anlage 1 und 2 susammengestells.

Der Gedanke lag nahe, die Zersetzung der noch AlCL ont-
heltenden Kontaktmassen lediglich mit Caleiumverbin idongen
wie -Carbonat oder Hydroxyd,.ohne Aafschliéimmung in Vasser,
vorgunehmen, um so die Bildung von Fmalsionen su vermeidene.
Die Durchfilhrung scheiterts jedooh an der plaatischen.
diokflissigen Beschaffenheit der ausgebrauchten Katal.ysator
passen. Es musste alsoVasser vorgelegt werden. Im Einsgelnen
beobachteten wir: '

Durchschrift
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s kWA J oL _ASLXYOTS ARG ReN LA OAR) .

In 1 Ltx. Vassor, versetst mit Xalkverbindungen, wurdem
allmihlich 600 g Kontaktbdl eingetragen und genfigend lenge
bei 95° erhitst. Hierbei seigte sich das Gardonat dem Ry-

. droxyd fiberlegen, da es sich viel besser von der Sligen
8chight abtremmte und die Emulsicnaneigung geringer er-
schien. ¥ir kaben deswogen von den gesamten 7 Zersetsungs~
versuchen nur 3 mit Ca(OH)2 durchgeftihrt. Die Slige, odere
Scohich$ wurde nunmehr im Scheidetrichter abgetrezmmt und bei
verschiedensn Temperatursn (100 bis 180°) mittels Xalkver-
bindungen entohlort. Auch hier erwies sich das Bydroxyd
ale wenig geeignet, d4a bei dem Aufjeisgen ein heftiges
Schiiumen einsetste, sodass anch nach 2 Std. die Temperatur
nicht fiber 101° Minsus gesteigert werden komnte. (Vers.l).

Die stlrende Schaumbildung trat bei Verwendung von CaQ nicht
auf, Dagegen war in allen Fillen eine Abtrennung des Oles

-von_den festen Bestandtsilen, durch Piltiration-in-ennehme———
barer Zeit, nicht mBglich. Ob das Hydroxyd oder Qx'd ver—
wandt waren, ob die abgetrennte Ulschicht mit Schwefelsiiure
gewaschen und alsdann getrocjset warde, ob man Bensin als
Yerdttmmungemittel susetste, immer dauerte die Flltration
dexr aus 600 g KontaktBl anfallenden kleinen Nengen tagelangs.
Dexr Entohlorungseffekt der ersten vier Versuche war unsa-
linglich: Nach den Zahlen der Anl. 1 enthielten sie Alle nock

fbex 1400 mg QL.‘,/kg. -

Anlage 2, th: '!cnlﬂ'rmsﬂ. zum eab.
Unm den Entchlorungseffekt su verbessern, wurde einer-
-seits dem- Cal noch -Granosil- beigefigt und-susserdem die.

Temperatur auf 240° gesteigert. Trotsdem machte die Fil-

tration wiederum mémm erhebliche JhplLerigkel ten; offenbay
sind diese durch die physikalischen Bigenschaften des asphali
roichgn Oleg begriindet, denn bel der iiblichen Entchlorung
mittels Zinkoxyd . Ronsil AVers.7) treten sie ebenfalls anf!

- I
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Yam .dnn Chlor_gohalt betrlttt, 80 bleibt auch nach dem
Zusats von Granosil dor Entchlorungseffekt unbefriedigend.

Der Chlorgehalt sinkt bei: .
Nr.5 = 2 $ Ca0 + 10 % Granosil 4 Std. 240° auf 725 mg '
Er.6=5% " +10% = 8 = 240° " 1089 *

Die Chlorgehalte liegen also noch viel su hoch. Aber euch
nach der Bohandlung dieses eigenartigen Oles mit Tonsil +
Zn0 verbleibt noch ein Cl,-Gehalt von 220 mg/kg, dag ist
fast das 10=fache normeler Ule.

Anlagene.

AB Bt 10 40 4 2IGTH G 0TIz Durchsdchrift
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Ruhrchemie Akticngesellschaft
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) 4 on_Kontak$ ‘Entchlo dex 8

a) Bersetsung: In 1 Ltr. Wasser, versetzt mit Xalksalren ,
wexden allmihlich 600 g Kontaktdl eingetragen. Man rithrt
2Y2 Std. bei 95°¢C.

bd) Abtrennen des iles: Die oberxe, Ulige Schicht wird im Sochet-
detrichter abgetrennt und gegebenentalls goreinigt,

c) Entchloren des “lcc mit ¥elkezlzen in der Hitsfe, dann
filtrieren, sovweit mdglich.

d) Untersuchung des entchlorten Oles,

1 . 2 , > .4
a) lersot:-:ggg ‘ : -
»-0‘~00; V 5-%——8-% - 8% 8%
(X451 = 100)
Destillat N\ 2,84 < 2,34 ' 38« 3,5 %
:bl Abtrennen des bles: o
reinigen - bit vord.n,so, mit verd. H,S0, =
' ' washen, mit . waschen, mit
‘ - cacxz trocknen Ca012 trocknen -
o) Entchloren des! Jles: N '
. , == — ,
Ante1l O1 im K$81 Fmulsion 68 % 62 % 66 £
entchlort mit - 5 # ca(on).‘, 5 ﬁ cao:' ) 5 :s CeO 5% Ca0
erhitsen . in 2 -Std. afm 40 Min.anf- in 1 Std. aur- $n 1 sm.
:101° 'y “hther heizen. 8 Std. heigzen, 3 Std. auﬂmisen &
‘nicht m¥gl.  _100° ~ 180% B Std.180%
Schiumen .. sehr stark isehr wenig - nicht nicht

Die Filtration wa!r meistens nﬁoht dnrohtﬂ.hrbqr. stets mehr ‘schlecht,
selbst naoh Vardm.mung mit Beqsin._h

D) Untersuch g _entchlorten Ules. - )
mg Cl,/kg 1422 1550 i 1579 . 1630

AB S0 10 40 0 2i6T G o Durchschrift
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Anlage 2

e Eontalk der_Olecht

a) ZSersetsung: In 1 Ltr. Vesser, versetst mit Xalksalsen,
worden allmiihlich 600 g Xogtaktdl singetragen. Man rihrs
22 sta. de1 95°cC.

b) Abtrennsn des Sles: Die obere, 8lige Schicht wird im
‘Soheidetrichter abgetrennt und gegebenenfalls gereinigt.

©) Entohloren des $les mit Kalkealsen in der Hitse, dann
filtrieron, sowsit miglich.

d) Untersuchung des entchlorten Jles.

5 6 7
a) Zersetmsung
. CaCoy ' 8 % R 5 %
~"ca(0R); . - - 3%
(Kt5) = 100) ’
Destillat 32 % . 3,3 % o L1%
b) Abtrennen des Oles
reinigen -mit verd.nzso4 - -
N waschen, mit ‘
‘Cacfz’ trocknen - ' -
¢) Pntchloren des Ules - -
— ints4l-im-EEl—— 65-%— Ge— —=
entohlort mit 10 % Granosil '+'10 % Granosil+ 5 % Tonsil +
: 2 % Ca0 5 % Ca0 3 % Zno
(0L = 200) -~ - - ' g s
erbitzen tn 1/2 Std. aufein 12 5td. suf-in 6 Std.-
- heizen, 4 Std. heizen, 8 Std. aufheisen
. 240° , 240° 3 Std.180°
Schiumen " wenig ‘ 'wenig " sehr stark

Dl.o, Flltration war ausserordentlich orscﬁwert. such bei Rr.7
sehr behindert.

a) Untersuchung dies sntohlorten Qles.

mg ‘Clz/kg - 725 1089 220

AL BN 10 40 0 31038 ‘,”".'2 L DUTd‘ISChriH !
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"ABS.HL = Cl./¥Xe

Herrn Dr. G o e $h el

Dis Betriebsprobe stammte aunm Vorlags 9 und war datiert
vort 15.10.4C.

1.) __M.ﬁ;.!e_&_Mm_g.___e;L___m.

Dis ohire obere Eclhicht aus dem Betxied enthislt 1t. Yer—
drennmmgdanalyse -

e “.~Wm~1'-253"ﬂs‘ ~3e K- =

2. Yart t256mgc121ekg.

Die mit Tonsil mnd Zinkaryd $m Grossen Jurchgefihrie
“EntehYorung war.also wrvollstindig. 41s-HZ-wmyde 0,059
gefunien. Dis Bsstimmung der korrodierenden Salgslure errolg-’
te duych 2 Nethoden: .

1. Hathods Erhitzen bis 200° im inexten Gasstrom unter Zu.
sats von Uasserdampf zu den Dimpfen. o
In einem aige.na konstruilsrten, nur mit Glasschliffen versehs
nam Apparaf suxdan. 500 g abers Schicht unter Binleiten von
15 1 H,/h langsan bis zoo"(m-;p:g ‘destilliert; vor der
Kondensation mischtem wir den f#ibergehenden Benzinanteilea
100 g Wasserdampf bei. Die Titration der wisserigen Schicht .
mittels Agmn’ axf&ab
1. Viexrt : i6 mgclz Je xg
Z.Wextz].?mgclzjen.
2.Methode Vasserdampfdestillation.
In den oden bqschr.tobenm Kolben wurden du.roh oin dunnss
Eisenrchr 100 g Vasser stetig eingeleitet, 4ie damn im 01
verdempften. Wihrend auf dem 1.Wege die Destillation glatt u.‘
eturungatrd vorlif, setste hier Schaumbildung md storkes
Stossen ein.’ Bei einem Versuch wurde der Kolben durch das

. . ~
AIS MO0 10 40 O, RI6T3 G ong DUFd‘ISd’Ith
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"heftige Stosmsen sortrimmart, wobel d.‘; Kolbonknhalt
vorbrammte. Die Titration ergab:
1'.!;;:#-81:3012 Je kg
2. Yoxt = 7 mg 01, je Xkg.

2.) i'mfsute Pntchlorung da ;ﬁmm' rm

750 g des Betrlebsproduktea vaxrden noch eimal n‘lt 2,1 <
Tomail + 1,1 ¢ Zn0 2 Std. bei 180% qzhit:t. Dadurok ging
~1t< Verbrenmrigsanalyse dexr Gemto‘xl‘uixﬁh"ﬂ.t‘_““‘
euf 60 mg GL, Je xg ¥ ,
die NZ anf 0 »023 gurfick, ’
" Diesss Matorizl enthislt mmmohr, mch ‘Methode 1 untemoht.

an kxorrosiven Chlor nur noch
u.o,?ngaznokg.

S v

e s gl .- )

y 0/.4— { éﬁ)// ly - “"C’/f e : . B

Ddr. Direktor Alberts
Dr. Hagemann
Dy, Solmff,

Dyrchschrift

CVAUB SE0M 0 an G 26T G ooshe



i

o K 30.0ktober 1940
Ruhrchemie Aktiengesellschaft
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ABS.HL - Ol./Pke

Horren Profsssor M a x $ i n
Ive Hagoemenn
Direktor Al bex s
Dro Coethed
. Schuft

Die Zugadbe van Inhibitoren, wis Phenthiazin ZeBey mUR
syntheticchen 31 hat swar szur Folge, ddss die Pmpfindliche
mcumoummwmmmmv
wird., Indes wurden 410 50 inhtdierten Jle bein lliingoren
Stshen in der durcheiohtigen Glasflosche am Licht sehr triide
und scheaiden eine graue, unanssinliche Gallerts ab, die sich
nogh den Abfiltrieren erneut bilddt. (vgl. unnerem Sericht

TWe 23:Angust 1940 § 7). E5 wurda deshalb versucht, verschies
dens Inhibitoren nicht erst dem fortigen U1, sondern dem
Brackdensin vor Duaxohfithrung der Syfithese sususetsen. .

) Zuxr .nvendun; kamen in swei Vercuchereihen guniidh s
einnal Phenthiasin = Thiodiphenylamin OgH,: 5 CgHys Tor=
ner S-Thlonaphthol G H, « 65 und Sedaphtiylomin G, unz.[
Dnrohfihrung und Ergebnis der beiden Synthesexeihgn sind

ans den beigefigten Anlugon ) wnd 2 ersichilio ke

D3 SO A SR LON soneing ary I

In dlesexr Raihs waren Ule mit einor bosomders guten
Biooosititopolhtthe VPH = c2. 1,6 sa ervarten.
} 2.

AIS 00 7 40 O, 2 emonsy Durchschrift
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AIS B T 40 0. W02 Ay

™ ist friker dos Uftorem Veodmchtet worden, &ssd .
Crockbenxine, wern sie wochenlang em Licht gestrnden hattan,

- wahrsobeinlich infclge Bildung von OxydasSiomsprodukten soe

rokgingen, Des it dem Inhibitor versedsts Benzin wurde
deshnld sur HN1Cte §, rur cndoren 8 Yochen dem Licht ens-
sesetut, M bestand dle Riglichkeid, dass die sugesetxtsn
ESadetansen worm nicht sls “latadilisatoron, 80 dooch wonige
stene Cls Reflinationsmittel snr Yerhinidsynng disscry Gone
d1ldung wirkon rilrden,

e aus den Zchlen dor inlnge 1 hervorgeht, soheint
diens rzffindearende Tirkung der Imhibitoron .im Benuin tate
alchnch s su sibem gewissen Grode singetreten mu sedns
" mit Phenthinwin 61,9 £ bowe 53,9 ¢

* O~Thionnphthol 5645 % " 52,6

" B-luphtlylamin 63,9 £ " 50,4 £ )
Anch nnhm die Hengo dor suf dem Boden der Glesfloschen bo-

ohachicten festen Absoheidungen im Lunf dey Lagorung merke
1ioh mue 2in exsktor Vergleichsversuch s0ll noch angesetst
Dae gleiche ungealterte Crookbensin, ohne Zuvsiitso
polynerisiert, ergob 57,7 7 Ulj die angewandton Inhibitoren
sind alpo nicht ols EKontaktgifte bel der Polymorisation
anguspraechen, sie stiiren snch dle IMldung vonr Kontakts) -
nichte — -

Vo8 die Cualitit dor fle betrittt, to orfehren Pol-

d4is VZ oine Mﬂsist Vo:nohl.chmmg
vie die Vexte filr dem Ozﬁoat 150% uwartm lasoen,

- qywaisen sioch Phenthiasin und S-~Tidonaphthol) in gleicher -

Viodse wie hel nachbohemdelien Jlen sls hervorsragende In-
hibditoren gagen Sonerstoffeinvirkung: Bol der flterung -
6 B8td. 160° gsht, verglichen mit dem Zusatz—Lrelen N

die Mindidkmmg von +1377$nn£ +Tbia9 g
5 TS N T

" ¥z . »
w + X bt 0'78 p 0,08 " 0,12
das Oxyd.Vagger * 12,8 - i.s * 1,7 on3
suxiick!?
- -

Durchschrift
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AS BB T 40 6. 2002 amanr

m.n besonderox Vortedl u.ogb nms dnrin, dsao Mm;_‘

Q .snab mch E ) 'zunntezz Lagomng
bloibd das Inhibierce 01 klure Foxnax geactaltet cioh die
Zugubo dor inhibicranden Substanz hier zucsarcrdentlich
einfache *"Axd dnagogen dicre dem "1 zugesobzt, 1o 1st &ap |
“futhodzen dos “los uxter tickstoffechutz bts 1592, oin
‘Abkithlen aul otwa 25° and cine Tiliration in der ¥Rlte, aleo
untey aruchiordon Todlin wnpon, crZordexliohy Alle dlooe
eneiitzl fokon Loounatpon folleor fort, woann dary Inhtbhitor
dess Bonisin gugescoist wird. 2-llgphtlylandn wirkt nicht els
axydationoverhindorere, —

e mit donseluen Inhibdditoren varsotsten Lensine
wurde dirskt vorzrbeitet; ¢ic usgemandten Zusatsusogen (Qe3
waron 5o sering, 4ot oine Piltration vor der Synthese sion
oxibxyigto. Zie Uborazs glnciigen Srgobninse der orsfen foihe
werden hior hootiitigle Bine Ccohiidigung in Avsbeute, Xon
~51budnns. tmnlyconsahlou deces anfullendan Jles wird nicht

‘sel wt‘.hre*ui B..Bapht!wlnsdn
mayr galiy oohvach m-swulwiwmd tiixkie
. Auxch 4i0se inhih&o_rtan ‘1o bleiben, 10 Foohen &m.
Licht golnzert, vollkommon klar, erweicen sich also cla
I-.""c"feﬂt. .
tore Inhribi toren werden wiopl*ohicrGew .
Jbax dexz Zusets verechicdoner Inhibitoren sun wmbehnndel tex

.. Bl =-@ins Ardeit, dio dem vorliegendem Synthoseversuohon

mm - 7ird nach aAbschluas gmondort berichtot.
//

N Dur(:[f{;d1rift
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oborhausen-Holten

Crackbenzin, bis 280° siedend, aun Znltpressi’l horgestells,
warde mit Inhibitoren versetst, am Licht in Glusflusohe

fiur Synthesen 1 - 3 vSer Wochen

" . 4 -6 aoht "
gelagert, dann filtriert and mit 4 £ ALCL, su Cekmiord)
polymerioiert. -

2896

Puenthiasin O-Thlonaphthol S-Fephthyl- ot
ZUsats s.Be. 0,3 % 1,2 ¢ 1,2 & -
Parde hellield golb tiefrot -

° N =% nach i 1ol

“Versucha<¥r; 2896/1 7 2696/2 2356/3 -
Deuer 11 std. 95% 11 sta, 95° 11 cta. 95° -
Kt.01bildung 71 & 11,4 % . 12,8 & -
® Aussehen Ddr¥okelig - AdUnnflisolg dtinnfldasig -
Retdsdl T 8l,3 £ 56,5 £ 63,9 £ -

g ocgen 3l nach goh a Bz. sus Zanne
Versucha-lr. 2896/4 2896/9 2896/6 2896/7
Daner 11 std. 952 11 std4. 95° 11 sta. 952 11 seta. 95°

- Ausgshon bdy¥ckelig LflUcsig Llticsig fliseig
Rotdesl ‘ 53,9 % 52,6 % 504 7 57,7 &

‘Die Mickstandofle Nr. 1 und 4, 2 und 5, 3 und 6 wurden swooks Untere
sughung Jewellz miteinendor voreinigt.

A/S G000 7 40 0. 20902 e sz ‘ Durchschrift
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Anlage )

Me waren vr1lip klzy.

2896
Phenthdasin d-Fhionnphtbol ﬁ;“;;""”""' ohno Ianibd.
3 dow o)
Vorsaohe=rr. 1 ¢+ 4 24+ 5 3+ 6 7
a0 0,854 0,851 0,849 0,848
Y50 848 Sy3 8,1 8,4
VPHShe 1,55 1,53 1,50 1,58
Flpkte 244° 226° z19° 184°
Ztookpkte -28° -44° ~26° ~242—
nz 3505 0505 C,13 0pUS
vz Cei7 Cal4 Up23 GeCY
Jodcabl 52 9¢ 44 43
Conxsdson B T - 0,10 £ Salo ¢ 0409 #
Esrsasphalt 2972 & 2315 4009 3 2,07 %
Ca Test BV 1502 0,5 045 - -
0, Test 25C° ‘
"nach 5 Moneten 157 1.410,5 167 ".:19,2 47 P19, 42 Mer22,9

L 6 -

" 4. Altexung 6 3td. 150°

180 Tes 3,1 ICC T.41T,9

1
59 t'*-.‘-c;’_'l

26 Ko419;3

- 0y aufgenrrcn co.2 l o 47 < chel4,0 ¢ cn.lé,2
+Ven 2 % F—<L d—s 357
¥4 1, h 15,9 14,7
vz 3,2 Ty 3743 44,45
+ K 08 2,12 Q05 .78 '
Yegpor abgaoche 1,7 o’ 1,5 on® 11,9 em 12,8 cx’
1 - ' .2 ® Ne2 ® B3 v ot a2
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Crockdenxin Fuss 91, bis 251° siedend, sus Gnostl hexrgestellt,
vurde mit Inhibltoren vearseta$ und, ohne Piltration, &a Bane
sin kiar blieb, mit 4 £ ALCAy wu Schmiertl polymerisierte -

Ole blieben asuch nochk 10 Vochen wdllig klar.

2969
Phenthissin  S~Thionaphthol $~EoPhilyl-  Versleioh
Zusats gun Bo 0,3 & 03 % 0s3 % -
Synthesedouer 11 Std. 95° 11 Stde 95° 11 sta. 95° 11 sta. 95°
mmnb’-ld& 15,3 % 13,9 .3 15,~ % 14,4 ﬁ
—Vak;Tessills 16,8 % 195+ 15;3-% 12;8 %
Rotdnll 64,2 % 63,4 % « 63,8 % . 63,7 #
40 0,850 0,851 . 0,850 0,848
Veo 9 © 895 8,5 . 8,1
VPHUhD 1'7‘ 1 '73 b § .72 b § .73
Flpkt. 258° 185° 180° 170°
gtockpkte ~46° -48° -42° -42°
XZ 0,07 0,03 0505 0,05
v 0,21 022 0,10 0,17
Jodzahl 9 48 42 41
Cau Test BY 150° 0,5 045 - -
0p Test 150° 180 Mesl9,4 134 H.419,6 30 ¥ 4204= 51 Hes20,-
02 mfsanomon 0'6 ¢ ' 1.1 $ 9'2\5 15" 5‘
+ Vg0 19 % 18 £ 102 # 166 %
. Bz 045 1,~- 851 12,6
ve 1’- 2’9 27'6 3"9
. X 0,06 0,10 0o48 0,60
_Tapoer abgeach, 3,6 o’ 2,3 o Ts5 om® 13,4
51 3y " 3,3 ° Be3 ™ 5,6 °

NS BN - A0 20N G
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" Abt.EL ~ C1l./Fk.

‘Héxren Dre Goe thel
Dr.Velde

Betr. Uluntersuoh ethod
GefUssgriss d Einga 8 a 4 TERebn

der Vakuumdestillation.

Unstimmigkeiten in der Ausbeute an Rilckstandsgbl hai
der Ahiarbeitung von oberen Schichten gaben die Veréhlassung,
in einer vergleichenden Versuchsreihe bei der Vakuumdestil=
lation die Kolbenérdsse und dsn Dullungsgrad,znwvariieranp——

" Die Ubrigen Faktoren wie Druck, Deetillationegeschwindigkeit
Siedeendtemperxatur wurden nach Niglichkeit &enau konstant
bzw. gleich gehalten. . -

Die Ergebnisse sind aus der belgeflgten Anlage eraioht:
lich. Sie zeigen, dass der Eirfluss der Kolbengrtsse und des
PUllungsgrades geringfligig sind. So liegt dle Ausbeunte an
12exr Rfckstandsbl bei 71,4 %, wenn der Vekuum-Destillationse
kolben su 3/4 aufgefillt wurdeund bei 674~ %, wann nur ein
Drittel dleser Menga im gleichen Kolben eingesetzt wurdse.

Br. tgpm%nimuemnzall—anq&knmdestmmm—zs-s&f_‘,

3224 gu.

Den Versuchken 1st zu entnehmen, dess sich eine strenge

- Hormmg der Vakupmdestillation damit erilbrigt. Man wird - ‘

nglichat nicht mit zit kloinen Mengen arbeiten, untor

denen die Genauigkeit leiden witrde, und wird einen Kolben

wHhlen, der durch den Pinsatz an getoppter oberer Schicht

80 weit goftillt wird, als es die Gefahr des thherschiiumens

zuliisst. Als eine solche normale Fillung gelten Z.B. bei

elnem 2 1 Xolben 1200 g leinsatg. '

ly - ' ) ,’f / vl"!‘ ..v .
Phiaes //&e.\‘ LY
: /- ~—— ST

}
AS BRI T Q0 00 20002 G o DU!GhSd‘!
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Oberhausen-Holten

--Yalkmundegtilletion in yerschigdenen Gefisgen, verschieden
.. . . 1 - R

(.2 ® ..l -

Ausgangematerials Eine obere Schicht, die bel Atmosphlirenw

aruck bis-200°(L}) abdestilliert worden war; V50 = 2,57,

Flpkt = 94°, ‘

Zur Vakuunmdestillation wurden im 2 l-bgw. 3 /41=Kolben
rochledens Xengen getoppte obere Schicht eingesetst.

Druck genau 5 mm 1lig, destilliort bis genau 200%p,) Beheigung

durch Gas, Babotrichter; Hz-Kapillare.

Einsuts Destillat Tiefkond. Veriust Retdu— o Flokt
got.ob.Schicht % g o 81 % 50 PKT.
l1.) 2 1 -EKolben
—1200-8-=-100-%——28;2 074 = 71,4 1i,8 = 252°

800 g =100 % 28,7 04 0,1 70,8 12,4 250°
4008 =100% 32,2 0,5 0y3  67,= 12,6 252°

24 1-Xolben

500 8 = 100 %  30,- - 0,2 69,8 11,4 260°
250 g = 100 % _ 30,- -~ 04 69,6 12,2  265°

A B oo T 400, l:mm: G otz Durehschrift
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Abt.ﬂl- - 01-/&.

Herrn Ir. Hagemann.

—Herstellung eines Speziallles Lur RIN
(zu Aktennotiz Dr. Hagemenn Uber Eesprechung mit Herrn
von Waltniteskd vcm 6.8.40.)

Genrilss Punkt 3 des obigen Schriftsatzes wird fur die
Mthomenung auf Katron- und Kalkeeifenbasis ein 31
v5° =4, s°g gesucht. Es muss einen Stookpunkt von untexr
~50°C haben, erboitnng erfolgt durch die Deutsche Kalypsol
Gas.llaohntt

22 0P R *heze (AAE M A Ch SH 24 iy A0 8
stellt werden. (Vers. %004.)

Ausgangsmaterial bildete ein normales thal der Olnnlag‘
BB, V5o = 5,3°E, Flammpunkt = 168°, Jodzahl = 80. Dieses
wurde in der teohn.Apparstur des HL mit 1,5 % AIO]., bel
180 ~ 200° solange nachbehandelt, bis ein merklicher Hickw '
gang der Viscositit eintrat, entohloxrt und in der Lurgi des
HL destilliert. Der bei 280 - 300°C und 6 - 8 mm Hg enfellen-
de Destillatstreifen v5° = 4,35 ergad nach Eleichung mit
2 & Tonsil das gewlinschte O1l. (XK 1813%)

Analyse des Fertigproduktes:
80 = 0,848
vSO - '4’,34V‘E
VPH = 1,72

Stookp. = =59°C

Flpkt. = 234%

Jodzehl = 12
51 glingen unter Versandnummer 515 an die Ka]qpsolgguu-
schaft, weitere S5 1 stehen gegebenenfalls fur das RIM
bereit.

Wie nachtriglich festgestellt wurde, kann auch aus
der gewBhnlichen RohB8l des Betriebes RB ohne Rachbehand-
"ltﬁxg eih\vostmat erhalten werden, das den vom OKW

|
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gestellten Anforderungen entsprioht.

~—
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’ Ab‘om- Cl./’k.

Hexrren Professor X a x $1in
J)ro Hagemann
Direktor A1 bexrts
e Goe thel

Die vorliegsnien orientiersnden Syntheseversuche wurden
- won Hexzn Professor iartin veranlasst. Sie behandeln die
Prage, wolche hocholedenden Crackbensinfraktionen (e85 Ge-—
_wichtstsile) eine Zumischung von Cg + C,~Xohlawrasserstoffen
(= susaumen 15 Gew.Telle) vertragsn, ohus dass der Visoosi~
titsindex der zus discem Gemisch erhaltonen HickstandsBle '
unter den Wert 120 sinkt. Diesor Index entspricht einer
Polhthe von etwa 1,48.
 Aln Ausgangsmaterial dienten
1.) scimal 3oechn1tton¢" Fraktionen, die sich bei sehr sorg—
fu1%iger DestillaticA™er 1 m°-Blase des Hauptlabors or-
geban hatten. Das 5o aufgoteilte Crackbensin war aus Ealt-
prospil gewonnens

2.) in mehrere, breite Abachnd tte curgetailton; sus—Oassl—
erhaltenes Crackbensin, also das Jnterial, dus der Gross—
erzengung unseres Schmiertles normalerveise su Grunde liegte

%.) oin wie 2.) anfgeteiltes Crachdbensin, dans im Dlbetried
sus Xaltpresstl hergestellt war.
Aus der Anlage 1 sind die Siedelage der verschiedenen, sur
Synthese angesetsten Bensinfraktionen und ihr Olefingehnlt
ersichtliche Da em sioch bei den Versuchen um die noantwortuq
der Prage handelt, wie sich vergleichsweiss die Zumisohung
einer bestimmtan Henge O und G, B versohiefsnen Fraktionen'
Jr, 5.

.
A S G000 T 40 0, 2802 G ot . DUI’GhSd]rih-
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anf die Polhthe suswirk$, so ist grundstitslich das obige
Hengenverhiiltuis 15 : 85 = 1 1 5,67 bei allen Synthese=-
versuchen beibehslten worden; auch wenn die tiedeanalyse
eins geringere, also glnstigere Zumischung der niederen

cs and O., enthaltenden Anteile suliesss nls Triger dleserx
_baiden Kohlenwasoerstoffe disnte der Bonzinanteil dis 100°,
sle Ansgsngsmatorisl fix ein ) mit einem Index niocht unter
120 wihlten wir sunlichst das fiber 175° siedende Bonsin. Toild
ran bei Hnterial 2.) = Fuss 91 das bis 100° siedende Benmin
cuf dio boiden andersn Anteile 1) 100 = 175° 2) >175° im
8leichen Verhllltnis 15 s 85 suf, 8o satspriacht diese Auf-
teilmg genan dey Siedeanalyse:

su Fraktion 1006 = 175° 32 . _g. 546 Te Bengin . 100°

- . Aabex_rrs_"_;;_._&ua a
15,= ? Benzin - 100°
. !

Anders dei Haterial S.) aus Kaltpresstl, wp der unter 100°
siedende Anteil geringer ist. Biney der Zusarmensetsung dle-
Ses Benxins snisprechente Anfteilung dex Cg wd 07 Eohlen~
wasterstoffe virde also die nachstehend erhaltensn Ergebe
nisse noch etwas verbessern.

Vos dis Olefingshrlte der verschiedensn Ausgangsmaterialf.
en betriff¢, so nelxen sle bei den schmal geschnittonen Frake
tionen - Haterial 1 - mit fallender Siedelage erheblich sus
@er fiderwiegend 014 enthcltendo Streifon onthilt 52 &% Ole-
fins, dor vornelmlich Oy enthaltende dagegen 84 - Paos 71,
1ot etwap Olefinroicher 2la K7.512177.

Dio Rrgebnisse der Synthapeversuchs sind cuf Anl.2
zsusammengefonsts ‘

Ha a = B0 2 Mt Gu als hgcheiedondo
qupcnogh. gmeh mit 012 kann efn Indeg von 120 irm Gomisoh
wit Cg + noch erreicht wardeny anclog mit dan Olofin-
gehalten steigt die "laushsunte. Jo linger dle C-Kette, umso
hther d.h, unginotizer 1zt der Stookpmnkt. vgl.:

I

-3 a
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A5 i

1)es¢%seomc - =52°

e - —43°

" 01‘ - ._299
Eatorial 2 = Craokbensin eas Ggatl, 95 % sieden bis 251°,
Siedekennsiffer = 171. Dor Anteil tber 175°, kombiniers
. §- 06’07' exgibt einen V Index von nur 117, 4as Hittel~
stilak 100 = 175 Indsx 109, Die Treuxngstamperatur von
175°C war aleo noch su tief gewiihl§., Charakteristisch fitr
das Benzin ist dzo niodrige obsre Sicdsends = 251°C.

obare ssoaom (95%) be1 zas°. also hither; die Siedeksnn=
siffer betriigt demsnisprechend 195, Ee stshen clso nehr
hochasiedends Xohlersmsssrstoffe sur VerfUgung, die die
Polhbhe ginstig deeinflussen. In der Ml exgibt nicht allein
der Anteil fiber 175°, sondern auch der tiber 160° in Kome
~bzmuon'11t*o§— 0“7”dw*mm"1ndﬂ “wvont 1206 _“
Bai beiden Bonzminer 2) mnd 3) geoht die Nlmusbeute konf
it den exnmittelten Olefingehnltsne Vns den Stookpunkt be- .
trifft, so wirken auch hier dieo hilchstsicdetden KWatoffe
mit langer C-Kette umginetig; vEle.s

2) 85 % 175 = 251° * Stockpunkt = ~44°
3 * 175 - 283° n = =56%,

TA O G

Duréhsahrift-



Ruhrchemie Aktiengeselischaft
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Tr. 3003
Olefin-
Crackbensin Siedolage Antoll- | Gehalt
1. echmale Fraktie L ' 240 ™8 273 ° 100 % 52 %
3 : -
onen aus 1 -3lace
" G2 203 bis 220 °© 100 % 65 &
Hauptladbor ‘
o 0o 150 bis 175° 100 ¥ 75 % -
e, 6% bis 108° 100 4 82 &
0T T 427vis 80° Wod 64 %
2. Crockbonzin sus CasSl . bis 100°. o 15¢ . . 80
100 vis 175° 2 79 %
= A 175 bie 251%(95€%) 53 % . 63 &
e e
S. Crackbensin aus Kals=  bis 100° ' 10,5 79
° -
presstl, Fescolw. 512177 . 190 bis 175 27~ & 76 :

175 bis 283°(95:%) 62,5 61

A S SN0 T 200, 2 G . Durehsahrift -
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Crack oNnoN

Als Ausgangsmatorial dignto ein Gomdsch von 15 Gew.Jsilen
g + G dsw. Greokbenzin wntur 100° mit 85 Gew.Teilen ver-

schisdensr, hhor siedender Bouzinfxuktionane
3003 [
- " ans Stoolw v
Craockbensin 15 Gew. ¥ 85 Gew. % 100 Ge— vSO onkct VPH Index
~4nch P
1) schnale Frals csoc., = 18} 614 34,1 14,9 =25 1,47 121
o <t
tionen aus 1 m 256 = 273
Ulase Eguptlabar - P 42,4 17,3 =43 1,48 120
£ i o s 213 - 233° ‘ o
et " %o 50,7 16,1 =52 1,60 14
" 157 - 175°
et SRS
2) Crackbensin  bis 100°C 175 = 251° 43,4 15, =44 1,55 117~
aus Gastl N
Gess 62 " 100 = 175° 56,4 15,6 46 1,70 109

—i
bl

! [o]

. ,
3) Craockbensin bis 100°C 175 bis 283“42,6 17,1 =36 1,48-120
aus Ealtpross-—

— X
81, Keaselwagen . 160 - 2683° 44,1 16,5 =42 1,48 120
1 ) X
512177 o e - -~ :
" 150 = 283°% 45,6 16,1 ~41 1,52 118
® 100 -175° 54,8 13,7 45 1,66 111
) P | : | X i | N N ‘

AIS KON T A0 0 S0 G ot ’ - DUrd’1$d1rift
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AVAEL -~ 0)/Mm. 11. Septemder 1940.

Revrem Prefeseor Narxrsina
Dr.Zsgenanna
Mrekter Al derss
. o eshoel
Pr. S ehaud

8ynthess~ wad Destillaticnsversachs wurde gegeben durek dig
Frage dar Besresvervaltung, ob o8 aiglich sei, Destillatile
hersustellen, d1e bei Vg, = 1,7°2 einen Stoskpunks von -65°,
et 2,5°% von ~60°C Nesitsenm. Zar Begmtuortung dieser Frege

Viskosititen wuntersucht. o
Bei Austdeluung dex Untersuclmagen suf die hiber-

r took argaden sich in-
teressante Resultate, die wnsere Brkanninisse tber die H1-
synthese srweitern. _ . ,

~_ Dle suf den beigefiigten Anlagen 1 - 9 susammen-
gefagen Versuche behandeln Semmach: -
1.) das sohmal gescimittems Sldestillas Vg0 = 1,7°5 (am1.1,2)
2.) analog das vestillias vy, & 2,5% (Anl.3, 4) .
3.) 1‘2‘ l'hhmhns?o:' 3 utmtmom-?. BohmierSivor-

(An2.5)

| 4.) die bEher viskosen Testillattle wnd den 1n Vakuum bet

30° (Mtssigkeit gemessen) anfallenden Evightstook.

Als iusgangsmaterial dienten verschiedens Siede-
streifen eines eus Inltpresti {(Anl.1) oder CasBl sovonnenen

Kraakbensine (anl.2). Beide Frodukte waren vom Jlbetried

geliefert. m._ mr'chtﬂhrgn‘ der Zynthessn erfolgte im Ver-
|
Durchschrift '
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el

sushsladersterium dureh Zingats ven 1000 Ms 1200d g Eveek-
beasin, unter 2 ¥is 4maliger Bemmtsung des anfallemiem Xem-
taxt¥les; un so 4oz Im GYefSbetrisd herrschendsa Verbil tuissen
miber su ksmmen. AuSer dor Tauwer und Tempervatur variisrtea
wir sueh die Dypehfthryng der Synthepy. In friherven Versushs-
reiden stellten wir fuss, 4a8 dis Herstellung heshviskeser
Ole durvh dis Amwendumg voR tiefen Tempersturen bdeginstigt
wird (vgl. Dericht vem 20.Mmt 1938). DPe hier niesdrigvisiwss
Ole ven 1,7 bis 2,5°B intercssisren, muSte 459 Sussmmsmwirken
von Beasin uad Xatalysater deld niedrigen Tempersturen tun~ ’
iishet vernisden werdan. Aus dieser Yerdsrung szguden sich swei
typon der Synthese: A
2rp Af Exn versinigt seforts Beusia und Katalysater in ihrer
Gesamtheit wnd erhkitst resod snf eime mUglichst hehe
Tsmperatur.
2Xp B; Nan A8t das Beasin immerhald } 5t4. allmkblick wnd
stetig su den heliSen, xit gesittigten Densin snge-
maischten Intalysster sutropfem, und zwar wird
bei friselsm Amests Al Cly Vergelsgs, imnertald 3 std.
ase Bensin sugegeden, 4amm weitere 8 5td. heil
gezehrs (B1)
bei viedeardolter Dexntsung des Ksntaktlles dieses
allein angsasischt und imnerhald 3} £td. das Baasin
mer
hﬂmn‘vﬁﬂmﬁ‘sﬁd.hﬂ(ﬂ). A
mmmmmmmwommm
wird nack Adtrenrung des Xontaktilfles in der Ublichen Telme
amtchlort und dei Atucaplirezdruck, dann im Yahmum 4destilliers.
Als Zwisohsnprodukt LRIt bed 200°, gemessen in der Missig-
keit, eiu REskstands®l an (iml.§), das damn vem 20 su 20° in
sekmale Mmm.mun aufgeteilt wird,

AIB 80060 T 40 O, H0UE @ otir Durchschrift
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mt_-ll.

Bel den Synthesea dor Anl. 1 wurde ein Krackbensim
nmdt.m-amwanm.mm
. material wurde ia dar 1 m° Xiase des Fauptladoratoriwns ein
intesl ¥is 140° adgetrennt, der damn ta Versuchelaborsteriun
sder in der Feimpohaittkolenms Schmits weiser aufgestells
warde. WMQMWMQZIOWROM&”N””
-rhduoummumnuolmnughnmdgm
wrdes.

. ¥

Yas mun 3ie fuadeuty des 1,7°-Destiliat¥les de

80 liegt sie im allgemeinen des 3 e 5 £, also trots de¥
desonderen tynthese sehr niedrig. 8ie scheint
wnabblingig sau sein voa Siedelage des sngewsniten Zresk-
benEing. imsh eine Verlingerung der Synthesedsuer won 11

asuf 40 ,8“. snter ashrfacher Auffrischung des RKontaktes dureh
Al c1y (2937/4 wna 2938/4) wirkt sioh micht susbeutcsteigernd
m.

sohicdemen Pensinfvartiongs bis 66°, €0 - 80, 80 - 120,
120 ~ 140° der gewiinschts "ert von —65° erreicht werdem.
Pagegen liegen dei den Synthesss 2937 wnd t’)l aie verte
Spilweise exhedlich unglinstiger. Es &irfte sich um ein
parafrindalitiges Material Randeln. Die beiden besseren Yerte
diecer Beiben 2937/4 2938/1 sind nach unserer Auffassung
durch Abtreibem der stirenden Pearaffinanteilo boi dor Vo
Kuun-Destillation su erxiiren. Far
GenliS Anl. 2 kamn auoh sus mteilen des umlu
Erackbensing der mhuhto tiefe Stookpunkt erreicht werden,
Ple Ausbeute liegt swischen 2,1 und 6,2 %, wobei erhedliahe
Sohwankungen je nach den Destiliationsdedingungern (Vakwum,

-4-
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-8~

Sesekwindigkeit) in Reskmung gestsllt werdsa miissen. Die
EXwmartang, 428 bel siner descalers hobhen Systihesetenperatur
ven 120° (7938/3) e1e susbeuts 1,7 - 2,30° Stoskpuakt ~65°
steigen wirde, erftillte sie: nioks.

2. Avtrsamesg sizes Jestiiistes Yy, = 2.3,
Steskrakt p¥edishon —§0°0,
idnisge 3 wd 4.

Bei dor Vahmumdestiliation der bei 200° (F1.) e~
kaltemen :Gekstandslle (vgl.Anl.9) ergidt sich nach AbVSremzung
des 1,7-Destillntes durek 3Iteigerung der Tamperatur als do-

T asehsayter ofer amh Udernlshster Siecdestieifen oin Testiliat-
51 mit einer Viskosiths Vg, von etwa 2,5°F. - Geaiis iml. )

«mnucmu-mo-uommnuom.mm
gengsbensin. Der gewiinsohte Stookyunks von ~60°C kaan im
alligemeiner. ait silen Siedafrsktiomen srreisiht werdea, -

Geh$ osn von einen normelen, guigeschnittegen Craek~
beuzin des Betriebes sus (Ani.4), we liegen &ie erialtenen

Stookpunkte des 2,5er Jles stets tiefer sis -60°. Rmch dem

Beres. 250 9 % meh ez tusben kerst

wmd ~00°C  Wie weit diese Herstsllung von simer besonderem Form der | :
Synthese ~ bhohe Temporatur oder sllmShliehs Zugabe des Pensing.
abbiingig 1o%, sfiste nooch durch vergloistende Versuoke geklirs
wordam., .

Treant man sme 3 Produkten des tehmierSibstreides,
SolmierSivorisus, Spindeldl und Notorenrtiokstavdstil die deiden
| - , -
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okigen Jle als scimals Styeifem ad, se geatigena 1S. Aml. §
mmmmuuntanrmumm
mmnmmmmsm
Pareffingsinls bdai der AMXEMlumg dsr Ule wmter 0°C deorem ver-
ssitige PrEung. Disser wndefriedigends Befumd ist wehl micht
auf eine sndeye chamisebs Beschaffeulheit d¢9 Produkts surlick-
sufthven, ssndern darsuf, éas im Betriede sme der FPrektion.
€or Spaltanlage sngakraskte Parsffinae in kisimen Eengen in
das 31 eingeschlepyt werdem kfmnmm.

Anlage § seigt 4ip ABdEngigkeit far RSlherem, nsch
Abtrennung des 2,5 -Antailes von 20 su 20°C erhaltemen
sohaslen Vakumaiestillate von dexr “tedelage der sur Synthsse
verwandten Daasinfraktionsn. Es gind also die aa tiefstem
siedenden, unter 1,7°2 liegenden sretan Anteils des bdei

=~ 200° (1) mﬁﬁcbﬂﬂ“ﬁé_(m.-?m. 9) als un-
wasentlioh nicht berlioksichtigh. In Besug suf 4ie Ausdeute
seigt sich bei allen sufgefUlrten Destillatsn die interessante
' GesetamliBigkeit, da8 diese Ausbeuts bei einer Lestimaten
Tenpsretor durck ein iaximom (umterstriochsn) geht, desssn
Lage sioh nit staigender Sisdstempearstur des lles su der
tiefusten Prakticn des Xrechkbeansines hin verschisdt. Z.B. fallem
swischen 240 und 260° saximale Nengen (8,6 £) bsim Einsats
Ger Praktion 120 ~ 14c°, swischen 2850 und 300° muximale
Nengen (9,3 £) bei der Remsinfrasktion 80 - 120°, uzson.n _
320 und 340° maximsle Nengen (8,6 %) ait 35. 60 = 8°° am.

In Jeder Sisldelage nizmt die Viskeositis der U1~
destillate, Vescgen suf sine bostizmte Tewperatur, mit su-
I.hm“r Linge der C-Yette im Ausgangsdensin ad; 0 er-
ht.lm wir s.B. bei 300 - m"

- f -
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Ruhrchemic Aktiengesullschaft
Oberhausen-Holten

AS DO T 40 0, 20BUE watie

A%
- -

utwmu‘u-atuunnvuv,.-to.o':

. ©-0° . 8,9
. 80-120° . 8,0
. 120-140% - 64
" wo-re® . s,7

Beasktlich 1s% auch, 483 dis Viskosiskt des bei 340° tm
Yaluun versleidenden Rtokstaades (Arightstook) Gich der
Sledslage der gur Syathese eingsseisten Bensinfraktion stark
surlokgeht, nimlich von 57,1°Z bei der EZ-Fraktticn bis €0°
suf 25,7°F bei der Be-Fraktica 140 - 160°, dementayrechend
T311¢ der Steokpunkt von -28%0 aut -37%.

Anlage 7 bestitigt die Erwartung, das8 suf Grund
dlaser Zahlen wad bescnders beding$ durch Antefl und Vieke—
Sitit des Erightstooks dle Vg 90F bei 200° (¥1.) erbaltenen
"REoXntandstle ait steligenisy C-Zahl im Polyrerisierten Pensin
niedriger werdex muS. In der Iat htm diese |

bel Xreokbensin unter 60° Voo = 17,6
‘ 60-80° - 8,7
80-120° - 5.1
120-140° = 3,0

(140-160° = 6,7)

L3S der Nag erdbrach Aok dtinx o ke tand
am bestsn ais Roahsisdend o 8 - 120°
—88ex 120 - 140°% herstelien lassen; v fex gietoken Efahtung
Po und Yoxdeasert,

Anlage 8 vergleiokt bei mehrfacher Benutzung dee
Eontakt¥les Zynthosetyp A » dirvekte Vereinigung von Bemsin und
Eatalywator mit %yp B = Zutropfenlassen des Densins. Im
ersteren Palle lln,dmdij_ Anteile gleiohsyr Viskosit&Et wosent-
110b Xleiner, s.B. erkihi man. bei 260 - 28°

WP 4 : 3,7 bis 4,2 £ Sldestillat Vge = 4,0 bls 4,2
I¥P B 6,0 " 6,8 3 - = 3,8 " 4,3
Eine Verllngerung der sinmndmor von 11 auf 40 5td. wirkt
8ioh nicht =us. - Pir den Drightstock gilt dazs &ledche: bei
. 3ynthemetyp A werden sue 100 Bx 38,9, bei B mur ca.20 Teil
boobhviakoser Bright-teok gewonnen.

Durcnschrift - -
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-7-

Tine dessoadsre Stellumg nimmt der letste Versmch
2938/3 (AR1.8) einm, der bdei 120°C gefahrem wurde. Bureh dte
Verwendung 4iesef hohen Temperstur und eines effemen Symthese
ZefESes waren hohe Verluste wikrend der Polymerisaticn wnver-
meidlish. In die Vorlage warem vom Bs. 24,% ¥ Gberdsstilliiers
©0 428 &ie rusdente surtCokging. Awoh 4ie Nange des sat-
standenen SokmisrSlvorlsufes war auf 19,7 % gestisgen. Die
VisXoeitiit des R¥sksten Destillates 320 - 340° erretante

deon Vers V”-!‘I.C.. 2o ist also sum erstea Bal gelungem,

oin Flughl ale lestillat hergmstallen. Jurch die rhiibung
der Synihesstemperatur auf 120° werden also nicht aie
kier bdescaders interessierenden Anteile vom ‘harskter des
SpindelSles orhsht, scndern ¢s erfalren hierdurch dis erstem
Testillaticnsanteils, das Vorpolymerisat, eine Verzehrumg,
“2as kole Testiliat 320 - 340° sewie der Brightatock amdsrer-
seits eing Verninderung unter Ansteigea der Viskositiis.
' Anl. 9 gibt eins Thersicht fider die bet 209° (F1.)
nach Syntheseiyp A und B orbaltensn ilakstaundsdle. Vereinigt
man Zatalysator und Bensin vor dem Aufleisen in ihrer Gessmt-
beit, so entstelen hookviskose ile von Ve, = 17,3 - 17,9%Es
1488 man dogegen bei 95°C daa Krackbensin ailashlich su-
Sropfen, se liegs Vg, bei uur 7,6 - 9,4°5. Iie Verlimgerung
der Iynthesedaner von 11 suf 40 5td. wirkt alok lediglioch
—ariickend auf dis Ausdsute _sus, Ga_eraisis_sich in der-langen—
Seit wehr tiefsiedondie Lrscikprodukte bilden, zweitvums der
Anfall sn niedrigviskosem Vorpolymerisst wa etwa 4 5 sunimmt.
bagegon bleiben PolhBhe und Stoakpunkt der Rlckstandsdls
dureh die Verlingerung der gymikosedaner unverindert.
surch Steigerung der Synthesstemperstur von 55 suf 120° nimmt
Zolgerichiig die Ausbeute moch weiter ab. iush versshleohtert
sich die Folhbhe von 1,89 auf 2,01.

|
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[ R e A



Ruhrchemio Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

Bptmnentosoumg.

In Iaderateriun gelsag o8, wnter becenieren
Bediaguagen der 3ynthese - hebhe Temperetur, evemtuell
hmmm-‘lﬂn-g:,ma.ng‘-“_
winsshten Steckpuakt vom ~65° daw. -60°C hevsustellen wnd
mwwm.mmm
Ausgangsmaterisl veitgehend varitert. Me imsbeunten iagm
uwmams.moi.mm
éimme Jle enthaltenden Produkte des Betriebes mieht erreieht
werden. ' _ , N
u.mmm-m«m,m
‘dasugedirigen Rrighistoeks und dee vorber bei 200° anfsllem-
den RickstandsBles gaden demsrismswerte Xindlicks in die
Adhingigheit dor Gle vom der Elodelage des Lrmekdensing,
 @er Temperatur, Damer uad Fahrweise der Zynthese. Hiermmeh
f8rdert die Vervemdung eimer hochsiedenden Bemsinfrakiiom
baw. das strikte Vermeiden won Polymerisaticasvorgingen
bei ticfer Tempsratur durch Zutropfemlassen des Demsins in
der Hitss d1¢ Bildung niedrigviskeser Ole. Ts gelang sum
eraten Hal, ein Plugll als iestillat adsutremnen.

Dur‘chsdwrift
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Sewinnups sines Deptillmtes Vs ml,7° aus Krackbengin I

Kruookbensin I war sus ZaltpressSl hergestellt. Syntheoe
oit verschiedenen Ziedestreifen je 1000 g erfolgte nach

Jozrm A (direkte Vereinigung von Benszin und Katalysator d.hes

normale “ynthese) oder nach Porm B (Zutropfanlacsen von

Benzin)e 5r. 2937 und 2938 way Bensin ane der Desctillation
4btlg. Or. Landgref. stockpankt moll =65°C betragen.

Benzin= Vers. Synthece Vokauedeotillat V) = 1,77
Fraxtion Er. Typ A1G13 FeRte p tioget ous 100 v5° Stockpkt.
L HERAE . ]

\b1s 60° 2935/1 B, 4 - 11 60° 147/170 3,1 1,81 -67

b 4 Bz 2,5 ) 1 11 60 155/175 2,9 1,73 -72
60 -80%2934/1 B, 4 - 11 80 155180 3,3 1,65 -62 .

" 2B, 2,5 1 11 80 163/185 6,= 1,36 65
ﬁag-;u0?2952/1~1~——¢~—-~——11—~95 - - - -

*1n

- 2B, 2,5 1 11 95 165/187 4,5 1,76 -75

. 38, 2,5 2 11 95 163/185 4,3 1,65 <66
120-143%2933/1 A 4 = 11 35 160/180 2,1 1,70 -

- 23, 2,5 1 11 95 165185 5,5 1,77 ~70

. 3B, 2,5 2 11 95 155/154 5,9 1,68 -72
\ois 140°2931 n, 5 = 11 95 165/187 5.4 1,73 -68

2937 - : =29

- 2" 25 1 11 90 150175 2,1 1,68 ~29

» 3 2,5 2 11 90 142/165 2,4 1,63 -28

- 47X 4 3 40 95 165,185 2,4 . 1,95 . =61

" 29381 B 4 - 11 95 173/190 3,8 1,64 ~62

v 2 32 265 1 11 3% 153/17% 2,5 1,695 =33

- 3" 2,5 2 11 95 163/184 3.9 1,65 -33

- 4 Bx) 4 3 40 95 154/175 4,7 » 74 -38

suftigone

x) nooh 20 and 39 :td. etwao Alcl3

ArD B0 T 40 @. NWE  Herer
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Aniass 2

Sowizuung elzes Deatilistes V., = 1,7 aus Kreskdessim II.

Ale Ausgangsaaterial disaten verschiedens Sisdestreifen
eines nermalen im Versushslaburetoriun gescimittenss

Eraskbensiszs aus dexr Jlaalsge.

3m.~r/
’ v
Bemsin | Verm. | uT Vakmmtestillat Ve, = 1,7
Prextion | Er. | VP “"‘3!‘"“3 n's stedet aue 100 | oo
! ! £7 8 _ D Deamin. i 30 punkt
] i ] ‘ : !
e 140° 29385 ' By | 2,5 ' 4 11120 162/182 4,6 1,69 66
o "T&S?ff’fl{" TTe TS N s ISV 176 4,1 ,76" 8T
N ! 2, B 25 1 1Y 9514176 6,2 1,63 67
;r,uo-ﬂo 2948/1 | B, ; 4 - 1 SSIMNT 2,1 1,79 -T2
{wnqensts11} i ? | e i :
- 95% :{:‘ :!“V‘ [ ,1 N i - f"l ; ”§‘”/1’7; ”3.1 1,82 -T74
;““o,,, 2 ‘Ri 2,% (1 Eu . 95.138/176 4,1 1,% =70
AIS BOUN T AU O, 20902 }umg Nurchschrift
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Oberhausen-

- Kruokbensin I war sus Ealtpressdl hergectellt. Synthese mit -

verochisdenen Sicdestreifen je 1000 g erfolgte nach Porg A
(dtrexte Yersinigung von Bencin und Tatalyoator, aleo mor—

nale Synthese) odor nach Zorm B (Zutropfenlansen von Bonzin)e

£ tockpurkt z£oll «50°¢C betragen.

e

- w,h'{

Bensin Vors. Syntheae Vakuaadestillat Vo, = 2,5°
Fraktion Br p AlCl, Fonte h ¢ ©siedet aus 100 ¥, Stockpe!
: £ > M t D Benzin 2 ° }

s 60% 29351 B, 4 - 11 60 170/192 3,5 2,32 -64

) - 2 a, 245 1 11 60 175/193 2,2 2,27 =G4
60-80° 23%N1 ‘B, 8 - 11 80 273/223 4,6 2,91 =62 ?
80-120° 23321 A 4 - 11 95 - - - -

Tein 2 B, 2,5 1 11 95 212/230 64= 2,48 -61

- 3 " 2,5 2 11 95 213/232 7,6 2,61 -63

120-140° 29331 A .4 - 11 95 200/215 2,8 .36 |-

. A 3 » 2,5 2 11 35 = 206/223 8y~ - 2446 - =63

bis 140° 29371 A 4 - 11 85 17319 35 2426 =65

L 2 " 5 1 11 90 1757195 2,7 2,955 ~60

3 . o5 2 11 90 185,205 2,8 2,75 =62

" s %) 4 3 40 95 185208 2,3 2,70 =58

- 2931 B, 5 - 11 55 187/212 4,4 2,56 =72

- 2938/1 B, 4 - 11 95 206/225 4,8 2,77 =60

- 2 B, 2,5 1 11 55  200/225 4,2 2,70 =60

- 3 " 2,5 2 11 95  203/2227 7,2 2,56 <59

" 4 B,x) 4 3 40 35  200/220 4,5 2,9 =60

x) nach 20 und 30 Std. etwes AI.C].3 cufiigene

A/S 0 T 40 @, 2002 Anurer

Durchschrift
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Oewinnung eines Jontillagon V., » 2,5 ans Irugkbensin II

Als Aungtmgsnatlerial dienten veruchiocdens tiedestreifen
sinos normalen Kruockbenzine ans Jlanlage.

Beonz!n Verse Synthese Vakaamdostlillal 750 = 2,5
Fraktton nWr.  mp ‘¢T3 FYYe n ¢ oledst auo 100 5 “Stookpktd
27
bia 140° 2938/5 B, 2,5 4 11 35 204/229 5,5 2,68 =66
" 2945/1 B, & - 11 95 176/203 4,5 2,51 -64
- 2 B, 245 1 11 95 176/202 G,é 2,43 =62
40-160 23481 5, 4 - 1 95 2187240 3,7 2,72 ~£8
- 2 By 2,5 1 11 55  202/222 5,1, 2,25 =65
;-2&;:;{111.2946/1 B, 4 ~ 11 95 137/221 4,=- 2,54 =65
. 2 B, 24 1 11 95 200/225 6,5 . 2,42 =T1

A5 SH0 T au B, 20902 cares Durchschrift
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Betriebrprodukten

Aus 3 Betriebsprodukten =urden dio gesuohten “ldestillate
von vso = 1,7 baw, 2.5°E in Vakuun abdbgetrennt; und swar

aus
1) Lo aril v Tnnk T, Probe ve le6.4U. (Vorso..ir.2943) \
. Y54 = 1,15° 7lpkt. = 74°  ctockpkt. o -265°C
2) cpindeldd  Tenk - 15, Trobe ve l.Ge4le (Varne ~7x. 2944)
Voo = 2,7° Flpkt. = 188° stockpkt. o -38°C
jjlnotorenzokdsSI
Vg = 10,5° Plpkt. = 236° (Verse. Lr. 2942)
E.Destillet Voo = 1,7
clccet & 3 4 V5o stockpkte
1) Sommierdlvorlanf 170 = 151 4,7 1,77 -43
2) Spindolsl 168 - 185 25,1 1,72 -56
‘ : vorhor trl
_ . be
Motorenrstdstl 168 = 156 - 4,8 1,79 - =-4)
3) sotor ' ' ’ tribe
TI. Drotillat Y., = 2,5
“1) rohmierBlvorlanf 190 - 215 2,5 2,56 -£3
2) Spindelsl 191 - 221 24,5 2,45 -53
. vorier r
3) Fotorensl 210 = 220 309 - 2,7 ~57

AIS U T 40 8. W2 amusy Durchschrift
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AbhEngigkels dor Ausbeuto sn Vakuumdmatillnten iiber 2,5°E

- k3 de : {aode d

Rach Abtrennen der 1,7° unc 2,5° Dostillate verblieb ein
Rotdsbledas im Vokuun weltor, von 20 sa 20°C steigdnd, in
Costillutsl: aufgotoilt warde. Boi 340°C, gemossen 1im 31, fiel
oin Brighistook ane 3 =ind nur die Lynthesen aufgefliihrt,

bei denen das KontaXtiSl menrfach benntzt war, aluo 2935/2,
2938/2, 2932/3 eto. Gememsun varden ausbeuts zus 100 Zracke

bonzin = %, 7'50 und Ztoakpkte . }
Benzin 2402607 260-280° 280-300° 300-320° 320-340° Brightstock
Vors.lir. _ _ }
bic 60°. & Sel Lo 592 295 T 2224 J
Vs0 Se= 4,2 6,8 10, 1245 57,1 P
2935/2 itockp. =55 = =43 =22 2. ~33 -28
60-80° # Byl To= 545 Z.5 86 26,3
» v5° ' 304 . 495 €.7 £99 12,5 39,2
- +2934/2 = :ttoakpe = =52, -49 -46 - “3q —42 - -3l
'80=120° ' # 746 Ba2 ‘322 Te= 6,2 999
" fein '750 ' 296 . 396 592 " Dy 12,3 41.9
293243  stockpe -3 =59 =55 45 =36 =30
120.1!00 5: 5!5 7.- 7'6 6’5 7'6 16,6
4 )750 245 3,4 4,2 . 644 8,8y 26,8
'150-169" . k.l 5.8 5e7 6+3 4,8 20,4
. ‘ . v‘jO . i 2’3 i ‘3.’ ; 4’3\/ ' 5'7 7’6 25‘7
2948/2 Stoekpe, =65 =64 -2 =57 =50 ~37

&
B - O .
AS W0 T 40 0. 2002 amrsr 0 T e e «. .+ Durchschrift
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Besjehung rwischen nngkntandob;og ond Siedelage des

SucgengS=1ruc kbonzinse

Jio nachfolgendcn Rztdnltle entstehen, ¥enn man verschie-—

done Proktioner des “rackbonzins dsr Synthese unterwirfs,
dis obare fchicht entchlort, aunkciot boi stmosphiirendrack,y—
dosn in Vakuam bis 232° 1. entuprechend ctwe 160°D. ab=-
doctilliorte Aufgefthrt oind wie boi Anle6 nur die Syn—
thecen, bhei deadn dse -ontuixtdl wehrfaob benutst worden

ware
et 250° (7 .) anfullenies. Riskstandedde—————
Kynokbens. ) —
Vers.ir. ‘“;"““ t Veg Tou ¥1pkt. Stookpkte
bte 60°_ 52,2 153 17,¢ 223 225 ~29
TT2935/2
60 - 80° 6793 165 8,7 1,90 226 -$2
2934/2 - -
80 - 220° 60,3 165 5.1 1,66 219 —~8
2932/83 ;
120 - 140° 62,7 162 5y= 1,65 232 w3
2933/3 i
140 - 160° 54,8 153 6,7 1,63 236 -51

2948/2

A5 U0 T 40 8. NP vrsy

Durchschrift .
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausan-Helten

Abhlrpirkodt dor ‘le yon don Bedin:mm-en der Synthesas

Verglichon werdon in dor Aufetollung

1. di0 belgai. Jozmon der Syntheso A wrd 3 d.h. direkts Yeyw
~3 - ginigung wnd Zuatropfonlaecen 4oz 3onzins
2e. Zinfluss dor Laitdeuer : 1l axd 40 : tunden
3» ®influsi dor Tonperatur i 350 acs 12:°
 Yexsollre o : o o o o
Typ 240=260" 260=:80° 280=300 300=320" 320=340 Brightstosk
2937/3 L F 2,8 4,2 4,9 597 641 58,9
A V50 2|8 4,2 5.3 9.7 9’9 47’4
11 h 90° Stookps . =62 =50 -39 47 -.5 .- =35
2937/4 % 2.4 3e7 442 292 4,2 3849 .
4 - ,
A 750 297 Y= 943 __Ee7 10eh—— 43y
40 h 95° Stookp. 58 =56 -48 -52 ~45 =29
. ~—|
2938/3 :‘(’ 7'5 - 6’8 ! S¢6 T8 10.7 18.4
32 7-50 2'6 "**"3'8 5,2 é'- 11'8 40'2
11 E 95° Stookp. -59 -55 =55 -45 ~41 26
2938/4 ﬁ 4'5 6'- 5.6 6’9 7.6 20'8

32 R

11 b 320%tocknh 66 =56 =52 =47 ~42, -22

50

AIS W00 T 40 0. 9902 avues:
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Sniinus der Eynthoneobedinenn=zen anf das anfullonde Ratds¥]l

Dlie laut :nl.8 gur Footstellung der Tinflusses von Typ 4
and B, Dener zowie Tumpsrotur Lurchgzfitrton Synthesen

argedsn boi 200%(?1:) nach dor Vakurmdestillasion nache
vtealende RloketurdiZlae

Vers.hire bal 2000(?1.) &nfallondo Dcke tunisdle
An:édnto t U Voo vei Plpkt. S:pokpkte.
2937/3 6744 152 . 17,5 1,89 229 -41 !
A
11 h 90° |
2937/4 63,7 145 17,3 1,83 257 24 ’
‘V_A- . .
40 B g5° — ) -
2338/3 65,7 163 7,6 1,90 217 -54
% A ‘
11 ® 958° ' .
2938/4 59,8 : 154 9,4 1,29 2%0 -48
By
40 b 95° . ; . j :
2938/5 51,8 162 £,9 2,01 “16 -48
11 h 120°! i ,
Rkdtie-icll . ; .
Durchschrift
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft
‘e Oberhausen-Holten

.

ABS L o Ol./i'k.

Herre: Profexsar X a2 r ¢t 41 =

’ Dr. azesann
DMrextor 21 b e r
e 6 00 thal
e Cohaud

k4
Dte Repfirdlichkeit der oynthetischan Ile gegen die
Wrmirkung von Seerstuff lasn Curch Hoackbehnudlung mit
¥ 1 3 vonenglich horubgeretet werden. “ir moosen dlese .

 f¥r die "laraNyse wicktige Digsmscheft deroh den "0, Tazt
140 oder 150°* bvew. ezektor durch dts G- tindige Alterung
®it Ssuorstoff dei 1602, . :
Ileaw daroh Jachbshandluang so erreiobbare Htabilisterang
bodautet jedock reimen extreven Srancwoxt; “le z.B,, cie
mit Bensolexteakt versetss waren (vgl. Bszioht vom 23.1.40)
bzw. 1in geeigneter Veice nit slementarsm Sohwefsl behane
delt warden (unsor vorsafgogangensr, letztor Bericht vom
20.8.40), ha-en mooh eirs betrichlich hihere fonerstolf-
Srabilitit exrroight.
¥ vgrde dechald verrucht, wie wels man vachbehandel ts
O1e durch fagabe von Inhibitorenm aoonr widorstandsfiihiger
€egon Oxydationsvorgiinge maohsn tpon. Do @8 sich fast
ausschliesslioh oz schuefelneltige KGrper and 4LinEioche
Ardottonelitodson hondelt, bildet die vorliegende Arbeit eine
Brginsung und Portsetsung unzores Johwefelungsborichteos
vom 23.8.‘_-‘0. }
Tovar dte Frcge, wieo gick boi nachrehandoltan “len
erfolgreicte Inhibitoren gogeniider vnbehandelten Synthesew
prodokten verlsltem, sall spitor gesondext bsrichtet werden.

A5 30000 & 40 0 S GLuTbe Durg:hschrih



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
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ey veriiegeads Bericht unfass$

1le) don Zusets ancrganischer Bchntom

2.) Inhikiteren im engeren Sinn, mamenslisk S~-Thionsphthel

9.) &ie Zugade dsr Xomponsnten, sus denen Phenthiasin her-
gestells wird.

Anlage 1

Laat Anlnso 1 erweisen sich Jatriumthiosulfat und Eho-
dsusmnonine als ungeeignate Zusitse, da oie dem O, Test 150°
su wenig verbesseri. - Sclwefeleissen, neben reiochlich Kon—

—takttl-den-Al101l—sugesetnt, hat die Uberzeschende Rigen~
sohafs, die 'lrims 4os um., su bloekierenj anch weist die
bei den Oa Test suftrstends Mildung eines schwarzea Schlam—
uts (SchvefslXupfer) darsuf hin, dass-duwsh solehe 1o .
Xupfor und Ca=Lefsrungen &ngegriffen werdsu. Asmonthfiosaltat
stabilisiert suar das 1, bildet abar seldst dei Verwendung
wvon mur 0,05 $ reichliche Nengen korrosiven Schwefel.

PUgs can susserdem xur Bindung dieses Schoefels Diphenylamin .
hinsu nnd orhitst bis 260°, =o neigt dook dac ax sich hoch=
stadile 51 bei der Lagerung sa Tribungserscheimmgsn (Vorse
2877).

Yon bdesonderem Interesse ist dio Verwendung von &hﬂtch
wogserstoff; leitet man diones Ges eine gewisse isit Ddet
160° durch ein noohbehondeltes 71 (4kg) und blAst mit eines
insrten Gas, wie Ctioksteff 10 Etunden 32 1/h heiss dureh,
so satsteht ein statiles O} won h@lﬁﬂl@ On Zect und
-¥2 ziemlioh eirnwandfreien Rigennohnften, dessen gutsr

fent 140" Lrnerhald 3 Fonntem nicht surdokgsht. Unseres
Trachtens lohint es sich, diene noohohtmm weiter su

-3 a

A5 30000 8 40 0, 20314 G 08 l)Urd1$dl it
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft
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wverfolgmm. Die Feststellung, 4ass ein desartiges Priduks
wthrend 10 Stundsn heiss vertlasen werden muss, weist auf
eine chemische Bindung des H,G im 71 hin (Vers.26846).

Jabkibitorens Anlage 2 ~ 7

Die miichsten Anlagen 2 und 3 bringsn Versucho fiber den
Zusats vor 351 verschisdensn, sumeist Soxwefel im Nelekiil
enthaltenden cGrganischen Stoffen aliphatischen und arome=
Sischen Charnkters. Xin nashdehandeltes Destillat von ¥V
5° warde unter SticketdfIscimts mit 0,3 ¥ dieser Stoffe ver-
_setss und sur Sicherheds 4 Std. bet 150° gerudwt. Die

4Anle.2 safgefihrten Verbindungen {(Sxuppe I BExe 1 « 17)

nicht als ansstiohtsreiche Inhibkisoren sasusprechen, da gie
den *0,%est 150°° des Destillattiles nicht gemtigend ver—
bessern. Hierdel nshmen wir sar Festlegung der untemn (renss
an, 4ass nach Zusats eines bMywwchdaren Inhiditors das anf 1%
erhitste 01 unter der Yirkung:des eingeleidetsn Samerstefss
menr sis 100 N¥imten Mraucht, um 20°C wirmer su werdsn.
Eaturgeniiss liegt in dieser Pixisruung eine gewisse ¥illkur,
zum-mmmmm nonmxn&

Herm T mtm‘ﬁ&xm gometat wurden, so-
dass wir entsprechends amfangreiche Lagerversushe anasts-—
ten (¥r. 2781)¢ - Decachtlich ist, dass 4 « und S-Aaphtho-
ohinon (ir. 9 und 10) nach denm Cu Tent = 2,5 einsn gewiswen
Gehalt an Xorrosiveam Sclwefel vartinschsn. lisn sisht, dass
die Oderfllchenverindermng des Cupfordlechss nicht allein
daroch & bedings sein punc!-t.

AuX Ande3d q;ml mem. geordnet nach den &rh-t. S0}~
che Inhidisoren mxc. bei denan ein Stabiliisierungs-—
offaks mrkmhr 1ot, die jedooh andorweltig ¥Hingel anle
weisom, ‘wie hohsn Ca Test, exhihte Vi, schlochten Seruch

odcr Tribung beim Lagown (Oruppe II 19 = 31).

-‘-
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IMe Susssmenstellung xeigt, dass keinesfslls der Nensel-
verband ¥eoht kat, wenn or eine strsnge Parallelitit swisoben
Xorrostvem Solwefel und inhiviersndey Yirkumg soatmmt. Viel-
sehr #ind 4ie deliden Messwerte unsbhingiy vonsinander. —
Leider bedingt €ss sonst so ginstige e~Thiokresdol (Xr. 21)
oinen unangenshmen Gexruseh des Oles.

Ans der grossen iahl Ger sugesetsten Stoffe heben sich
cchlliesslich 7 XUrper ab, die Zrfolg verspreshend erschienen
.und deshald aliher in ihren Al te-ungservoheimmagen unter—
sucht wuarden, (Grupp‘ I1I 34-40), Um den in der oz-smuut
srreichten Pofischritt swu .r—ou. bringen wir auf Anl.4
die Alterungswerte 6 Etd. 160° £2r dte in den weiteren
Versuchen sngewaniten, Al0l,~behandelten Mlee

Anlage 5 enthxlt 3 wirkszme Sefreie Inhiditoren, ale

el 1Insmr Dechachtong und sohlirfater Xritik allardings
nicht frel von kleinen mgtln -m:

LYo sisroso-t-sapnwbal ’\/\m ~ §1bt dem 51 eine
heyvorragende Alterungs- ' festigkeit; so sinkt
die Mnmmsmlmadz;. die Henge des Gxydatioms—
wassers ven 9,6 anf O.4 a’. such scastige analytische

Daten wis EZ, Vi, Ca Test, Gerush dleidben eimwandfrei.
Indessen gibs dexr Inhiditor dem 01l eime unansednlich{ solwars
draune Mirbung, dis duroh Hleickmng gar auf ein tief-dunkles

Rreum-emfgehellt weRlen A (T |
1.8 Nephtiylendisain ([ stebiltstert gas 02
in gleich hommr Mso. aber leider triidt sioh
beim lsarenm Lagern -Gas 01, wahrscheinlich als Folge won
Aillungarecktionsn, vie vir sie friher auch deim B-~Saph-
thylamis beofachtetsw. Sside Amine verleihen dem U1 aaf dte
, Joner eins arxtfremde vaolotto Farbde.

1e2 Baphthylendismin \/\ V¥, a1kt micht so atark
inhibisrend, auch ver- N sohleohtert es die V2
und veranlasst beim Lagern eine wenn euch goringdigige,

-s-
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so doch im Tank stirende Abspaltung von Ammoniak. Ferner
dunkelt das Ol nach.

Anoh die 4 Schrefel enthaltenden Inhibitoren der Anl.6
vorleihen dem Destillat, in Mengen von 0,5 ¥ tugesetst, eine
hervorragende Alterungsfestigkeit. So. sinkt

die Eindieknng von 109 ¥ auf 2 bis 6 %

b NZ * 21,9 *0,15 ® 0,7
» vz " 48,1 *1,5 " 6,3

+ x " 1,05 ®"Q0,01 * 0,08
das Oxyd.¥asser* 9,6 . "0,3 " 1,9 o’

Im ungealterten 01 sind die analytischen Daten wie EZ,

vz, Ozreat 150° und Gernch sinwandfrei, Die Triibungen sinmd

dureh FPiltration nnr zeitweilig su boseitigen. Sie dilden

sich bei Lichteinwirkung immer wieder, wie in einselnen

Pillen nachgewiesen werxrden konnte,bis zur Erschipfung

dexr Inhibitorwirkung.
Im $inzelnen wurde festgestellt:

Di-p=-t mthiohamtorr il V/“\ cs veranlasst bei

mehrmonatliocher Lagezunsca,(- \-,M in der Glasflasche
eine erhedliche Triibung &es Oles, o
Mit Anthrechinonyl-2-hydrosnlfid NN
bildet sich in #hnlicher Weise unter A
e
dem Einfluss langer Lichteinwirkung ein stdrender Boden—

sats. Derxr 02!esf 150° zelgt die sonst fiir Mineraldle charak-
temtisuhe Abnahme der sttindlichen Erwiirmungs das auf

150°C erkitsts Ul erwarmt sioh unter der oxydiorendon Wir—
kung des eingesleiteten Saunerstoffs

in der 1, Stunde um 5,6%¢
" ® 2« . " weitere 2,1°
» - ’. » - L "_

Besonders eingehend beschif tigten wir uns mit dexr Ver-
wendung, desgleichen anch mit dsx Herstellung, des S—Thid-
naphthols und des Phenthiazins.

. 8=Thionaphthol \ \ £+  bietet den Vorteil, dass es
einen einge hing- \/ ten Kupferstreifen, ebenso

wie (| N4 troso-8-Naphthol, praktisch nicht angreift.
6=
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e deiden Zuniitzen knmm dsy ax sich sshy strenge Oa Thes
150° m1t 3 beseichnot werdun. iuch bleiden 1im allgemeinea
‘die mit Thicaaphtlol inhidierten Ule selbst dei langey
Lagerung im CGlas Mlar. Von den xaklreieh angesetzstea Freden
warden aar sinsslne gons leteht getrIdt (Ir. 2892). -

Geuliss Anl.7 wurde dor Zasats swischen 0,1 und 0,5 % varriers
¥16 &ur den Alterunsszablenm ercichiliok, genfigt eine Zugabe
vonr Col bis C,2 X, av ein Ser ristdsbl an’ k& age Zoit wolges
hend zu stabilisierwn.

Ile Imrmtsllumg des mmp§tholn cwx.,.su (=Maphthyle
nerkeptan), ot wbstindlioh and it schlechter Ausheate vere
bundone. Luegshomd von Laphtutelin avd foiwefglosure Lihrs
rEn die entztazndsne Culfoshiare miltels ?C‘&, in das Sauree
clerid ader mwnl redusiert dieees in 2 Stufsn sum Herkap-
_tane
Literatur: E &, 463, B 33, 7355 / B 48, 743 /Gatter=mscn
Prexis der orgarneChemizere & 173

Zer andexey, elnsehend unterruchte Inhidbitor, dns
Zhozthisein o Thigdiphozylamin (\r &4 \l/\‘ dlookisrs
ctonfnlle it hdhem Orxsde die oS g Einwirkong
von Sanorstoff anf dss 1 (vgle 6 Sr. 37)« Zur sehy ginstige
Cc Tost von 1,5 welst darnuf win, dugs dfese dlookisronde
Tirkmg nicht durch karrociven (shtiven) “chrufel bedingt
soin kanne Auch nachbehondeltes Faghl wird durch Znzaba

VRO 3 ANy TNUE S oI~ Teut] 86 gob dnr im 100 Xg="R =
stab durchgefihrte teohnische Versuch Fr. 2913 folgande ale

torungswerte:
6538, 169° K710 + 0,5 % Phenthissin
¥indickung + 4 % -
RZ 0,6
ve 1,8
"' I’K ) 0.02
Oxyda tionswasser 07 on’

Unabhifigig dzvon, ob man ven einem 5° Destillat odarg Rotdo-
51 aunsgeht, ei=n Xinfliches odeor golbat hergestallts Pripae i
‘7‘
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verwendet, 0,1 ¥is 0,5 5 Iahiditer einsetss, Y2 S8d. Ms
4 S¢4. erhitst auf 150%, stets erdilt wan sehr gute euna~
lytische Inten (Ex. 2679, 2580, 2092); diese liegen wie

Lfolgts

b » 0,0 ¥s 0,0}
'8 -« 0.02 . 0.13
Ca Test 150° =« 2 * 2 : .
Oy Test 150° « 1n 180 Min. « 4 b1s 12° / I.3. 1680w,
Gezaek '« einwandfrei v
Hach 1lEngersr Lagerung in Jlasflaschen indes tyeten del allen

‘diesen ait Phenthiasin versetatan Ulproben starke Abrchei-
dumgen auf, ¥ach 4 Voohen begimmend nehmen sie dald su wnd

_ erfullen &ss gesamte 71 mit einer graugelden Gallerte; dtese

~1Ssst aish leieht abfiltrieren, bildet sich ader deigp
Etohen am Lioch$ wiedsr neun, Im Xnniatery dleibt dagegen
€as D1 Xlar; edena; verhilt eich wnbehandeltes und AlCL
nschbshandeltes O1 Héch der Hydrierung (Vers.Rr. 2936).
Die Abschsidumzen am Licht bleiden auch eus, wemn man das
wit Phenthiasin 1nhidierts 2 mit os. 1 £ hherem Pett-
Alkohol ( c\S) versetst; Die Alterungsszahlen iindern sich
durch dissen Alkoholsusats Ubsrraschenderveise nicht (Vers-
5Fe 2949). Phentbissin - Thiediphenylamin o, * om,
18t eine bei hohen Temperaturen sehr stubile VorSindung;
unter d r Pinwirkung der Luft $ritt Grinfirbung eims durch
Sausrstoff in Gegemwars von Alkalien sersefisnt sie sich.

. Inrs Darstellmmg vollsiehs sich fm Gegmmsair = 3u B-Thigw
naphthol sshr einfnoh und gatts Man erhitst Pighenyle=tn _
ait Schwoalel, wobel nm, als Katalysator wirkt. Untor ib-
spaltung vom H,5 bildes sioch dos Phenthiasin, das bsi etwa
260° unssreetst abdestilliert und in ilkohol umkristalli-
siert wird. - |
Literatur: Bernthaen org.Chemie 1911 5 418, Ber. 16 (1883),
2896, DRP 251%0. [
Zum Sohluss dieses Ldschnittes sei darauf hingewiesen, dass
slle hier anfgefihrten Inhiditorsn sich nie vollstindig

8=
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—Ssadilisterung-erfihrt.

im 31 1%een daw. bei der ANXURlumg teflweise wieder swse~
scheiden, Man it dahsr geswmgenr, 4as 01 naoch. der Anfll-~
sung des Inkiditors in der Hitse auf mimdestens 5570 ab-
sakiihlen wnd dann s filtrieven; mur bed Verwendung vem

«Hitroso=-A-taphthsl ist eins heisse, stirungsfreie Ml-
traticn miglich, Gegshenenfalls kann die Filtraticasge-
schwindigkeit dureh Iuftigen von Nlsichewdsn wie Tonsil G/
Noridin gesteigert werdens Vermutlioh treten betl dem
Inhibitoren anch, allerdings sehr langssm verlsafende Fil-
lungsreaktionsn anf, wie wir sie in ¢inem friuheren Bericht¢
bol B-Fsphtiggiamin beschrieben habdben.

inlege 8 =10,

‘Im nachfolgendsn Abschnitt sind Versuche be:chrishen,
bei denen dem nachbehandelten 01 8 + (GgH,) XN oler dem
unhshandeltan iuzgangsmsterial Aldl., e S5 e (osns)am
in geeigmetsr Yeise sugenetst wurden. Unsere Vermatung,
dass sich auf d8isem veminfechten Tege im J1 Phenthiasim
bildsn wad 80 ein Sondereffekt suftreten »ilrde, destitigte
sioh nicht; dexm es stellte sich heraus, dass ein (1, das

2bns__Zinsets von Diphenylamin sesohwefolt wird, dle gleiche

SCUNGSBA URA JIDIARYLANRLN B8 DROOVSHLARCASI S8 )

- Vargetst man ein ua,mmam ‘Se» Destillst -
mit B902 £ 8 und exhitst 8 Std. anf 150° im geschlossenen
Antoklsven, so beodachSet man, trotzx des niedrigen Sohwe-
foleinsatzes, ainen sohr hohsn Gehultl an aktives, korro-

siven Schwefels Cu Tent 150° = 6. Auch durch iusblssen det

) 150° wizrd diesar ungliutige !ugnrt nicht verbsssert.

Erhitat man dagegen das gecschwefolte und ansgebdblasene Pro-
dukt m1s 0,1 £ (GCg ) 5R 4 Etd. auf 270°%, sowrden alle

aBalytischen Zahlen einwandfref: Vi = 0,05 / Ga Test 150° «
.

A5 3-:»00:- 6 40 0. 514 Grrge I DUrChSChfih
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1,8/ OpTens 150° = 180 ¥in. + 10° / Alterumg 6 5ta. 160°
STEIME Mindiekmmg = +9 £, Vi @ 4,2, Oyd.Vasser = 0,9 en’
(Ym.ho m).- .

Gomuns Versush XAy, 2076 beMilt sin wie vorher gesstwe—
Zfeltes O1 einsn Udlen Cesuch nach S«Yorkindun;en, wenn
Susk &fe Erhitmumg mit Diphemylemin’ saf 240 - 270° im ge-
sshlossenen iutoklsven erfolgte (Druck bei 2¢0° = 1,2 asa,
et 270° @ 1,5 atll)e~

In beiden Phases der Erhitsung, mit 5 be1 150°, mit

| (asn;)zn bet 240 - 270° entwiekelt stoh K,8 (nr. 2084,
2e83).

Um 4iesen su entferasn, mtissen also hetds Operationan
Versucke, durex einstufiges Frhitsen mit 5 o (06'5)2.!
auf 260° direxs sm einem einnandfreten "1 su gelangen, scheie

textem (Nzr., 2062 und 2864 )~ i ‘

EEYY Gl ond 32 Loscn

Die neehfolgend

LR 1)

en Veranche, denen von der einfachen

LRSI A 34

_Anwendung eines Inhibitors streag genommen, atcht mshr dis

Rade sein Xxarn, fihrten durchweg sn guten Ergebtnissen,

Bl 2868/2 warcn dfe Cperationen folgende: 1) Srhitseam
einss normalen, unbshanselten 9° Retistles nit 0,75 & aa,
+ Os2 £ 8 + 0,2 § (OgH,) MK 3 Stde auf 170° 2) Udliche
Entohlorung 3) ernsute Umsetsung des Produktes mit veiteren
02 % MpLenylanin 4) Vak.Dsstillation; bei einsr ivsdents
-¥0u-5445-5-H114-etn-0 ~festes St Wit vekyr guten SEaly Elsoben
Zaten ansilterung 6 3td. 160° ergabs Sindtoxang + 5 %,
V2 @ 2,5, ¢+ IK = 0,04, Oxyd.Vessor = 0,6 om>.
. Vorztigliche Daten orgaben much die Veisiche der Anl.8
bis 10. ‘ ‘ L

Nach AnleB 1c¢ es ‘micht erfarderlich, das Diphenylamin
VoR der 2.Frhitxungsstufe ernmsut sususetssn. Sach der Vak.
Destillation fAllt ein Jer 11 mit 95,7 % Aushbeute anj
o sutsteshon zur 1,7 £ Vakuumdestililat, da einmal die kracien:
ds Zirkung dos ncx, darch den Cahwefel ha;nhmotst wird
and andersrceits die Entfornung des ¥atalysators yen dm
Prhitsen euf 250° sioh ginotiz answirkt. | ver
' \ «10=
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Rin R conrass bestand. darin, die Tugade des Diptende
andt Werbhaupt su unerlsssen. mm.smzomono-
syrechande Vemgleiedhs nuit und olne iniususats Qurahgefunyrt.

In dom awesks Lagezrung mit m“lmn-)odlt ’
sagesetsten Versush 2097 der inl.9 wird oim 11%-Mtdst2 des
Bestriehes suaiichst mit 0,75 fnﬂ., und 0,1 $S 3 £%4e st 1
176° eriitss, entedlort und damm sux EElfte unter Swmats
von Amkm, sar HElfte chne Esiftigung son Amin 4 E8d. suf 260°
erhitst; nash der Vak.Destillation fillt in gleicher Jlus-—
deute ein ller J1 von glelchen Rigensochafien an, Naok 3
nounatlicher Lagoxrung haben sich Unterschiede swischen
Flagche und Xanister ntcht gezeigt. 0d die kleinen Unter-
schisde der beiden T1ltypen sugunsten des iainsusatses sich
vertisfen, muss die weitere t.mmg seigen. ¥ir werdsn spi-
Sex abschliesssnd hiortiber borichten. .

31 Anl.10 wurdsn die gleoiechen Operatiocmen beidehhlten,
nur der SeZusats swischen 0,1 und 0,2 % veértters. Hicrnach
bedingt dte klumn wﬁww einen bWesseren xupzaf-
test. Sounstige Yertuntercchiede sind nickt festzustellen.
Tan die Abspaltung von H,E botrifft, £0 ergad Vers.28sS

. folgendes Zahlendild, bezogen zuf 1000 g £1:

Einsats 0,1 % 8 = 1063 mg 1,5

Adgabe Rt sa 1) 170° - 260, " "
- 2)-entonltoren 3 1 ——=
- 3) 260° 15:d. - 47 " *
- 2.‘.303_“- - u . -
. 4.5t w4 T
. 4) Vok.Dautill. = nichs gemessen

lle
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Zussrmenfasowng

Dis Verwopiung von Inhibitoren erzohsint sanIonNt Saw”
oin besondors roisvoller Teg, le¢ sa vorbessem, du ste -
an gioh simfncoh .aufgelilst werden wd ihre Anvendung .ai
keinsrlel Virlustea sa “lazutstans verbunden tst. Dle yere -
1tegends Ardeit a0igt, Assno ¢s orgasninehe Verdindongen gibs,
410 ohre Schldigung des Ca Zestoa, der Vi odcr des Uezaches
den 71 eine hohe MidorotandsZihigreit 89gen Suuarstall
vexleihen, Van don vMon organtiscben Verbindungen hsbem aich
3 als branchbdar erwissen, wénn mar boin Xeiftrosoed=iaph— .
thol oine tiefrote ) Verfirbung, beim i-Thionmphthol die
uedtindl {ohs wnd veridztroliohe Berstollung bew. ba!.n _Phen=

“thiunzin €te notvendige Zoxmbe von amss‘z mit in Zauf
nimnt. 7 bedeutet einen weiteren, Iir des Betried ins
Cewiaht Lelienden Hangel, dass im sllgeneinez nach dem Zu-
fligen des Inhibitors eins Filtrationm notmmd.is tst, die
magliotst in der Eilte erfolgen moll. ‘ ]

chhctutumnbummuin,m |
unbohandelte J1 wusammen mit 1Cly B4 2 thormisehen Stufen

scl;wctcln. Ob dar r weltere Zusats von Dxphwlaun dsn-

segenilber nrlmwu& wirkt, milseén praktisohe Hotoren-
versushe cntach-tm. -

Ring wodifistertar . m.au sar sei& goprist wi:n,

#Exre dsr, die Inhibitoren wmit e Krsokbenuiu v yor dex
Zynthese sn veramizchen. Jodenfalls wizd durch diese. Hascnahs
no dsr Yurlauf deor Polymerisation wund die vViausbeuts aicht

\agitne sig b-oizxﬂusat .,

e
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*On® = Oz Test BY 1%0°

Subslanc
Vers.¥r. Bahsndlung » Analyse
Enafaidy. 10,3 % 4 uté. 150° = mcuwm-.m.fozm 150° w €9 ®. . 29,6°
28%0 im : . 0x - ) / Ooxrneh gnt
0,3 # 4 2%, 150° su nachdehand. 0,Test 150 w 90 5ie + 20,1
. 2850 61 ‘O m 145 / Guriuoh s 1acht
Pe 5, S e1EACL; + 2% Pe S, ¢35 0,T058 140 @ 75 He  20,0°
2577 TNl 3 Ride 1720° s dexn Ya.k.nest. Ci w 24 sohwsrzer Schlam:
i ‘0,1 5 4 838, 150° ma nacebenand, Oz’l'oot 150 = 13C Te + 14,3°
2674 - Cam G /T2 a 2,34
- (9,95 % &4 ste. 1507 xw nachbeland,0,Test 150 = 130 M. + 19,8°
2874 M Ca= 5. 7/ T2 m Q0,10

dﬂs!shﬂ-

—+e~2<'5au~150«.—13\3'!.—»—11;7?7
= 14,5 / Gearnch zut )

—-vachbeheTl—+-0p1-K-(5i,{ €
‘4 sta. 170° (nae-a.bnuxtg.).

2877 .Qenn 0,1% (Cgl5),RH 4 5442607 'vz = 0,49 /uach & 7omaten
: . : T ) Iitcht geiriibet
—H3 __ ‘nechbehddl » 3,31 $ Diphenyle rozmc 140 = 18D 2o + 4547
' 0 lgoanidin 24 Frd. mit Hph bei ' dermch nchleoht, Cu = - 6
L 16G° bakandeln X |
2827 29 ¥in. it 5, be1 15¢° dureb~ O,Test 143 160 . + 5,9°
hSlocen , Geruch schlecht/ Cu m 4
=eftere %0 Fin. durchblasen 0,Toct 140 = 1EC H. 4 18,8'
’ " Gernch maffig / Cua = &
mBipB . mSChbeNeTl @ 544 wit Hy3 bed . OpTent 140w 130 e + Tp5°-
" 2846 1160° ehandeln. ‘Gerach nchlocht
g std. =it M, bet 1507 durchble Cam 3/ VI = 0,09
c&aﬁt 4 5td. 10 Stde Mchblwvn Ozfubt 140 = 180 M & 24,0
‘'sach 3 Jon. = 1860 Mee 19,9
'Geruok missig, vorbrazmt
Ca w 3 /V2w 089
- = “1

A5 30000 6. 90 0. 20514 Gootee A
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~ahiMitorsn. xua nachrehandelsan 5° Destillag,

Aasganzsbl P 613 hatte 0, Test 150° = 58 Zine + 20,=°0.

mmm_ama_gg_zm
G'ordnet nach dom-Cu Test,

12d. _ nmuxto'z:n 0, Tost 150° s woag' Ooraeh
nr. 03 £ 4 5td. 150°, 1, BV 15)
¥ RS o

1 Diphanylamin 96 "1ne20,= 0 0,17 gat

2 Inidasol TS T * 19,6 s5 0,08 -

3 Plollyloulfid &8 " 19,7 05 020 ocilecht
4 Thionaphthen 68 " 19,9 9,5 0,10 gut

5 2=~T:10kydnntoin 80 " 20,- 1 0,03 sc: leckt
6 2=imido=Thirnol LT T 208 1 U495 gut

7 Cyatin (c=Vorb.) 56 " 29,1 1 - .

8 N -.'In-*:cphthulinuulfcmf 30 " 13,6 1 . L . "

9 A=¥aphthoohinon - T8 " 20, 2,5 . - sohlechd
10 A O~ephthoohinom . -— 90 * 20,= 2,5 6,21 gut
'l Lantbogensaures asthyl 87 " 23,4 2,5 LIS K¢ scklecht
12 Phenylthioharne tofy 10 " 19,7 B5 0,18 .
13 Irithioformaldehyd . 63 ® 23,2 3 - L.
14 Thiophtlalsiureaatydrid . G3 v EDe2 -3 - "
15 Senzolylthioharnatof? 60 " 19,5 4 - "
16 ‘n=Btylhydrosalfid - - - mnsrsriglich
17 Benzolsnulfachlorid 92 " 23,5 - 0,83 l'saizlache

A5 20006 w0 0 wirdlgomes
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Zohikitorsn gun nachbeh:ndelten 20 Destiliats.
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26 iiprenylonlfid (g1ftiy) 101 © 14,7 3e5 0,27  oohlecht
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docn 1n Cleeflarcher anf Gor Dach das ~.8830Paloriums.
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. T 2 3 4
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Zugabs Inhiditay - 2 B 7,2 395 1 0,5 2
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53 Ty Com g 0y-
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1.) ohzeiti.
' Unbehandeltes Riickstandossl ‘1
Alclj C,75 ¢«
Schwerfel C,l ¢
(068.;)2!!! 0,2 «.
~~erhitsen 3 std. 170°
Destillat, Gew.Verlust, Kt-s1
2.) Entohlopung

Schwef s
= 10C «
= 2,19

mit 2 € Tonsll + 2 % 2Zno 2 Std. 170°

Testillat, Gow.Veriust - o3
-J+)-Zxhitzen chne Dirhenylewin
Binsatz 81 = 97,6 ¢
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Verlust - cC
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5.) Fertizes 03 Alteruny 6 Std. 160°
Vso = 9,9 .. 0, sufgenormen =.1,3 &.
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s -
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mnbehand . Rs tdsnl
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:.1613 D979 =
——clavafel ; Ol =
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- und Egmie -} T o
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- 146 ‘-
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“agube (C, dg)ul D92 % -
erhditeen . 4 ttda. 260° 4 ctd. 260°
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Versuche r. 288% und 2895.

Cesn t:

elte X

be Vv AL T

K1Am

117} 3

In gleicher ‘else <1g bei Verruche 2897 wurden je J kg
+ S mit oder
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Betriebesl in 2 Tenporu turctufen mig J.Cl}

bel Tr. 2865 0,1 7, bei

"re 2B55 T,2 .
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rmg von Vi, Cu Teot mn2 Uaroch im Vuruum heise durol.,
L0 arhilt aun die La len der .. lajgo 6Ge ueruioa und VO

de: ersten “roluxies 2825 gind noch nici:t oimnwvacdfreis
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hohe Vi n.3,

bel 4p3 0 & ow 39 A10Ly & i tde 50%C VI w 3,3 (r. 2363/7)
bul 3,1 + 100 a1Ch, D tae ou”l Vi om 1,6 (hr. 2363/0)
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warden, dnpgs dne wirlom nvollege | whol tige I iibitor, dusg
”“.enthii:::i:x a Misddintvas Tomtng. 39 5.p eruvtellung touor
ist md hivrbei n~en vinl .‘12'.- abuprltotse In +biclatidungon
d28 unzersotazten *tolffas =u ¥ormedden, russ dag inhibierte
“1 kalt filtriert w=arden. iuch dann naol ccheide: sich beinm
liingeren Lagorn Gullorten ad, deren’ 3ekdrapfurg besaondore

Gegenmasinahmon notwendiys muchene 7o handelt iich ulso

in beiden Yormen der .ch sfelung Wz fomor'in u.st adlichs,
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Kurses Frhitesn it 0,1 £ Cohwefel.

Or. 2383 veduli 38,

1.) HersSsllunge

5 1 eines 8%=HotorenSles wurden mit 0,1 % Schwefel + Op &
Hexemethylertetranin w (“'2)6"4 3¥2 Stde lan:; dis zur de- -
€innenden H,E~ibepaltung bei 140° gerihrt. Ds nach den Tre
kalten eine ctarke Trild:ung anftrat, wurds d4as "1 def Iimmere
tenporatur mit 1 < Tousil gilselerts Gerichtsverlust keincr.
I ofi l=jtrigen Ste'.en var da: *1 wieder ctark tribde 88wore
dene

2.) iaslase vor wnd ceoh Eesersase

750 = B8y2
TPiShe = 1,94
Plpkt. - 233°
flarzasphalt - e 2,5 ¢
~ Ramsbottom = 0,11 £
. Jodzahl = 105
thcmostabillto v - 56 3‘
3 Ctde 3:39" Flpkte=128°
CJ Tost BV 150° . 6
cack L Zahr tehen o 6
1 S = 002
zagk 1 dehr Stehan & 0,10
v2 - 0'98
nach 1 Jahr Stehen w 1,37
o,Test 140° = 180 ifin. 8,8%C
nackt 1 Jahr Stehon m 130 Eine 20,2%C
9,Test gealt, “1; =
. B e oqz L
VZ = 1,17 -
Durchsd;lriﬁ
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3¢) Neshielendlungs.

Dareh dar gseohwefelts 1 wurde bei 180 = 200° 1 Std. lang
Stiokstars geleites.

VS cank von 0,98 aunf 0,15
O,Tess 140° = 1in 180 ¥in. 18,8°

» goaitortes 1 83 w 0444 V3 w 1,44
Irdisnatest 50 Std. 172°

'53 - ¢+ 36%
-+ ‘.6
Ronsbotton = o 047
Harsasphal$ -

* 17.1 % gezen o 27,7 %
f£ir ungeschrefelics l=y

A5 200000 VI, 39 Durchschrift
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Langes Frhitsen mis 0,05 £ Schwefel.

3in ¥otoren-2s3tds’l warde unter Antnabwe von Stundenproben
uau.mnco,osxa&.ax-saqs/moau
det 160° zeranr:.

| ;

2678
:::m Geruch . Furbe  n3 vz | 0, Tost 140° Ing.ze13 ::;;o‘
’ — i

2 HyS . geld 0,03 0,60.in 155 e13,8 30 63

4 . " 0,03 0,43_% 160 Z.13.2 130 6

6 - " 10,03 ' 0,29 * 180 7.20,1 110 6

8 - Y 0903 0925 106-Re20pm (10— 6 —

12 - " 0403 0,16 * 137 .20, 60 6

5 ®  8oldgelb 0,03, 0,16 * 83 He204= 10 6
IRT-I. " 0,03, 0,16, " 105 2.20,5. 30 6

24  sotmmch igelbbruum 0,03 1 C,22: * 86 He20,ef 20 | ¢
36 lgerach=. = 0,03.0,25. * 72 £426,3 20 s

48 . ° . bram 0,03 0,21 * 65 %.19,5 20 4

e

| i .

Yenn der 02 Test werbessert
hook, CT Temt int 6, Geruch

A/5 200000 VI. 70
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Langes Erhiteen mis 0,2 § 8, dann Dampfhebandlung
im VYakuoume

Yine ;zumn Honge 1 warde sit 0,2 5 Sohmefel ¢ C,1 £
Diphenylgrianidin 12 Std. lang bei 160° gerthrt. Xaonh 72,
J3s 6, 12 Std. antnoumens Probon wuxrden Jewails 1in einer
Lurglapparatur 30 Mine lang dol 16808 und 490 mu Hg mit
Udcrhitsten Zasserdompl durochgsdlasen.

L bedeutet "Lurgibehandlung"

: - : 24230
! 72 Stde : 3 Ctde ! 6 Ztde . 12 Stde
' ' i sook L wor L naoh L

—z 03020303 0302 G305 | ;08 5,05 0,01 5,05

vz 1494-7 0,64 * 04570045 | 0448=Dy38 | 0,50--0,44
L | ; " il N
! T i W ! i 1

Fupfor- stark ‘stark  istork broun gauuals braan bﬂuig natte

ohwilpe | bmta--5 ; P | ; . . bdraun
wang  (beTt | : ; ! " { -

o, b . x ; i

T T t i kS £ )
?02?993; L= 180 | « 1n 160 = #n 86° . = 1n100°
i ' : 1 i " | l
-aw?——-.-———m,&‘?—f——!sﬂi’—y—tg;f | 19,5
' | i ' . .
Xndezott = lIno' R i [ - 0
L | i :

Alle 11e vurden b%ein Lagorn tribe,

Versuch 24541 Die gleicho Eeihe, hei 140° durchgefinrt, ergibt
nach 12 Std.feln.n bessersn O, Test, aber hitere VZ (0,70) und soh
sohlechteren CJ Zest (5).

A/5 200000 VI 5, * Durdhschrift
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o) Oronosilpeicadlgnz: *Win 6% RotdeBl wurdo mit § % gee
braucitorn frenozil 7 itd. enf 235° arritat, £1ltriert nnd

im Veiunm bie gnr Trreictong der

dectilliort. suvcbente 6 pass

-

48 Ctd. unter 52 {chata

sl btcluclel sack Lug . be von V.l &

kot 160° gerlhirte

Alipengeviecoctitat ob_

L owurde dan Tl wilirengd

2496
Trsben Poxbe dos _— - O, Teut 145° Cu Test
nach “Yez iewnit 24 h 150
a tde Sﬂlb "\)2 z ,3‘ in_ li}, . n,‘,’o '180——4““-‘4‘)5"‘“
4 " tiofgeldb 3,02 1,17 " 18 v, 9,5° 180 v 495
8 " hellbrmm D503 T3 7 1es e 11,00 180 4
15 - broan 9,03 J551 " 180 . 12,@° 157 ¥a e
28 " pothe o 1404 Uit 1ty 11,1° 170 5
46 07 Slofrothre .96 0,46 1m0 . 13,5 1, . s
.

AS 0000 T 4 0. 20002 Gor:
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ha 28
! V.
Vorse !ire 2493 v. liovember 38
<} G ha 1 A0tdsll aus Batrinh wurde mit 5 %

Cranoril 7 fide euf 2357 erhitrt. #1)t-rimcton Lir 2)e

£s) lingntallan da- LhesColnnaalontaktane  forp *ldarohtriinkte
Filterik:chen von l.) wird nit 6ovinl Granocils'l sas l,) uia=
dor ver':i::cht,’dass das Verliilt iz 300 trookenes Grznogil
1050 GrunocrilBl err-icht 1:it. orhltet it

e) 133 mg . ch=olel Je 17w 2 hrore

b) ()7,‘\ n » 0 L]
1 td. anf 140° wma filtriars hai 5a° welizohand abe Retde.
Lilx 3.) ;
3e) Uchuwnfein dos Cringaslllece Gum:un le) horgestollins Orae
20ciI8Y wird mi: unz.or 2,) Covoinonee Lelruncuiliont. kXt ope

hitzt:
. 2493
S : 1 _ 2 -
o - ==z Ushwafel melr . chiwefel
Grenoeil”l sac 1,.) 493 g = VT £00 £ = 130 %
T=Cranocilrkontzkt eur 2,) 284 g uve 2@ 294 4 aus 2 b
dohe Je 123 g "1 derecinet - 4 gy 12 mg
arkitzon Z - td.153° 2 ttd. 150°
-bestiilat 16,6 ¢ 12,7 %
Retdell AnuBeoute 5hel % BT gm <
" ‘:5 Q f‘ »6 6p5 ]
e nZ S5} § g2
" vz Dy 1) Je14
- Oy Teet o 15° ; 1,5 bic 305
“ 3, Teut 14°° ~ 180 ftnes 6 180 #in. + 7°
5¢) Hnor Y140 SiRrR Legoerune A.Itarzmuaio_g_z"S Shie 1509 '
;OZ, aufge::o:msn_ E99 7 11,1 ¥
”1§fic!::1f1ff + ‘VD'D 1 g Ege =
TRV 325/ 11,0 1,2 '/ 3.5
+ o Y923 : Oy 04
Tasser /1 35 S 1,2 GC’J:B V3 /0,4 cma
o

AT 50000 7 40 O, 2092 - Grorsc
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dachbestandel ter 5°-Dootillat P 613 wnrde it 0,009 £ bie
0,2 ¢ : 4 gogsbonaenfalls auchk nit einsm Aeschleaniger, vor—
gcetat und %10 zu 24 Stde botl 160° goriuhrt. "roben wurden
nach 1y 4, 7, 10, 16, 24 Std. entnomeen uni jowseils im
Vake mit N, 20 ¥inuten lang bei 150° durchgeblasen. -
ausgangasl P 613 hoite O, Tent 140° m 1n 136 e + 20,5°C.
Anbeli die Terte Iir dile sushedblassnen 1, 7, 10, 24=Stde
Pxiane

Gel2 A & De32 1 & Jp0l 5 % 04008 <
Py i loun : :
‘Versuchs—-r, : 282% ' 2845 2826 2848
Je 120 g 1 mg B 20 ng 20 g 10 mg 5 ng
" ng Mphonyle
panidin : 12 ng - : 5 2y &
1. 1 stonse 163% gow foln, 25 #ine 155° durohblasene
v 2474 2637 392 Ze28 '
,Cu _Teat 152° av | - 6 . &, 4 : 4 -
S,Test 1427 189 Teal3g5T  1BY e 4 3,20 Tdi 4 v 13,7 18 Te o 3,6°
Sex—ch ] LnE _ gt . gus gut

+

dure: higosrne

Je11 5,14

Ca Test 15 737 445 5 905 245
0. Test 142° 8O e 3,1%  ym0 o 4 o 27 o o : 2.

. Gerneh Hn B schuach gt © gus : gut

Te 10 tde 1532 ic%:wefeln. 2. #ine 15 " turciblasens

Vi Dol 1937 Geld  Gll
Ca Test 150°nv 4 5 3s5 2,5
9, Test 14°° 180 o+ 3017 170 ve « 19,0 18y vy 3,6 1m0 Meo 15,1°

Garuch sunarlieh gut gut gut

4s 24 :tade 160° sohwefel: _ ‘
Va Tedl ! Dy 3t Jel& Vg7

n Test 152%mv 2 134 3 2.50
C, Test 145° 160 Pe - 6,47 120 e 5 7,6° 124 10.19,67 1SS e 19,3

Gor=ah soruach GhLaare gt : £ ¢ : &at
A/5 200000 VI 29 ) . lieh | Durchschrift




Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausaen-Holten

ZabeZaln sines paghRelecéSLAMR.DeNtiLiatee it -
sasclissssnden 2ursialagsoe

In 2 Parsllelversuchsn ~urde ein ua,-boxmanm“o
Dentillas alt 0,02 £ baw, 0,01 % £ 1Engere Zois det 160°
gestiurf, Gann 20 Mine im Yokuum bei 150° ntt X, darchge-
blasen. lagerung = Jlas und Pantsters

[ Y ! 2
002 & & . . Q903 ¥ S

)
i
{
3

:\‘emehl- Nre ; 2839

20641
machhetandeltes S°Zestillat ) 5500 £ = 100 € ' €000 g w 105 £
;Ec:wctot ‘0902 5 w 1ol g, 106 Sim U8 g
“ipkenylinanidin 0001 % @ 0955 8 L4C03 X w Cod g
lerhitsen | 8 ttde 160° | 16 Ztd. 160°

“abgeepaltener N5 15 5 = 29 % doa 5 -
.Vo % ] ]
g e Goe
vz OpLO P Uel?
Ssyach - : | wie Winaraldd 'boccer ol 3
_ on Tant av 15¢° ‘ 4,5 ; 3

]

; : Llao Konde sox | Glao Fantstny
{OpTest 150° nuch 4 Komaton  180°6s2” 115'1%,2° |156°2.:,2%008%15,2°

o

Alterms naot 1 & std. 150° :

Ta1luse 6571 boo 1 1758 1 785 1

I Mpdlewmg Vo, v8F T s @R u 14 5 L6

! us L Ged S I 1.8

i v . 846 248 ci G543 L

, R E.L‘E“?.ZQ 2.??"9'2 .?,19"?'4’ 2’;3"52,40
! v+ X , . De0T_ L 0,06 | Se2d o Ogl?7

| 0 gobildet o Lsed  Lled 2900 1.4

A5 30000 6 40 0. 20514 GJuTB2 Durchsdhrift
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Sxiiaesn. von gakelandelvvn Setdedl ag¢ Gl und.

Das undehendelte Mmtdsi: 1596 suw den Betricd, Ypo = 10,77,
wurde naaheinandor eret ait slfl, wed Tobwefel bei 170°
ungesetss, dann sntohlors, 4 o3d. smfl 260° orhitat und

im Vakunm @ectilliterS. Ande! 3 Qo -mrtige Versuche. Clase

PPEFEtnre

: p . 2 )
D — 2adt.5. ' .91_}" g & G'%-Z-“
Vorsuchés <xe 2895 ; 2665 -. 2897
: A R 2 P ‘ ‘30 tg Semzmclprobe
‘ a ; 0975 ¥ 0975 & : 0475 %
?sczmm * ' 0D f w200 g I Gl F m IOU g D) £ = LU0 =g
Xontak3sl nen | Ced ¥ * Sed £ 1,5 &
'315“8{,?'/1‘% g 1 - 5 26 ng -
] &) M . - s " e o
1 erkalten b .. . 5Be7 % S 987 F - 977 S
e} b ° _
lab s 2/130 g TN - - : -7 =g : -
5 Vaknug ! : . .
Rotdo*l srsdoutp 95,2 # EXFY S 3644 4
[ % Yeg | 11,3 | 11,5 ; N,-
L e uz L 0,08 [ IR . 0e 04
" ; @20 | g7 : 0,09
Ca Teet 150° 5 j 2 1,5
9 Tont 159° {180 Xe + 551° . . 180 Te «1595° | 1850 e o @0
Goruch ; gt i sut gt
‘ 1 6 8 @
lmunilute 585 1 ’ 1050 1 : 1027 1
{mwcmvsé. v 8% .3 . + 1o #
| s : . De5 : 1,5 : 146
1 v 145 ' 508 : Ted

= T BeIB5T E,17 =49 02 Fp22-0TgR28 m & D03 | F92B - RedZ melgld

J B, 0 gebildet Go5 com’ ) , 098 ca® 1 3¢5 om

A/5 300006 40 O 20314 GOTee Durchschritt



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen.Holten

AbS HL

- or/Mm. 5. Juni 1940,

Herzn Dr. Goe thel .

-Mrifrt:«mtormm von 3 Olproben.

In der Anlage fibersenden wir Ihnen die Dntersuoimng
der 3 uns thermittelten Olproben asur Alterung. In den Kolommen
4 und 5 sind die entsprechenden Zahlen fiir Valvoline bew. fur
die von uns im Oktober untersuchts Mischung aus 50 Teilen J1*L»
von Heereswaffenamt und 50 Teilen 01 Ihres Betriebes angegsden.
¥ie Sie sehen, ist die Wesserbildung etwas. vermehrt, wihrend
die =nderen Alterungssahlen sioh im Rahmen von Valvoline bzw.
Ublicher Jlmischungen halten.

Ich wiirde immerhin der griSeren Sicherheit wegen
auch noch Herrn Dr. Schanb eine Probe -sur motorischen Prifang
mpnmhlachﬁdcn_vorliogcndan-Unurnchmgon-gImbm‘wir, B

A/B 200000 VI. 39

dag das U1 ohne Schwierigkeiten verwendbar sein kBnnte.

Durdhsdhrift



Ruhrchemie Aktfiengeselischaft
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&Qut und Al terung nr-oM Ole.

t’

oyp . Eigentl TS 4 Valvolins 'S0 T."L* HVA !
' ﬁbor Ca i XBH . 50 Psunbehendelt
£iltr. ynine | T11tr1 | :Synthesedl
s " | ; ] _

) 9 %est 150° | | | :
P atiog 4d 150 M.19,7° |48 X.20,5° | 38 %.20,1° | 180 ¥.8,3° 180 M. 7°
:xnn.z.u ! 100 Min. ' 20 Nin. | 10 Min. & 180 ¥. ' 180 Mine
i L 1 A

f } ' ) N K

by u_cm_m_a_u_m;_xu.az&m | | -
o, sarienl R D e e e N L oy
knnnuft i 3831 976 1 | 1300 1 2 sso1 | 3791
; ' . I '
#Veg 5% 133 % |- 12586 i . 3% .. . 2%
! i !
| HZ L 0,6 14,8 | 16,6 ; Ob | Oy
Uve 41 | 39,8 | 50,2 t Ld | 4
px | 2,37 2,41 12,26 3,20 IE.zv 3,39 12,23 2,26 | -
px L 0,04 ' 0,9 1,12 i 0,03 l -
iu.,'o abgesch. 3,5 om’ (8,6 on’ ! 10,- ow’ | 0,4 om?’ } 0,6 cm’

- , T ¢ - ’
o1 - 0,8 OB he4 CB> | Sem o’ { 0,1 om’ ‘ 0,3 om’ |
} - 1; . - i "

A/6 200000 VI. 30 Durchsdhrift



4.7.40.

Ruhrchemio Aktiengesellschaft

Oberhgusan-Holten
AbSHL =0l./Pxe

“Herra Dr. Goe th el

Lts tersuc von 3 31 b

In Erginzung zu unseren Bericht vom 5.6.40
geben wir noch folgende analytische Daten:

2929

Einheitsdl ms Eigendl TS 5 Eigendl TS §
tiber CaCl

unfiltriert {tbher Ca012
£11tr.S, nthese~ filtriert
B 81
Auvgang ;
iiarzasphalt . 2,0 ) 2 ,_1. _ 1,7
.Conradson [ 0.18 . D1l . Osll
E °
N_nach 0,Test 150 o
- Vso . . 10,0~ 10,8 . 10,9
}:¥4 0.13 0'6 : 0.6
vz 1,24 1,44 1,5
‘Harzasphalt i SeT ! T 9,2 . 9,0
.Cénradson 0,22 0,15 0,15
‘51 nach 6 Std. 160° Alterung
+ ¥5o 1055— —23;38 ——2259
Harzasphalt ' 8,2 . 30,9 ; 31,9
Conradson 0,32 j 1,1 1,0 ,’,/

A5 3000 6 40 O. 20514 GTE: Durchsdhrift
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ADSHL = Cl./7%.

Herren Professor Y a r S i m
ire Hajenann
DMrektor A1 Derts
Ire Goeo s hel
Dre Yol de

teasftfe

S0it dom vorigon Johy ha$ die Pirems "Ostdoutcohs Koromik®
Hans Hlitohon, Prankfurt 8.d.0e¢y verschisdenslich versuoht, i
ihes Produkte dei unc einnufihrene = Im Hachfslgonden ‘
drinzon vir verglsichende Versuche, die «ir mit den deson=

—ders empfohlansn ¥arken - =
Bleichton tre 7 “naturaktiv, intensiv anfgeerbdeitet®
und Blolohton li¥. B 'aktiﬂctt, genshlon”™

einerseits und mu audorcmtec Q¥ ahfltrton. fjierdel
. % - e Yersuche cind

anr Anle 2 u- 5 Wmuc. -

I
Das Sohuttaowtcht Qor drel Matorialicn, rolustiv gemsoen
_uroh lose Schittung im 200 om =Gefliss, betrigts

Toneid 74 &
Bleichston 7 130 g (1)
Blofokton 8 80 g

plton es

Ein MotorcnwRetdocSl warde mit 2 % boi 90° gertihrt. Hierbeti
zoigten Zonsil und Bloichton 8 die glcichie mufhellsmde ilr-
"“kxung und liessen sich gut filtrieran, wihrend die Erde Ir.7
gelwicher wirkte nad fir dio Filltration die dreifuohe Zoite
dauer henttigtes Durch voraunfgshende Trooknung wuarde dleces
3114 nicht verinderte |

A/5 200000 VI. 33 ) - Durdchschrift
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e Elatlags sal XinaS2ish sxaltorts 1e (Aolel)

Lisst nan saf ein 01, dessen Verseifungosanl duroh Lufbe
botandlong kitne$lich in die Hike gotrisdon wurde, die vore
sohiesdsncn Zyden einwirken, 80 beodechsos man bei Tansil Adie
stirksto regenerisrende ¥Virkung, VZ sinkt won 0,61

dureh Zonsil aufr 0,25

® BRetohton 7 ® 0,26

® Boeiohton 8 nay ouf Cp33.

Die el dor Synthese aufallende fast codwurz 8sLird%e odore
SohichS mums sur ZerstSrung der in ihr golisten A1CL =D)L=
“verbdindungzen dEws mur Tntfertimg der oitgerissenca Eontuktsis
anteile mit footor Sods, Natranlange oder such mit BRoiche
ordo bohandslt wemden. Analyoe und Forbde dob naoh der Vak, —
" Doctillation exnltonen RGkntdstlos geden ein Hass fir die
chewinohe und sdsorptive Tirkung des angsvendten Beinigunose

mittols. 2lorbdol wurden die 3 3loicherden oingesetst. Dls
Brgobninee dor inle2 =o0igen, dass Bleiohton 7 wenisay
sorcetsend und anfhollend wirk: alo Tonsil und Moichton 8e
Is Reinigungcoffokt, ousgedriickt durch VZ wund Conradson,
fihrt undbedingt 4as Tonsile

e Tatohlorung erfclgt nach dem won uns ausgeardeitoten
Vorfohren in d-r Solse, dsss die obere Schicht oit oinem
Camicoh wvon Bleicherds und Zinkoxyd odor Eagnesionoxyd oder
‘Zink einige Stunden auf 170=180° erhitat wimd. -

4ng der Anle5 ist su orsehon, dass Tonsil woitons die

beste Tigoung bdesitzt. Der Chlorgebnlt in Retdssl sinks

| -3-

A/5 200000 VL. 39 Durdhschrift
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Oberhousen-Hollen

xi$ Toneil sur ea. 72 og/kg
" Bleto2an 7 * 215 =
® Keiohton 8 *« 39 =

Aufgrond der Worltegenden Ergetnisse bostoht kein Anreis,
die von H, Matchen onpfohlenen Produkts im Betriod dn=
safihran,

A/5 200000 VI. 39 Durchschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft imlage L
Oberhousen-Holten S ——

ds_Risizhen elnes wndededdelten Olsss

Jeo 500 g eines noraslen Hotomlnuim der Olanlege BB
warden mit 2 % Helctmittel 20 Min. lang boi 90°C gerihrt,
dsnn £iltriers. Iie ve schisdsnen Trden waren vorhkex nionhs

£o8rocknes.
) 2900

: 1 ;‘ 2 ‘ 3

; x nio b:$ Hleicht Ar
ARSI S S N
Pltrationssess 4 fne 6 mn, 4 ¥ine
Parde hellbdrann : draung dunklex hellbraun, gmu

' als It )

Tongil) wie 1I{Tonet

1

Daroh Trooknnng dsr Yrden wanrden die Zxgebnicne bexgl. File
trations-eit und Parde nicht az&dindort.

1500 g ¥otoreneRutdsSl wurden 1 Etde. long durch Bshandlung
nit Luft bei 60°C gealtors, sledamn sls Gegenmsszsnchne 20

Mine leng mit 3 £ dor verschiedenen Trden doi 100°C behane
delt. Durcohl dio Infteinvirkung »=ar

HZ ant 0,08
¥Z anf 04,61 atiegane.
N Tomsi) Hloiohton Sre 7 { Metonton Ar. 8
: ) on &% !
R T — - ‘-“'-:—,L - - —
Finsats gezlte’d 500 g | 500 g i 500 g
Miltrotionszetit K S Min. ‘: S Mine i S “ine
AZ nachher f 0,11 ; 0,13 ! Os14 |
: 033

&

vz ' ow o 0425 | 026

A/5 200000 VL. 39 Durdhschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschoft I —
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Alks Eixes. siusx aschxshendelden. shersn Cohishts

for Zersetaung der AlGly=iolverbin:ungen und Aufbesserung des
durch Vak.lestillation abgetreammtem Bmtdslles warden 3o :
1000 g einsy it AlQly anchbehandelten oderen Schioht 20 Xine
lang mie dei 90°0 mis S £ Xotcherde dehandelt.

- 2900
! 1 2 s :
Tonail } ZRedcuton 7 &oichm-a

Flsrationesel s ‘ 1 5td. 9 5td. 1 &ta,

P4l terpaplior gmohmlq 3 =) 9 nal . 3 mal

Destillat C30 % 30,1 3045 ¥

Verlunsct . Os7 % 094 % . 096 $

- RutdsSl ¢ 6942 £ 6995 < T 689 &

i9) Retdodl, | ’ !

FParbde w. xlar ' dunkely unduoh=: irmn klar
: nlc‘*tii‘ Eeden- vie 1 ( Tonsil
|

Voo . %% | B4 8,1
RZ I 0903 , G35 0509
A 73 . ﬂsu,———,——o,se ——Q g 24
' Conrsdson T Ogl3 0N " Dyo14

A/5 200000 VI. 29 Durchschrift \



Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberboum-Hol!m

le:ahbocmtO.?) xnd naoch
mmﬁor'ommgduwioohi
*ntchlors, dann in

Sdzoht‘htrug Je 2000 g,

Valunn desting

nohandel te odere Schight
edonen Hoichmittel erst
orte Dor Zingats an ob,

2900

‘v

2

. Bletohton 7 |

' k §
Tone1} , Boiocktan 8

3

Destillag 1, 2 & Tes 5 0e5 %
Gewiohtsverl ung 0e5 % _ 0,8 & Ce6-%
bcz-t&ltnt 98_;3 < L 98,9 £ 9849 &
fidtriert ; sat gc:lecht gat )
&) Yakelsgtidlgsion
Dentillat ‘ 29,8 4% 26,6 % 30,3 %
Veriust Vg4 £ Ce3 & God %
kmm ‘ 63.1 ?; 70.‘ s 58'2 #
SlEGkataRion 1, 72 mpks ;s me/¥g 395 =e/%g
Faxde ' ne)lldramn rothraun eiman—aunkleroYs
g iy trabe 1 {Tonetl),k1er

N ! ‘8,1 83 8,2

- 50 ' o 3 Q9

Flpks, 228 229 230
- Conradeon - 0el3 & Dp17 & Ood3 %
0,%est 150° 1n 40.4,20,4° In 20 1,19,4° 45 24 7e19,8°
B I.Zets 10 ®qpn, . < 20 #im, { 13 dine

|
Durdﬁschriﬂ
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Ruhrchemie Akfiengesellschaft 30s5040 -

Oberhausen-Holten

ADSeHL - Cle/Fie

Herren Professor Har t 1 n
Dre Ragemann
Direk$or A1 bDerts
Ire Goethey
Ixe BEochaude.

Der inftrag, durch Eyntbese und Nachbekandlung oin Fluge-
51 it der anssergewlShnlich ntiedrigon Polhihe won
VPR = 1,60 A

herzustellen, konnts mit dem normalen grsokbdonsin dor U=
‘maac.uohtwmtnﬁn.—«b~mdaﬂe‘ln;ahr“’éﬁ‘“ﬁs-
gangsmaterial verwands, dss durch Kracknng von Saltpreco-

51 gewonnon ware - o
I= Zusemmenhang oit diesen Arbeiten habon wir in Laboratoriax
dio Prage wntersucht, welohe Vorinderungen das 01, namente
1ich hinstertlich dor Viscositiitapolhthe und des Stooke
punktes erfihrt, wenn man Yostiomte intolle des Kraokbengins
durch grobs Destillation entfornt und nur gewisse Siedew
fraktionen in d4e Synthese einsetst. Die Rooultate sind

818 Anlago 1 und 2 ersichilichs =

lo) Synthoad

Das undestillierto Bensin siedets swisohen 30° una 220°,
P RS w 138

A/B 200000 VI. 39 Durdhshrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft -2 -
Oberhausen-Holten

%s gingen Uher 5 Vol £ s 57%

Da die orste Umoetsung nit Aun,

e 9 8 s 8

WEE3888¥85

67

L
101
118
142
160
174
188
205
220

kein vollstiindiges Bild

€1b%, haben wir berwiegend das erhaltens Kontek$Sl nosh

1 oder 2 mal sur weiteren Synthess versandt. Brfahrungse
-geniss -gillpt 419 -2agel, -dass-die-Polhdhe-sinkt, 8180 -vere—
bessert »ird, wean in steigondem Fasse dis nledrig sicdenden
Anteile entfornt werdeon, &.he der Sizdeanfang gehodben tird-
Die Zahlen dor Anle. 1 bdestiitigan dlese Ragels )

Exs Sigdelage '&é‘.’ﬂ Y.  Steogkpunkg
S undestilliert 100 1,81 «39°
7  aver 75° 86 1,70 =40
6  tber 100° 7 1,70 38
8  ubor 140° 51 1,65 =46
13 aver 175° 29 1,50 ~41°

¥an kann cls0 nit dem normalen Erackdonzin dle gewlinschte
Polhths von cae 1,68 erraichen, wenn man nar die hohen
Praktionen polymerisiert. Fruktionen mittlerer Siedch’he

wie 100 = 150 oder 100 = 175°

VPE = 1,70 biB 1,74«
Eine stetige Veriindorung des an sich guten Stookpunktes
konnte nicht doodbachtet werden.

A/5 200000 VI 39
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Ruhrchemie Aktlengesellschaft
Oberhousen-Hollen

2¢) SupSuarsn Zis Jntallen. dee aus Zalturesst)
' axkaltenan Kxsckbsosings (Anle2)
Bier sisdete das Ausgangsmaterisl swiochen 36° una 283°,
2« 19°%, N »
X» gingen Gbor % Vol £ d1s 72° -
10 - a2
20 = 105
30 - 130
0 * 165
so - 207
60 233
70 - 253
8 = 270
90 = 280
95 @ 283°

Jodeor Bensinstreifen wurde sunfichst mit Lrischem Alﬂ.’.
‘dann mit dem anfallenden KontaktSl umgesetst. 71w erhieltens

18  undestilliert 200 = 1,60 -33°
19 tber 70° 95 1,58 44
20 tder 100° 82 1,58 45
21 dor 150° 64 1952 =41

Tie ersichtlioh, exfihrt die an sich vorzligliche Polhthe
durch Vegnahme der tiefsiedonden Antoile eins mnf geringe
figtge weltere Verbesserung. Bs ist uns in dor Zat gelungm,
anz don undestillisrten latorial 850 kg eines Pluglles

von der Polhihe 1,60 su orhalten,

A/5 200000 VI. 39 Durdhschrift
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Die Btookpunkte werden aQwr ch ale vorsufgegangens Destillation
nieh$ besinflusst. Sie ltezen etws in der slelchen ganstigen |

Durdhschrift
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Ruhrchemie Aktiengesellschoft
Oberhausen-Holten

Smshess wou_Rust) sos Sisdastreifsn des Kxook-
<RGEInS. IRune S19.

In 13 Versuchen wurden je 1200 g Krackbensin verschie=
dener Slededreite 11 Std. = bei Kre 9 und 10 wihrend 20 Stde
= bot 100°C umgesstst. Atmosphiiriache Des$illation §st 200°D,
dann Vak.Destillation bis 280%(Dampf).

2909
¥ 1 : T X -
Bensine - Entalysator ... 'inse  / Florm= Stook= VPH

sre ibeute & °° .punkt : prmrt ;

1 unfestill. 5% - 13808 21,4'273°  =36° ‘1,78

‘5 . 2% 1 4697  119,91275° : =39° 1,8

oE = —2 % 5 4148 (- 23pm293% —— wgl—i 1 TE———

- ; fo 2t 2ag IS 50 A G

¢ H ] ) ) T L 4 .

'3 mer7s® . 5& - 30,6 '156290° | 40 1,78

T L2 d 3 '45¢5 15,4 2847 ' 40 1,70

— . L | ! r Lo

: ! | ' 1 . .

2 mder 100° , 5% - ;31e2 11545293 =36 1,70

.6 . - .2 2 14392 15,5286 - =38 1,70

jo* o . 22 6 140s3 11651290 . =45 1,67

| - . A AN AR Ry R A Y

M1 100 bis 150 | 5 % = 39,1 16,8 220 | =42 1,74

: ' | . : i . I ) ) .

 —— ; : % - 4 l

v | i ‘ ) T

12 t00B8 175 ' S5 ¢ - 3348 15,1287 | =40 1,70

| 4 iuber 240° | 5% - 2504 15,6 292 | =40 (1,72

;8 4 2% 4 3808 14,2250 | 46 21.55
y ! j -

13  [tber 175° . 54 = . |73 | [18,2 325 -41 1,60
: ! bbb

x) Douer des Umsatses statt 11 Stde 20 Std.

A 15 200000 VI. 39 Durdhschrift



“ Ruhrchemie Aktiengesellschaft Anlage 2
. Oberhousen-Hollen e

~RSoEina. Zogoe D

Krackbenain war sun Xaltpreasdl Sewomens -

In 8 Versuchen warden je 1200 € Kruokdensin verschiedensy
Sdededrette 11 Std. lang doi 100°C umgesetst. A
beatillasion dis 200° (Dempf), ann Vak.Destillation bse
280°%{2.)

2909

Coo ] . ' '

14 | undestille | 5% - - [37e5 | 20,3 | 333 f-«° | 1,58

T . 2% 14 i47e5 | 16,8 | 290 ~43 | 1,60

bl i | e

ST mer 70° | 5 £ - 378 | 14,9 | 257 w0 (1,:

19 . - 2% . 15 39¢6 | 3.4 | 287 =44 j 1,58

: H i ; i RN

I —

! i { : ? f

16 iaber 100° 15 % = (311 [ 13,9 | 306 =45 | 1,58

20 | - P2 g 16 - (42,1 ! 13,3 | 301 =45 | 1,58

i i i : i j ; :

¥ j o X 1 g f ] ;

17 ‘abor 159 5% - 298 11,7 | 317 40 | 1,5

2, - [2 % 17 40,8 ! 17,2 © 306 =4l | 1,52
] i S i

A5 00000 VI. 39 } Durchschrift
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Ruhrchemie Aktiengesellschoft
Oberhausen-Holten

yﬂb‘c!ﬂ: « Clo/Fke

A /5 200000 VI. 39

Berren Professor Y e r ¢t & n
Dre o goemenn
DMrextor Al dberts
Dr.Goothnl
Dre V.‘Ldo.

Im nnohfolgenden derichten :1ir idber die lor: tellung
van Flogllen eus oderer Schicht oder Rickstandstlen

wittels ver-ot:iedener Mongen AlCly bet 170 bia 200°.
Besonders interessieren die Fragen,

1) welchen FinZluns das 4nggengonaterial euf die inwl;sen=—

worte des nachbabandelten Flug8los « nooentlich saf die
—Alterang wmit Suaerstoff = hnt. 5 8tellt cich heraus, dass,

das Anfang 40 erzeungte Betriebzproduxt ein we.entlich
ctadbilerss “ndprodukt ergibt sls dns Herbet 39»__2*1955!:
stellte. ' o ' S

2) ob durch extreme M.Ol,-Bolmndlxmg analy tisch ein Sondere
offekt siohtbar -irf. iMe Frog- emee hincichtlich der
tausrrtoffestigkeit vorneint wardens 41z thermicche
Stobilitét ullerdings wird noch um einige T“rozente ver-
bessert.

l.) Ve o) s 2 19} ., 1t
(Anlage 1 bie 6)

Im Juli vorigen Jahres wurde in der Betriebsanlage der B
nqch eine Hachbehandlung nmit miasigen Nengen (0,75 %) 2101
durchgefihrt. ®in aus einer sslchen oberen Schioh: dastill;er-’
tes Flugisl K 1650 gibt die anal,venverte der inl.le. Xach

einer 6=stindigen slterung mit Sauerctoff bei 160° selgt

das "l e

D
Durdlsdw_iﬂ
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Oberhausen-Holten

Etndickung ®» 91 bis 222 £
vz -“0 P
*+ IX w 0,75
Tasser abdgesch. = 4,4 bir 7,3 qc-’

Um festzustellen, wie sich die ZxhShung des Ala’-ﬁu.tsu
iber 0,75 £ suswirkt, wurde 1lt. Anl.2 eins unbehandelste
obers Schicht mit 0,75 und 1,5 £ ALCl, anf 170° erhitss.
Der Conradeon dloibt suf dem gleichsn Vert, die Jodzahl
sinkt naturgemlizs. Die Zaklen nach der 160°-ntorng liegen
wohl etwas ginstiger, sber doch in dey Crissenoxdnang

der Anl.l:s
13 Z Sad X
Eindickung 158 # 207 £
3 ] 4548 40,8
+ IX 9993 O,
Yasgsor abge:che 91 cw’® 746 cn’.

' Dus Oediet unter 0475 % streiften wir in der Versuche—
reihe Nr. 2802,
¥ir erhislten:

D23 X =026 5 _L.L&Qg
. Jodsahl 86 : 64 3
———Conruayon Co17 VelB 033

¥an beodachtet alst hier ein insteigen des Conradsontestes
oit steigenden 41C1,=Pinssts. Ob ec sich hier um oine
grundsiiteliche und reproduierbare Erscheinun. hendelt, muss
men bei der oturken Schwonkung des Conradsons in den sonstigex
untersuchten ‘lprobea des-eifeln. =

Intensiviert man die EBinwirkung des 41Clyy indem man oin
boreits nachbehundeltss Betriocbs’l erncut noch sweimal der
Einwvirkung wvon @,5 bis 1,5 % Alﬂ aussetst, 80 ergoben
sich daraus unter erhabdblichen Vv-rlusten die extremen "le

A/5 200000 VI. 39 urchschri _3.
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

der Anle3. Die Analysensahlen der bei 160° im Scmerstoff=
strom gealterten e seigem, dass oine weiters, susits -

lichs Verbesserung in der Stabilitis micht eingetretm

188
Rind{ckung 87 vis 122 ¥
2 37 * 43,3
* X 0.46 - 0.82
Yasser abge:che ‘593 ™ 8,8 cn’.

So unterscheidet sich demn sagh die Analyse eimss 1 x

wmd 3 x mit Alﬂ, stabilisiertsn "les, ¢ie detdew in Yengen
von 100 kg hergestellt waren, praktisch nicht voneinandey
‘-nlo‘)o- .

Trotsdem darf nioht Vergesaen werden, dass an cich die
olnpeligs FPinwirlomg des Hetallvhlorides die Tmpfindliche
_!,O.iLdnJ.vnthomomn_Alu—gegea-—huaaor&mntotr“th““‘““
Sehr erheblichem Unfang beseitigt hat. Dieser 8rosse Untare
sckiod kommt Uborreugend durch die Alterung bei 140°

sum Ausdruck (Anle.5). ' : '

Hier gehts
dis Pindickung von 83 bis 100 % auf 0 bis 5 %
vz " 27 " 37,2 *1,7 =o,a
das oxjdat.Vassexr " 5,6 * 5,8 cm’ " 0,29 = 0,07 om>

sarfioke

Demgegeniiber sind UntersciMede in sonstigen Analysendaten,
wie Conr:dson und Harzasphalt, unter Barucksiohtiguna derxr
bet den Proben hsobachteten Schwankungen, nicht festzu=
stellen, ‘

‘ Durd’l‘sd'lriff
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Oberhausen-Holten

2.) Yersnahe ialunx 1940- Exxsichie KSabilitiS sehx xxoes.

(Anlage 7 ¥is 9)

Iie PFortfihrung der Yersuche {bor den Degembdor 39 himsus
mit anderem Betrieds®l ergadb mm aie nbotmohcna. Erkemt-
nis, dass die Alterungshestindigkeit montlich vmokriobon
weyden kauns Da €ie methodischen Bedingungen oder Apparate
in keiner Jeise abgelindert wurdon, mmss dieser Effekt

in einem fmugcm Ancgangatl su suchen seine

E. vurden Mengen von 0,25 bis 1 ¥ ncn, einmal odsr sweimal
bet 170 bawe 200° angewandt.

Das Ausgengsdl hatte Vg, = 10°F. Um zu sinem 20 er 01 sn ge=
unm. mssten 48,7 £ entocprechend oinnr Ausbeute von
—535 L akdsatilitert werden:

Schen bei zweimnliger Behandlung 170° mit 0,5 X und menr
21C1, wird der erreichte Fortachritt ersichtlich; die bel
160% gealterten Sle haben (4n1.7):

Sindickung 45 dioc 48 £
) 2] 18,3 " 22,3
+ IX 0.36 bt 0.40

Die thermische Ztabilitiit erreicht destenfslls 39 % dezogen
auf. 750 . .

Gans hervorragende ilterungssahlen werden erreicht, wenn
die Temperatur von 170° ant 200° gesteigert wurde. Die
einmalige dww. sweimalige Hachbshandlung orgad folgende
Alterungs-ertes alc Messgahlen fiixr die orrazchto oz-smbiu-
thit (Anl.8 und 9):

Durdhschrift
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Oberhausen-Hollen

eoinmal sweinal
~ABle B Anks 3
Eindfokung 1bis 10 % 1 s 15 %
L2 202 * 302 0p2 ® 2,6
+ IX 0905 * 0,10 0e01 * Gpl2
Tasser abgesch. O = 1 eu’ Ol ™ 046 _’
Therm,Stabilis.V,, 87 = 91 % 32 * 96 %

Der erreichte Fortschriftt gegenider &en im Herbst unter -
suchten “len 13t enovm. Demgegsniiber tritt der duroh die
2.Eachbedandlung erzielte Zusatzeffekt kaum in Zrecheimmgs
erussert =ich ia einer geringen Steigerung der thermischsn
Stabilitiis. :

—Bel allen 12 len der i:le 7-%is-9-llegen Conredson ond —

A/5 200000 VL. 39

Horzcsphaligehalt in derselden Griiessnordnung.

Aus den letzten Veorsucken 28354 und 2855 ergidt cioh die
Rrke:ntnis, dass bei Mlugblen die Lechbebardlung bei nioht
su n¥irigen Tomperaturen erfolgen darf. 200°C bedingen
bescere Rrgebnisse sls 170°.

Durchschrift
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Bine im JlBetrisd nachdehandelte, entohlorse ob. Schich$ warde
Jull 1939 in der Lurgi LL suf ein 1Ser EstdsSl addestilliers.

1.) Anply¥as K 1650
%40 = 0,862 Conraison - 0g42
Vso = 18,35 Harzesphalt wly34 £
V Polhdhe = 1,88 Harxtasphalt w U017 &
Stockpkte = «27° 0Test 140° Jults 180 %e4%, I.zs> 180 M.
Verdarmpfvarke = 1,50 5 " Septe 180 #417,5%Ie2. 130 ¥.
Flpkte - 284° 0, Teot 160°%ull 121 Nel1345%IeZe 90 .

0, Aufnahme 13- % 14,9 % . 15,2 £

‘KUhlluLd 1145 1 - 1211 1

Pindiokung + V50 92 &% 122 < 2 O

Az ' 18y~ 18,1 ‘ 15,9

e . 42,2 f 40,1 , 3593

'Dx - 2,16- — 2,89 2425 - - 3,03

+ X - Ce?3 .. D78
‘Wasser Bﬁseechﬁdon o 4.401113 743 cm 6e5 oOm h

A/G 200000 VI. 39 Durchschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft Anlage 2
Oberhausen-Hollen S a———

Die odere Sohicht wurde August 39 im Hzuptladoratorius mis
0475 £ dewe 1,5 £ AL nechbehandel$, dann sntchlors, dessil-
1%ert und bdel 160° gealtert. - Ansgangsnaterinl ergad bei der
Destillation fir sich das gleichs Ausbringen wic nach der Bee
handlung it 0,75,% um., (Vorss 2811).

- » ; 3 { 2 14 A
! o) A . -
Tinsats obere Sohicht | 4000 g . 4000 g
nschbehandeln '0975% ALCly 4 £88.170° (1,5 # Ac1, 4 sta. 170°
‘Finsats im Vak.Destilla. 89,9 % 88,8 %
-“¥Yaks-Destillint ! ——38yT-% : 48,8-K———
‘RtckotandsBl i 50,7 % ' 3995 ¥
4, f. 0,861 : 0e861
Veo 196y : © 194
. Vv Polhthe ) 1470 . 1077
-  Conrsdson 0926 % : 0428 %
Jodsahl | 37 ‘ 8
0, Test 140° ' 180 M. 3,3% ' 180 e 1,6%C
: ® Ind.Zei% > 180 !, i > 180 ¥
TAlterupg € SEa.160° . F 2 verte .
|0, Aufnehme ! 1244 % » 10,8 %
Eithlluft ‘ 1326 1 411 1
Pindickang + V5o f 188 & ‘ S T;
‘B2 : 19,4 i 16,3
V2 1 46,8 ‘ 40,8
DR 242373516 =40,93 | 2422-52,93 e+ 0,71
'asser abgeschieden : el cns ' P 7%6 on’
! |
Durdhschrift
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Ruhrchemie Akfiengesellschaft Anlage 3
Oberhausen-Hollen R ——

Ein nachbetandeltes BetriedeSl HB mit V5o = 8°F wurde
2 mal Jo 3 5td. bei 170° nachbehnndels, dann entohlors
und destillders,

' 1 2 s TTeoy
: fmr destillsere 2 F i 2 3 1 5 ,f Bedudsd En
- Tnsats 891 1500 ¢ | 25008 = 2500 g . 2500 g
4101, _ - 23X Q5% 2x1% I 2X 15 8
‘erhiteen : - 2 x 35¢44170% 2x3 564.170° 2x3 c4d.170°
VakeDostillot 41,2 & , 3896 £ = 48,4 % 52¢5.%
—Ratassl TSR 568°F | st 5 2 %
V5° ) 18,7 : 17,9 18,2 : 1845
'V Polhdhe ' 1,79 1,478 . 1479 < 1973
“Tipkte ; " 295° . 294° 259° L s04°
‘Conragson ; 0923 [ 0s10 .| 0,8 . 021
Harcaspholt | 3,94 ’ 2,19 [ 327 © 33
‘Stookpkt. .' «33° { «29° - «36° © o -340
9, Test 140° o o o o o
naoh 4 Wonfaten, 55 M+ 1948° 180 111,6° 180 e259° 180 ¥, 4
Alsorung 6 tta. | , |
o e0° i ‘
' &mmmm - 12,7% 11,8 ¢ 14 E . 13,e %
1lufe . 16501 | 16011 ' 14171 | 19251
Pindtokuns + Vg, 121 g 95 87% | 122 %
;Bz 18,7 | 15,9 : 14,7 : 18,9
Nz : 42,4 L 4343 L 37 L 43,2
= | 2924 —. 3,02 ]lz.zs~-'--z.73 2422 2,78 2,18 3,00
+ I S 0,78 0450 i 0446 ‘ 0,82
| ‘ ! 5 | 3 | 3
;;";‘;;;;.;"8“ 8= 5¢3 om 6o3 Gm” | 8,8 o:

A/B 200000 VI. 1 Durdhsdhrift
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-2 w

V5o Sinkt auf 63 £ 90 £ 87 % 84,5 ¥
Flpkt: * um , 146° 1° s° 18°
- -

A/B 200000 VI. 39 . Durdhschrift
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.Eill!l!_!ﬂﬁh!lhllﬂ1nn;.!lnll_llilllllilll;.

Dae suf Acle unte¥ Izre 1 becchriebene 0° nachbetundelte
Betriedatl wurde fm holbtechnischen Hagstad mb 2 mol nmig

Je 1 £ 4101, de1 170 « 180° nachbehaondelt, dann entohlort
und deotillierts (1 K 1695)e Die 4nal;ce, iam Vergletch

£2 dex 13 Botried 1 mal nachbehandelten Irp (X 1650), ergad:

X 1650 R 169%
‘1 x naohbehandelt 5 X nachbshandelt

Dy . Ce862 . 0862
V5o 18435 ~——18,3

V900 - - : 24901 2,93

'Y P uthe ) 1,68 1,86

Flpkt, .. 284° 252°

stockpkte f -27° : ~34°

‘Verdampfbarkeit : 1450 & . 0436 %

‘Conradson ' 0p82 % Oy31 %

Asche : 0,002 % 09020

‘Benz4in unl, 0,019 09G30

Benzol " o 09002 © 09000
—Hurtasphels t 03017 ' U9 0G0

‘Herezasphalt ' 134 : 1,68

— H {

‘AL L 6 = §0°. g 3 verte ;-

Xahllugs ; 1178 1 ; 149 1

Tindickeng + Vg, : 102 % f 122 #

8 / vZ | 1743 / 3942 : 1695 / 41,9

X . | 2920—7 2496 = +0y76 | 2,16 —2,84 = 40,68

Fasser abge:.chieden ! 6e1 Om f 549 cm®

‘ I L

Therm,Stabilit, 330° | |

V5o 8inkt suf f &8 % | 88 %

_ i o )

Flpkte * um | 4 ’ 20

[ i

A/B 200060 V1. 39 : . Durchsdhrift
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150 g verachiedensr Olprobon warden mit 15 1 0,/h
wihrend 6 Std. bei 140° gealsert.

!
? |
l '

e -

~ unbe= ' unbe- || nechbe~  nachbe= | nachbde-
: . handelt ! handelt . hendels | handels = handels
i i : ff j B
Yers. Kr. . 2756/21 2756/17 21;6/1 ?769/2 . K 1850
OLeyps | sus 51 P 451, sus Ob, ob.sohicht ,l.sﬂlcls nachbehand=
; ‘Gestilliers  Sonioht o0 cx,(un. ¥ | (amd. )
g ; | destilliet | (ad) ; !
Y50 | 2449° . 20,4 § 19,0~ 19,- ‘18,38
* i — —" : ;
| | :’ |
{Alterung | j o f ,
E'Bhldiotung;¢ g3 £ * 100 t 2 ';+ 3% , - . &0 *
AL 2T~ f 3742 C 1,7 0,27 0,01
i e e’ sew’ [ o

; i 1Y 0,29 com 10,07 om” |
St 19 - lae - | - —oon®
{npkt.v j 303°/214 293°/181° 294°/201° 301°/300° ! 291%291°

SR

" A/5 200000 VL. 39 Durdhschrift



e enangesallschaf s
-~Ancline onhebeudelter Flugilos
X 1711 ) VYors. 2813/4
' Desember 39 Oktober 39

%20 0,862 | -

750 2041 28,6
YPRShe 1,79 1,92
Flpkte . oy ' 282°

Stookpirts -25° -33°
Vordempfbarkelt = 0,78 % -
AZ— 0302 ¥ -
vz 0926 - -

Congadgom : 021 & - : Qg0 B

Asche - 09004 % ' -
Jodzanl ' 62 : -
‘BenzineUnldsl. 0,02 % -
BonsoleUnlssle 090085 -

_ Harmosphals 2,26 g ' dyms—

A5 200000 VI. 39 Durchschrift
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Zwetwalicg Maohbonnnd) von 10° Batdco) l. 01 170°

Je 2 kg eincs unbdehandelton BetriebaSles von Vso » 10°
warden 2 mal nit AlCly Je 4 Stde lang bei 170%° nachbenene
dels, dann entechlors und durch Vak. Destillation suf es. 20°F

gebrachie

2855

Pinsats Yak.Destillat. 97,4 98,1 % 8593 % 9248 %
!ax.nnunn STeT £ 32,7 % 3509 £ . 46,8 %
Rioks$andst} . 5946 % 652 % 59,3 % 45,9 ¢
: & " 0y860 09862 0,862 04862
Vs 20,9 20,= 1947 1345
V Polhdhe 1,78 1,82 177 ] 1675
Tipkt. ~ 306° 292 296 305

‘Convadson % 030 T 0e38 0929  0y33
‘Harsasphalt 1'97 1'72 1.66 2.27

‘0, Teat 140° 140 #e172,7° 180 Mo 6,7° 180 1.15,«° 180 1.2,6°

* Ind.Z0is8 ! 100 #ine , 180 M, cne 60 !, R 180 M,

W !

0O, iufnatme 22,1 £ 1643 & To= 5 1 8
dhlluft 1360 1 1078 1 1080 1 1101 1
Pindiokung + Vgq m ¢ 15 « 45 48 %

BZ ' 14.6 ’ 8.- 7.‘ ' 10'1

VZ T 34eC T 19,4 18,3 22,3

' DK 2016>2,72 Ryl4—2,50 - 2416 — 2358
+ IX - D956 0936 - ... . G40

'Tasser abgespealton 7.2 3= 2,1 099

'mamgs.mn, 330°
V5o Binkt suf . T3 R 89 # 88 % 82 %

‘7ipkte = um 70% - 7% 9% = 2%

|
A/5 200000 VI. 39 Durdhschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft cmancelons
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' _Einmslige Neohbenondluni von 10° Rssdstl bol 2000

Darokfinsuns analog inle 1, ¢ o 200%Ce

'1X025% 1 X 0,55 1X0,75% 1x1gi ——

Einsats VakeDes$ille 39,= % 9T,7 # 96,5 % 9644 %

Vak.Destillas 41,2 ¥ 42,= % 48,4 & 46,9 %
Bickstandobl | 5746 % 55,5 % . 47,9 % . 49,3 %
&0\ 0,8861 0,857 0,853 0,859
vso 20,1 2C43 19,4 19,9
V ®Polhthe 1,81 1,82 1,78 1,80
Plpkte 298° 304° s07° 305°
Conradson % " Qg3 0y44 0,38 0,48
Harzasphalt £ 1,59 1,68 1,45 1,58
0, Test 140° 180 Y. 20,6° 180 M. 6,8% 180 Fo34=" 114 ¥o 20,=°
. *.IndeZeit . . 30 Bin. > 180 M. ¥ 180 He 20 Hin.
Algerung 6 St2,160° -
O, Aufnatme - . 12,1 % . 1,9 % . 2,7 % .. 3,6 %
Xahlluft . 2037 1 7421 7361 - 5301
Findickung + Vg, . B4 F 10 % 1 - 6%
52 13,6 0e6 042 ‘ Ce5
vz 3546 3,2 1,2 : 2,1
X 2412452460 2413 — 2,20 2,12 —2,17 2,13 —> 2,23
+ XX . 0,48 007 0,05 ‘ 0,10
—vaaseTeUEEETET ton——— 53 T-on’———Opl—en’————Oy2—om L y=—Gumo-
herm.S 1 o
Ve sinktent T 83 %  gr€ - 90 % - a1 @
Flpkt. * um . 38°¢ : 21%c 18%¢ : 8%

A/5 200000 VI. 39 Durchsdhrift
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Anlags 9

A/5 200000 VL 39

Finsats Vak. Destill. 971 £ " 35,1 % 42 £ 91,9 ¥
,Vak. Destillat . 4348 & . 4842 % 5146 £ 57,8 %
2atdes) 5342 § 46,7 % 42,5 ¢ 33,9 £
4 | 0,863 0,861 | 05861 - 09858
Vw 1949 19,1 2@ 19,7
¥ Polhthe 1,80 . 1478 1,74 175
_ Flpkt, " 304° 511° 310° 511°
Conradson % Os38 033 0,32 O¢22 !
Harsesphalt X 1,60 . 1463 . 1,68 1924
__0, Test 140° 175..11.19.5,_480_; e 13412180 ?.§.5~_ 180-Ke- 4572
* IndeZeit l 140 kine ca,s 20 ﬂino_g 7180 ¥, >180 M.
Aldermz 6 Std,160° | |
0, Aufnahme L 249 &% 143 7 2,2 2. 1291 B
mnuntc £ 685 1 630 1 11300 1 N
‘Pindlckung + Vg, P 1% 14 15 % 3%
) +3 | 242 02 246 Opd
vz | BeB i De¢5 10y2 243
. IR | 2916 —>2,428 2,15 -—>2.).6 L,u-_) 2426 | 2,16 — 2,17
o’ 512 * Oy 0Y 0312 ' Tyl
!wasaer ahgcwucdan ; 7 ...as Oel om3 | 0s6 om } Opl cn’
Htadil e L e ? R
Vgp 8inkt suf i 90 & .96 % 92 % 32 %
; 0 H o] Eed I -]
Plpkte * um 29% } 18%¢ L 6% | 19
Durdhschrift
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25.4pr11 1940

Oberhausen-Hollgﬂ
Abt.HL - Cl./rk.

Hoxrrn Dr. H a g8 oemann,

BotrifIt: Zusiitse sum Kompressol swecks 7hrhind¢rqgg_gg£__
samrm,

>

Mir die Untersuchung standen etva 4 Liter N1
sar Ve + Das Kompressol verhiilt sich insofern ab-
weichend von sonstigen auch synthetischen Jlen als es inc
Vekuum bei der Anfheirung bis su 80% stark sohiiumt.

Da bei der Mirze der Zeit die Schaffung einer
technischen Einrichtuns. dis die Wirkung eines Getriedbes

«naoh~d¢n~8nsltztn‘durch“lliliifan eines Xkriiftigen kalten

Luftstromes in das 01 mittels Schott-Fritter zu Grunde
3oleg§ werden. Die durohgefuhrteg Yersuche singd aus der
beigefugten Anlage bfaichtliéh.Alaesnahmen. wie abdestillie-
ren der am leichtesten sledenden Anteil im Vakuum, Ton~
silbleichung oder Fachbehandlung des Oles beeinflussten
die Neigung sum Schiiumen nicht. Veltans am glinstigasten wirkt
die Zugade von Batylalkohol. Dieser Storr kommt jedooh
praktisch nicht in Frage, da er bvet seinem hohen Dampf-

druock bald wieder aus dem 01 aeE8Q1xinbcn—uizd«—fwrogartvt‘

“hEtfUF sioh allein keinme ¥irkung, da es die in der Hitge

| .
A/5 200000 VI. 39

geldsten Anteile bel der Abkiihl wieder anskristalliaieren,

'Aﬁ'aﬁasichtsreiohsten erscheint uns sufgrund
der Lnftstrudelungqversnohe ein Gemisch wvon Riginns¥l
mit Caprylefiure. Auch Pyrogallol + Amxlalkohol wirken
recht gtnstig. Betont set indessen, dass erst durch prak-
tische Versuche Testgestellt werden miisste, ob das Vere
halten geéénﬂber feinverteilter Luft‘conform mit dem Vey-
halten im Getriebe 8eht. Auch konnten wir bei der Xilrgze
'der Zeit noch nicht feststellen, ob durch die angegebenen,
an sich sﬂnstigéﬁ}Zna&tze sonstige Pigenschaften des Oles’
oine Schidigung erfahren haben,

//.
DUrC'"ISd’lII'iH ‘/é‘/Q-\—;__



Ruhrchemie Akiiengesellschaft
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Wir fullten 50 g Kompressol-U1 (V5o = 11°F) mit dem Zusats
in eine Schott-sche Wasohflasche und leiteten 5 Nin. lang
einen satarken Luftstrom von Raumtomperatur durch. Damm
warde der Luftstrom abgestellt und nach weiteren 5 Min. 41
8edildete Schaumschicht gembsen.

’ Zugesetste Schaum-

: Nenge Sohicht
1.) Kein Effekt
“Ausgengstl - 15 om
‘Ootylalkohol 1% 14 »m
: - 5% - 12 mm
. 10 £ 28 mm
‘Trikresylphosphat 5% 24 =
fAlOl,-nachbchandolteu 0} - 25 mm
01 mit 20 % Tons1l gebl. 130°C - ' 15 mm
Glysenthin {nicht gelsst) 5% 15 om
, " 1 £ 15 mm
~Dioxan 5% 15 =
‘Alkohol - C, 14 14 mm
b " L3 4 12 mm
coom o, 30 % 12 mm
‘Amylalkohol . 2% 12 mm.
‘Chinon (nicht geldst) 5% 12 mm
. ) " 1% 12 mm
{Phenol 5% 12 m
. - 1% 12 mm
‘Anilin 5 % 12
Raphthalin 2 £ 12 mm
Campfer ‘ 1% 12 mm
Bydrochinon (nicht alles geldst) 5 % 12 mm

Durdhschrift

A/5 208000 VI. 39

2=



Ruhrchemie Aktiengesellschoft -2 -
Oberhausen-Holten

A/5 200000 V1. 39

. Zugesetste, Schaum-
' Nenge L schicht
Pyrogallol (niocht geldst) 5% 12 ==
» - [ ] 1 ’ 12 ==
Chlorex 5 % 11 ==
‘Wonylsaurss-Kkthyl 5 £ 11 ==
vom 01 7 % abdestilliert 5 % 11 wm
‘Fhiodiphenylamin 0,5 % 11 om
- =Naphthylamin 0,3 % 10mm .-
Essigsaunres Cyclohexdl 5 % 10 mm
Dipropyliather normal 5 £ 10 mm
Glycerin S % 10 mm
Capwylsiiure 3¢ 10 =m
Bensylalkohol = 5% 10 =
“Resorein (nickhit dlles geldst) 54 10 =
Pettsliure ), 5 % 10 me
§ T e— -
2') Scmwx Rffekt
%Alk°h°1 Ge 5 % 9 mm
: L] [ ] 1 * 9 m
Caprylsiure 1 % 8 mm(Sec
: geht rasch w
Glyooll 5 % 8 mm
Di-{so—propy Iketon - 5 % 8 mm
;. =Thionaphthol 0,5 % 8 mm
Pristhanolamin - ‘ 14 8 m
: - . 5 % 7 mm
Caprylsiure + Ootylalkohol 411 41 % i 8 mm
Alkoholgemisch : 5 % : 7 o'
;lAnisol_ : 5% 7 mm
C, ¢ Pettssure i 5% 7 mm(Shaun
. zerf#llt
0 , rasch)
L L l
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' Zugesetste ! Schaum-

Renge schicht
3.) am_sussichtsreiohsten
Pyrogallol + Butylolkohol " 5¢5%  kein Schaum
. (erst nach 251
- + Amylalkohol Tle2 % kein Sohaum
3 (erst nach 30M
Risinusl + Caprylsiiure Cg 5S+2% kein
(erst nach 24°
Butylalkohol + Pyrogallol 2 +1% kein Schaum
v . + Bengylalkohol +2 %
- -—-—~ . Rt
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Herrn Dr. Ha g omann.

Detriffs: Zusiitss sum Kompressol sweoks "erhindoruna dor
Schaumbi1dmng.

Mx dis Untexsuchung standen stwa 4 Liter J)
sur Verfigung. Das Kompressol verhiilt sich insofern ab-
weichend von sonatigen auch synthetisochen Olen als es im
‘Vakaum bei der Aufheirung bis mu 80°C stark schiiumt.

Da beli der Xfrze der Zeit die Schaffung einerx
technischen Einriohtung, die die ¥Wirkung eines Getriebes
nachahmt, nicht miglioh war, musste das Verhalten des Oles
nach den Zusiitzen durch Einleiten eines krkftigen kalten
Iuftstromes in das 1 mittels Schott=Fritter su Grunde
gelegt worden. DPie durchgeftihrten Versuche sind aus der
beigefligten Anlage ersichtlich. Massnahmen, wie abdestillie-
ron Ger am leichtesten sledenden Anteil: im Vakuum, Ton-
silbloiohung oder Nachbehandlung des Oles beeoinflussten
die Neigung suir Schiumer nicht. Veitaus am glinstigsten wirkt
die Zugabe von Butylalkohol. Dieser Stoff kommt jedoch ’
praktisch nicht in Prage, da er bel seinem hohen Dampf-
druck bald wieder sus dem U1 ausgetriedben wird. Pyrogallol
hat £8r sich allein keine Wirkung, da es die in der Hitse

_geldsten Anteile boli der Abkilhlung wiedexr asuskristallisieren

Am aussichtsreichsien erscheint uns aunfgrund
der Luftstrudelungsversuche ein Gemisch von Rizinusitl . .
mit Caprylsiiure. Auch Pyrogallol +. Amglalkohol wirken
recht glinstig. Betont sei indessen, dass erst durch prak=
tische Versuche festgestellt werden miisste, odb das Ver-
halten gegenilber feinverteilter Luft conform mit dem Ver-
halten im Getrlebe geht. Auch konnten wir bei der EKiirze
der Zeit noch nioht feststellen, ob duvrch die angegebenen,
an sich ginstigen Zusitse sonstige Pigenschaften des Jles
‘eine Schiidigung erfahren ha?en.

F) y
4
[ "
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Vir fullten 50 g Kompressol-J1 (V5o = 11°E) mit dem Zusats
in eine Sohott-seche Vaschflasohe und leiteten 5 Min. lang
einen starken Luftstrom von Baumtemperatur durch. Dann
varde der Luftstrom adgestollt und nach weiteren 5 Nin. d1e
8ebildets Schaumschicht gemssen.

Zugesetzte  Schaum-

Nenge Schioht
1.) Xein ®efekt

Ausgeangssl - 15 =
Octylalkohol 1< 14 mm
- 5 £ 12 om
- 10 £ 28 mm
Irikresylphosphat 5 % 24 mm
uct,-naohbehandoltea o) § - 25 mm
0l mit 20 % Tonsil gedl. 130°C - 15 mm
Glysanthin (nicht gelsst) 5« 15 mn
. 14 15 mm

Dioxan 5« 15-am—

Alkohqj. cn 1 £ 14 mm '
. . 5 % 12 mm
womoom 30 % 12 mm
Amylelkohol 2 % 2 mm
Chinon (nicht geldst) 5 % 12 mm
b ol " 1% 12 mm
Phenol 5 £ 12 rm
A 14 12 mm
Anilin 5 % 12 mm
Raphthalin | 2 % 12 mm
Campfer 1 % 12 mm
Hydrochinon (nicht alles gel¥st) 5 % 12 om

!

|
N
)

Durchschrift
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A5 200000 VI. 29

Zugesetste | Schaum~ |

i

Menge ; schioht
Pyrogallol (nicht gelsst) 5 % 12 m
R » . [ ] » 1 ‘ 12 ==
Chlorex 5 % 11 ==
Nonylsaures-Athyl 5% 711l mm
wom 01 7 ¥ addestilliert s & 1} =m ’
Thiodiphenylamin 0,5 % 11 mm
- =Naphthylemin 03 % 10 mm
Pssigsaures Cyolohexil 5 £ 10 mm
Dipropyliéther normal 5 &£ 10 mm
Glycerin - S % 10 mm
Capmylstiure 3 &£ 10
‘Bensylalkohol 5 % - 10 mm "
Resoroin (nicht alles geldst) 5 &% 0 'mm
Pettaliure G, 56 —--. 10 mm™T
2.) Schwacher Effekt
‘Alxohol G ' 5% 9 mm
. - . 1% 9 ma
‘Caprylsiure 1 2 8 mm(Sc

geht rasch w

‘Glyocoll . T 5% * -8 mm
Di-iso-propylketon . 5% 8 mm
. =Shionaphthol 0,5 % 8 mm
Frifthanolamin X3 8m
; L 5 & T mm
Caprylsiure + Octylalkohol 1 4% 8 mm
Alkoholgemisch 5% 7 om
lAnisol 5 % 7 mm
‘0, ¢ Fettsdure 5% . 7 mm(
i i gerfillt

1
1

=
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z'_ﬁ‘glilotst.; Schaum-
: . ," v 'Menge . schicht
N - — # - n -
'3.) l l ! ! ! ! !,-kf‘.'
Pyrogallol + Butylalkohol ' 545%  kein Sohaum
A (erst nech 25u
» + Amylalkochol T +2 &£ kein Schaum
; (erst nach 30H
Risimstl « Caprylsiure O © 5 +2%  xein Schaum
i . (erst nach 24°
Batylalkohol + Pyrogsllol ; 2 +1% kein Schaum

- + Bengylalkohol ' +2 %

" A/5 200000 VI, 39 Durdhschrift:
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Herren Professor Har$in
Dre Hagenarm
Diroktor Aldorse
Dyes OBthel
Jrefohoud

An 29.Pabdruay du.Jse. barinhtoten wir Uber die anoe
ly$ische Gneoranc!nmg eines wabohanislion Betriedoproduktes,
das &urch Vakmdoattnauou nacheinander in drei Destillate
von Vg, 2,26° 5% 11,1%2 und einen hochviscosen Brishte
“stook enfgoteilt war, anala‘, hierzu warde zunwehr asuoh ein
duroh Alﬂﬂacb‘bohnn&m gegan Saunerstoft ctabilistertes
T tn alessr Joloe serlagt. Do “rgebnisse der Untersuchung

""sind smpden belsoﬁst.n Anlagon 1 b!.s 4 michclioho

1-’ Wgﬂ
Bis su einor Jltomperatur von 345° konnte nor etws die
EN1fto der eingosetsten Yonge Ubordestilliert werden.Pine
weitere Steigorung der Tormperatur hiitte cuch dei stiok.
—Mm-zmom—ge%.

2’) w

Charakteristiech 1ot das Anstolgen des “tockp mktes biw. Qes

‘- “Flomopunkts in Riochtung auf dan Brigtetock hine BDemogen suf
¢1e gleicho Viscositit licgen in Allgemeinen dle Plarmpunikte
hEher al:z bhoil undehandelton Jlen, eine Frocheinung, die wir
bed kriiftiz nachdehandeiteon Tlen oft beobachtot habens

-
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Lo skt
unbekandelt Se= 241°
11,1 . s
4599 322°
nachdehandel § o3 245°
' Bed 273°
41,6 335°

isprechand den hohexn mmahmncz;- 145 # sind aie
Jodsahlen gtark gedrick$; beginnénd mit 15 bei dem dimnen
2er Destillat cinkon -1 mit stalgonder Viscosithit ab wnd
srreichen bei den Brightotock den Wert 9. =

“Von besondsrem Intoreszo iot auch hier der Il don Brlghtstocl
orzittelts hohe Conradsontest » 0,60, wihrend dlese zahlm
fir ate Dnull.ute 0310 und wenigar detrasene

3e) QaZeat 2500 (Anle 3 und 2)

Ua Unterschicde desser sichibar su machen, wurde die Ane
fongstemperatur dor thormischon Hessung von 140° suf 150°
erhthte. Ein Vorgleich der baflen 7ltypen lésset dio erreiohte
“Stabiifelerung erkennen. Trotz srbbhter Tozporcinr hils
CeBs é85 leichte Deotillat =tett 54 fine otwe 130 Ane. Lo
-Eanerstoffstron ausy biz ez uvich wm woitere 20 C orwismt
‘hote Mo Murven der ein..slnnn Froktionem setzen oich hder
nioht no schorf gezeneinandey ad, wic bei denm untorsuchton
unbehandel ten Type

Zur Pestotolluns dfeseos Testss werdon 120 g 0L mit 40 g
konze Ichwofelsiiure, boiao 20° wam/. mi teinander vermischte

N

A/5 200000 VI. 39 ) " Durchschrift



- % -

Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen.Holten

Plo euftretende Texpesatarsteigerung, versindert om
4ie mhﬂm. Qraibt die gesuchts ilischungowlirme.
Yoxgleichawveino mﬂat Qiene bei don amittleren Deotillat

in oftwas
anboehondelts nachbebandelss
Ox
dsomla= 2. 3502423
nmch 5 ine 1,55% 0,29°C
= 10 * 1,95° 0,40°
" 15 = 2,30° 0,40°

Da die goringtlgige Heaktionewlirms einsn Vergleich dex
Demtiliationosprodukto nmaguch aaohtc. wurde maxr ein
Anteil uvnterouoht.

5.) Alteyuns bed 160°  (Anlss und 4)

Rarkento Zohlen werden orhalten, wenn can dfe Jlenteule

6 5tde lmng einer Rinvirkung ven tsuerstoff bei konstant
160° sussessts (inle3) Froglos wird, vio bof dem unbe=
hanielten 51, such kior Ger Rrightstock waniger ange=
griffon als die Dostillates wgle. inshesondore

Findiokung +1 %  statt! #7235 bls 19 £ _
-Dlelekireianstante—Os08————a——g5Bn i n—0rgn——
Vasver obge:-chieden 0p2 cn> " 1,8 2,9 cn®
01 ebgecchieden ' ot cn3 " 0,8 ™ 2,2

me mioten“neznweree. sungey dcr ®indickung, sinken
- mit steigender Viccositilt abl deh. alco, dinne Destillate
worden unter dem Finflues von reioonm uanmeofr stirker g~
eltort sle hbhor viscoce Destillatoe =
“j0 grundlegend ¢ie Alteringeneigung einos Doauuam
ond einer Brightctocks dureh die Rechhohandlung verbdessert
wurdo, scigon die Prbollen dor A l.4eHior oind die Zahlen
safgefihrt, die sich bei dor gloiohep Al terungstumperatur
ergobon habone Anenchlaggobend war dfe Uberlegung, dsss
dfinne Dectillote au  oinom unbohandelten (L bet 140°

A/5 200000 VL. 3 . Durdnschrift
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it Ssusrctoff stark ntgiuin. sodass eine Untere
suchung bei 160° Uberhoups nicht woglich war. Nur der
trige xeagiersuds Drightstook Xomnte 80 untersucht werden.

A5 200000 VL. 39 Durchschrift
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Aliallms. sines ALGL
Saxeh leaiiliation...

h SR

-7t Totriodstl P 1596 der 7B (Vg

Anlage 1
s=nachhabondeltsn 10%-Oleg

= 10,7, Jodzahl « 61)

waxde 1o HL mit 1,5 % ALCRy wihvond 3 Gtde bet 170° nad -
bohandolt, darn ontohlort und in Voke.@estilliers, bis oin

Hstdas) won 150

= 10,4° anfiel. susheusts = 06,7 £ dezozen

suf inogangsoaterisl 1596« ieses nachbehandelte Sl wurde
bed 3 o= Hg 4n 3 Dostiliatiornostreifon und den Emht.anc
(Brightstock) anfgoteilte

1 28 »

!etchtae mittlores schwerss Brightatock g{a.-»

SRS R PR ‘ ‘

" Jaduftedlung, . .
Sledetreite (o) 210 = 275° 275 = 310° 510 ~ 5450 Ubor 345° Hbor 2
Anteil 1502 3 204> % 18,3 £ 45,5 £ 100 ¢

&, 04840 0850 . 04855 . - 0s867- 04856
Voo 24 245 8s4 0246 16,4
vPitlSho 1,53 1,80 1,83 1,79 1,74
¥z 0,03 0,03 0401 0501 0,03
vZ 008 0s09 - Ge02 0904 006
—Stookpkts =56° =53° =46°%—— _
Plpkte | 1e8° 246° 215° 338° 237°
Jodzanl 15 14 13 9 12
~ Conradson 0,02 Op08 S0 060 D928

Ind.Zett

220 s

>80 1,

L

}
130 He1942% 180 He5,8° 160 7.19,6%160 e6,2°
110 ¥Mn. > 160 M. '

A/5 200800 VI. 39
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(B9 ALS e B »

Iie verschiodonen .eC tzllau,m: ilo doc nuchubghandelton
Slos wurden ¢ ttde boi 160% dgle deo iucgengsdl ¥ 1596.

lofontos mnittleres coliweres Srightotogk Gesunt-

Destiilat - Dostillat- Destillat ~ Si=
L — 2N IR SRS DPRE TR L IR
05 AmraEe 10 F Sph £ Gk F e 8)8
KInlase 860 1 11601 1005 1 $05 1 1080 1
Yoo 2y~ = 2426 895 = 550 88 = 10p= 4146 = 4159 . 20pé = 1245
Bindickung +13 +16 % +19 % +1 % + 18 ¥ .
EZ  5¢8 Se= 492 244 2,8
vz 21,1 1404 11,7 Bz 941
IX 2,16w2558 2510m2,49 2,17=2,39 2,19+2,23 32 = 2431
——IE i Ded2 030 D22 0,04 0409
Uogser obze . 249 Gn° 246 o’ 1,8 om” 0,2 OB° 2424 OB
51 adge | 22 om® 1,308 08 cm’ Ol Gm® 046 o’

A/5 200000 VI 39 * Durchschrift
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Ziafives dar Naohbvehondiuna saf die Altoruns bei
Wmmm._

Verglichon rind

l.) dfe mittloren Destillatstreifen der 5ls P 451
und 2894 bei der Alterang G Std. 140°%

2+) 4d1e orhaltenen Brightstocks der “le F 451 und
2834 bet der AlSerung 6 Std. }50%.

e 7 45T 2894 “TE st 28%
Probe mittl.Doot1ll mittl.Doctilh Brightstock = Bightetock
Voo 5,0%2 4T a5 T 4
. i .0 ©
0, infnztme 1646 % 48 % - 10,8 % 604 %
Xdhllufs 2238 1 14501 18001 905 1
Voo , 530 = 10,6 493 = 898 45,9 = 76, 41,6 = 41,9 |
W{ndickung +112 £ * 2 F e 66% +1 % '
B+ 18,9 Y 124 . 244
vz | 5094 047 2646 842
DK 2,11 = 3,21 7022 = 2923 2,14 = ? 2,17 = 2,423
+ DE 1,10 0501 ' - 0,04
Yagser abgeschae Byl cm3 Oel on3 440 cm3 ‘ 0e2 cn’ »
51 abge:chs 303 em® | 0,05 em® 1,5 cm’ 01 om’

i

A/5 200000 VI 33 ) . Durd'lsdviﬂ .
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Herran DSrefessor Xar tin
Dr. Eagemann
Pirektor Al der & »
Dr. Goethel
Dr. Vol g e -

7

M_._:_umwuowmmnm

Erginsens zu dem anliegenden Bericht fiber die Auf-
arpeitung von KentsktS) mBchte ich noch benerken, 4s8 suy
restlossn Vernloktung des KontuktSles wvon uns eine V
:metkode vorgeschlegen wordern 1t Cerartiz, das dle dei der

“Abschweluiiy ehtste:ende Asche in sinem Knetwerk mit dem Kone
$aktll dsw. dem bei der Greanusilbshendlung anfallenden sohon
fust kirnigen ustorialien gemiecht wird, so_deS_cine gut
Bohaufelbare Hasse entsteht. Diese wird dann bei niederen
Tesperaturen bis mu etwa 600° abgeschwelt. Iie entatehende
Asohe 15t ein sehr brguckbares Eleiclmedium. (s.frihere Be-
richte won Herrn Dr.Goethel). Hach meiner Angicht mms das
Verfahron eich technisoh sehr leicht durehfUhren lassen,
wibrond die¢ von Hermm Wilcke vorgesohlagene und von air immer
grundsfitslioh hek: - nute
Su einem praktischen #¥folg fohren wird.

Durchsdhrift _
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_ Heohden die Vorardeitwng von Kontaktsl, dos bes dor
Synthese_pdor Naohbehundlung unserer Jle ersordpfend vorwand
warde, erncutes Intorssse gowomnen hat, geben wir anbet ‘
oine kurse Zusammenstollunz dor in dieser Ri. htung bel uns
‘8%t 1935 durchgefuhrten Vorouche, =

1.) m
Eontakttl,y eine mehr -oder wenigoy schlednflitesige bic plaati-f
sche Mosse, ,egrthlllt noben unsorsetsten ncz, und AlGl,-ﬂol-‘
verbindungen nooh tlﬂaatgngmtouc.nvon-wtounteo—cu!muobarﬁ
Beschaffenheite Infolge Abopaltung von HCl wihrend dey Polye
nerisction 1ot das Molverhiltnis 413CL asuf 13 2,6 bie 243
gosunken, Vgle 4Anle le En hat eine otarke Hoigung sur Vers
harsungs wird ein Tr pfon eém ouf einer Glasplatte 5 Tage
der Luft eusgesetst, so trocknet er su einor klebrigen Masac“L

ein. Diese Verhersbarkeit bloidt bastehen, wonn man Eontakte
51 bei 120° nit 1 £ Tonsil behmndelt (Vors, 1413); die Xokw
zahl BV betrug ‘ :

vor der Toneilbohandlung 88 mg/ 100 g ,
—_——————naoh—» . T I04 g/ I00 §
HC1 Ges wird boi 80° nicht von €51 augenommen, auoh Sritt
hierbei keind Vertinderung der sohleimigen Struktur etn
"(Vﬁrﬂolnﬁ).'“““ e . e e

20, mm;ng &M ;ﬁiﬂ.

Die Hagae 10t l¥slich in Benzol, Tetralin, Chloroform, Chlo
dg1l."antor storkom Frwihrmon in Ethsr, wenilg in sceton oder -
Bongin. Rxtrahiert man mohrfach mit kaltem Bensin, co orhilt
man wenig 1, descen Menge bei ¥ioderholung @b- und dessen
Vicooeitlit sunimmte Boi hiheron Tempersturen verbleiben har

artige Krustons Hittels gesittigtem Fiocherbenzin wurden de

w2
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80° etwa 8 £ als dunkle Cokmiors hersusgoliss (Vers.1451).
Eine Sonderstellung nima$ Dioxen insoforn ein, als wing

mmng-: dor DurohfUhrung dex Synthece utu;%“>
bloouer% viriS, Wit dlesem LOoungsnittel lusst sion Tnvere
mom—nczs/gﬁef auc dem gedrauchten resi abdirennen,

Die sunichst grtne LOsung erwiirat sioh nach eintiger Zoit

aus sich euf 45% wobei efn brauner, gut £1ltrlexdarer
Niederschlag entsteht, Die filtrierte Licufig wvird deld ere
neus $ribes Dieo Ausfdllung wird vodlstsnaty, wenn man von
vornhorein dem X%l eusser Dioxan auch Bensin susesst. (Vorse

Se) wmm - ‘ o
.

P16 Durohfthrung oines solchen Vorsuches cwig$ inl.2. Die
“Abtrennung de# AICY, lotn$ niant, 2o viol UC1 verloren geht.
Ile gewinubaren Destillate 8ind durch Asphnltatoffe Yorun=

ruinigt, Die Sarme des C + H grhaltes 1iegt Dol 92 bis 96 %, -

‘,, cOXBotRen m1 anBEEESR Fliselske

Vorwandt vurden Batronlauge, Schwefoleliure und agger. Ihre
inmeniung dedeutet eine Verniohtung des inm xtsy nooh ente |
mcm\uas. Obor die gemnohten Beobachtungon 16t Fole
‘gendes su sagens ) }
Zuniiohst vermicckion ¥ir unter Hithlung Kl
nit 20 £iger Batronlauge und destilleron 8us dem Gemi:oh
oret wit Sascdompf, dann in einer 2, Phace ®it auf 400°
Uberkitsen Danpf die ¥ligen Antoile ab. Me Zersetsung
verlief trots Eiskithlung cehr heftige 73 mussse das Roalw -
tionsprodukt mit Shure neutralisiert werdoen, ‘ds sonst eins
820 Denpfdestillation wegen {iberuus starkon Schkuz_nm undurch
fihrdar blicd. Mon gewinnt cus 100 7. Ktil 64 2. 71, die
=a 2/3 im Vakuon fber 200° sieden (Vers.1719). Dieses’l 200°
hat s Vg, = 17,5° VPolhohe w 2,49 Romobotton w 0,70 #,

-
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sir min, Eindfokung = 1720 ¥ (Vers.1723). ©=» f¥ll% also
ein SchmiorS} von schlechser -uslitis ane

b) Sohwefalslinres MMe Zexsoctsung mit 20 Xiger Shure verliss
sbsnfalls unter starker, schwer su rogulierender ¥iirmesute
wicklunge Zach gestaffelter 1,0 DeDestillation Lfielen 63 %
"le an, von denen 60 £ Gber 220° sieden. (Vers.1719). Der
Uaghteil dieses Verfohrensweges liegt offenbar in dor Xoxe
rosionsgefah®y dor hior Lfreiwerdenden HOl. '

¢) ZASESEs an sorsetst Je nach dem Charakter des vorlieg
Et5Y¥es mis kxaltem oder warmen fasser, reinigt 4ie obore
sochegtsige Jlsohiocht mit ¥asser, Schwefolsiiure, Natronlauge,
verdinnt gegebensnfalls ui€ Benzin, filtriers und destillie
Schon die niedrigviccose Praktion 200 = 220° 1st $iefdunkel=
zot, der Rickstond . 265° 4st schwars, unbowsglich, siihe
fltssig (Vorse1709)e Die orhaltensn Deotillate lassen sich
alt Tonsil niohs eufhellen und mit konse Schwefolsliure

dey hohen Mlduna wegen nicht raffinierens

Ptn Zusats von gefAlltenm c-m, sur Zorootsungswvansey ere
weist sich als ginotig, 4a die Emlgierungsneizung suriicke .
gehte. Anch bleidt die Jlschicht ssudor und cobliiumt wenige
™Mn Dorchflhrungsbeispiel gidbt AnleJ. PolhBhey Vi, Verto !
gahl, Ramshottom und aiy min. bewoisen, dess nur oin schled
tes 71 erholton werden kanne = Anle. 4 enthilt die .n:lysene
sablen, wenn man ohne Tasserdompf destilliert (Vers.1755).
Auffalend 1gt wicder die starke Bindickung durch die aire

»®
Lant exakten Messungen an verschiedensn Kt3ltypen werden
del der Zersetsung mit “asser je g 95 bis 106 oal. frole-

Antgtxmd der dn.rchscf.ﬁhrtcn “lanalysen scheint es notwenig,
dio erhaltenen, vo:n nur cinem Toll der Asphaltstoffe daroh
DPestillotion dafroiten Uldestillate einsr Hachbshandlung
nit Alcl.’ gu untorsiohen. Dadurch werden deren Eigenschafe:
ten ohne Zuweifel verbessart. (Anle.5). Indessen dedoutet
es einen Umweg, suniichot das im EK$H51 ¥ apndeng
cerstiren und dann doeh in frigcher Pam wiaedar mnsotzen.

Durchschrift
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S¢) ExhiSasn mit 9racaails
¥ir haben deswsgen einen einfachsrsn Veg ausgearbsitst, fbex
den wir as 21.Jull 1939 berichSeten. Hier -ird das anfallends
KtUl sunlichst fir die Nachbehandlung des Sanorstoff-inste= —
bilen SchmierSles verwands und sodann duréeh Zugade von
Oranusil und Erhitsen suf 220 = 230°C in eine kSrnige,
leicht filtrierbare und transportable Form ibergefihrt,
Solltoe die Nachdehandlung ale normale Betriesbouassnahme
fortfallen, s0 teilt nan das Xt¥1l dnrch ein dinnes Hedium
wie Dieseldl odor SchaterSlvorlanf suf, g4bt Gramnsil sa
und exhitst lange genng auf die cben orwihnte Zsmperatur
von220 = 230’

1”/1/// /jf[,}/

A/5 200000 VI3 Durdhschrift
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Oberhausen-Holten

A/D 200000 VL 39

1s) 20 g des gut durchnischten dioktltissigen Lontaktsles

wurden digext verasoht., Fin Teil des ncx, kann hierbdboi
subdblimiexens '

2+) 100 g wurden langsam in 300 om” otlsckdhlm Ather
eingetragen; Ithexllsung in Sasser gegossen. Untersuchung
der ltherischen und wissrigen Sohighte

2949

. ] " 2 ; 2 i 4

Agche durch Vergltthen ' :
awche gelbdrmumn 1042 £ 9935.% C Tem® 647 F

41,0, durch Fallung 9503 £ 13466 £ 8,03 £ 7,00 §
Al aiso G799 F T24 % 4,26 F 3,71 &
‘Gassorlosl. CL 16,26 % 18,95 7 16,00 % 11,93 £
Btherltcle C1 0,0L % ' 0,01 % 0,01 £ 0,02 %
Gosaxt Cl 16027 § 18996 % 16,01 % 11,95 %

Molverniiltale 41 s CL  1s 246 1 12,0 1 12,91 ¢ 2,5 |

S oxhhe 3 (1822) ]
Bansinldsl. im EKtS1 15,15 %
HeherlBsls  © ® - 63,5 4
Al 1 C1 -1 3 243

Durdhschrift ]



Ruhrchemie Akfiengesellschaft
Oberhausen-Holten Anlage 2

1000 g Et¥l, ahthaltend 10,5 £ isohe, wurden mit 1 1 Dioxan

3 5%4. geruhry, § ateigt von seldet saf 60°, HOL Tntwicklunge
Han gidS 145 1 gesistigtes Bensin 70 « 120° g2, rinrs 16 sSta,
kelt, tntriort ade

1.) ZidSzuligue:Uckatonds

Souxarsy bdrdcklig, ranoht stark, ungetrooknes 660 8e

Annlyses 35403 % Oy 6086 ¥ 1 @ 51 8 1, 15,4 ¢ Ascho,
getrocknet 37,9 < isohe. 'rzengt auc Bonzim mur i £

totmierdil, 4a Moxan 418 polymerinierends Tirkang wom
AM, dloekiors.

2¢) 2ilsxisrtes T
warda ast$ Soda geroinigt, dis 150° abdestilliert, dac:

in Vakons anter erhodblichem Sohiumen smfgetoilt. mmu
Vake = 100 £ gonetate '

Praktimw

»is 80° 7¢7 %
801202 3¢5 &
120=160° 0s9 £

. 160m200°: 3,9 %
TX) 200 =040° 794 ¥ ONChELL 62428 ¥ Cp 11498 % H m 649 ¢ 1
2402280  30gm & " 84,02 K Cp 12,66 £ H w 6,6 1 1
280=320° 2742 % % 83,54 $C 11,97 5 H w 647 1 1

Bstd. 1944 ¥ acphal tihnlichn unbeweglich
100.- ‘,4

x) Beim Zerstiuben bleibt viel suphalt curioke.

A/5 200000 V1. 39 + Durchschrift
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Anlage 3
R STt

iun_apssxdanoldss Yillatio0.

1148 5 Xt5) warden daroh 2 1 ¥asser, in die 50 g gofNllas
mspendiert waren, unter Rlhron seroetss, alrdann
die Jlaoniohs adget: ¢ wd mig ‘{berhitzton Taszordampt
dostilliext, Misaigen Sohliumen, 47 g Ricketund {n Xolbon,e
Ra fielen, denogen suf ¥XtSleinsats 6241 £ Destillat en,
die duroh Mulhtm wie folgd aufgoteilt -m.rden('fom.l?%*

Dootillat bio 160° atme 9,9 %

- * 250° vax. 1,1 £
Yorlvot Vata ¢ 097 $
Ranptsi > 200° vak. 4.4 £

iusgesant m_————m\-—&.l——ﬁ —

% 0,899

Veg . L 3B.6%

¥Polhhe 2464
/- S 0,20
vz 1,12
sscho 0,003 %
Tamebotton 053 £
Vertesrungseaohl fneschoetidnngen
Koksehl 1348 mg/100 g
24r nin, Yoo 41338 %
* VPH 2,89
Durdhschrift
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Feoh Zergsetsung wit Tasser und Ga wurde die obonesnr
schiwinmende dunkle “lnohicht nioht nis 1120 Dampt d..ﬂllloﬂ"
oondorn nack 3shandlung mit 5 % Tonsil im Vakmum fraksioe
nierte( Yors.1755).

Die VakePraktion 280 = 320° seigte:

0,884
::g 8,0°8
VPolh _ 2045
Stookpunks -36°
24 0,17
Y3 0e45
Rumebottoun Op31 »
T Hokeahy 1465 og/100 g
Vertaorunsasahl U976
41y wine Vg4 + 3200 %o

A/5 200000 Vl; 29 ' Durdhschrift
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Oberhousen-Hollen e ——

Nooh Zarosdtung deo Ktiles mit Toooer o eaca,mm
abgotremnte Ul%:e Schich$ im Valmor destilliert. Iec Vuk,
Des$illag 200 = 320° orgad (Vers.2086)s

1.) Yox gsx Lisabbebopdlung: <
8% sohwarz, such nit grocsen Kengen Tonsil nioht anfrzuhellen.
50 = 5,8°
Flpxt. « 160°
BZ » 0pld)
v w 079 .

«

V5, einkt ouf 75 %
T TIpkts ™t um T 63%C

2+) Haoh dor ostbebsnilunce 3 % 4181, 3 5ta. 160°
Lésst sich mit Tonsil lefoht snfhollen, Parbe rotbraun,
gchine Pluorescens

\ / » 12.10
50 °
Fipkt. = 22%
8z s 0,005
va - 0917

Asohe. 09055 %—
Rrmobotton - Ce37

Conradson e . 0453
8 o0
Vgo bleibt suf 100 %
Flpktesinkt um 5%¢

AT5 200000 VI 39 Durdhschrift
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Oberhausen-Holten

Eerren PFrofessor lnrt:ns .»f,’,
Drs: Eagemann '
Direktor Al bdertas
dre Goethel

jur Xenninis des synthetiechen UOles.

te an naohbehandel ten unbehandelten Destillaten.

Bekxzmntlioh enthalten unsere synthetischen Jle in
den tief siedenden Anteilen fUr gewlhnlioh kleins Mengen
Paraffin. Destilliert man bei der Sohmierdlgewinnung die obere
Schicht im Vakuum, 80 gehen diese Mengen mit den niedxig
viscosen Destillaten fiber und bilden die Veranlassung, das
sich die Spindeldle mit einer Viscosithit Vg, = 1,5 dbis 3° bet

Tder AbkUblung untcr,o"c vor der Erreichung des stookmkto(
vorseitig trtiden. 6°E-Destillate und der Rfiockstand dagegen
bleidben klar,

Die mchtolscndon Vanaho boant'orton 610 rraxo.
wie sich die Verbilltnisse undu-m ronn man die gesamte obers
Sohicht oder nur den im Vakuum dis 300° siedenden Anteil mit
dexr betriedlich normalen Menge von 0,75 % Al O:l.3 vor der Auf-
teilung in Siedefraktionen nachbehandelt.

) OnbeliandeYts obexre Sohickt.
Teilt man eine im Betried gewonnens obere. §,9hioht

-durch Nachdestillation von 20 su 20°C in Siedestreifen- mr,

80 erhiilt men die Zahlen der beigefiigten Anlage 1. Bei 3 mm

Hg und der gewiihlten Apparatur liegt das 2%1ge 51 etwa bei

225 bis 245° gemessen in der Flilssigphase. Die Stockpunkte

gon mit fortsohreitender Destillation nicht e an und nihern

sioch + 0°0C wie men es in einer homologen Reihe mit sunehmendem

Nolekulargewioht erwarten sollte, sondern -1’. sinken vielmehr;

-2-
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Pﬂr',o = 1,17 betriigs der Stockpunkt -119 C, rurv,o = 3,45
-52°. Die Trubung setst im allgemeinen um -7°C ein; die Tur-
ven fir Tribungspunkt und Stockpunkt entfernen sich also
immer mehr voneirsnder. Offenbar handelt es sich um pur sehr
geringe Nengen Paraffin, denn es entateht mur ein leicht
grsuer Schleier, und die im Holde angegebensn Methoden sur
Faraffinbestimrung sprechen fiberhsups nicht an. Relatiy an
susgepriigtesten ist diesor Schleier bei der Fraktion 240 bis
260°. Die hohen Stodk punkte bei Siedetemperaturen von oa.
300 dbis 340° seigen naoh unserer Auffassung an, dag Primir—
paraffine in A#¥ Frektionierkolonne der omhah‘c mit
ﬂ\.mm sind, d.h., da8 der Schnitt der m:m.h
kolonn. der Dubbs-Anlage nicht bescnders soharf ist. Es kdnnts
dies boilpi.lsnilo suf die vorhiltnisaliSig groSen Mengen
Dampf, di¢ s.Zt. bel der Spaltung sugegedben werden, suriick- -

—sufihren-sein;: Bei- hchcrcn “Frakticnen sinkt der Stockpunkt
ab, d.,h., dlese rraktimn enthalten pnkt:llch keins singe-
schleppten primliiren nutaalt.m mehr, -ondcm bo.tohcn aus

" reingn, tief ‘'Polymsrissten, wenn such die Beob-
achtungen des TrUdungspunktes die MUglichkeit offen lu-n.
dag auch hier nooh sumindest Spuren Paraffine, dis den .
Stockpunkt beeinflussen, -aicht—mehs vorhanden sind.

2.) !uhb.hm" der gessmten oberen Bohioht.

- LE0t man der Destillction eine Hachbehandlung mit
0.75 % A1 013 voraufgehen, so ergibt sich 1t. Anlage 2 tolgm'
-des - Bild: Die leichte Bechdbehandlung hat die Siedekirve
- Vgl. Rurvemblatt Anl.3} ~ scwie die Viscositit der einselnen
Praktionen nicht gelndert. ¥qs das 2°ige 01 betrifft, so L
bleiben Plamnpunkt und Stookpunkt unveriindert, der Tribunge-
punkt steigt interpoliert von -9° auf -4°c. Die Praktionen
haben alle eine deunslich dlaus Fluorescens angenommen, doch
ist deor Grad der Tritung der gleiche gedlieden, wisder liegt
das Maximum bei 240 bis 260°. Pei einigen Frakticmen steigt

der Tribungspunkt enf + 0°0.

.

A/B 200000 VI. 35 Durchsdhrift



Ruhrchemie Akﬁenge;e"schoﬂ

Oberhausen-Holien

A/b 200000 V1. 39

Die Dielektrisitiitskonstante_Ubrigens wird durch
Nashberandlung nicht beeinflusSt (Anl.4).

3.) Eachvehandiung nur eines Teiles der obersn Sohioht.

Behandelt man die im Vakuum swischen 160° una 295°
Gbergehenden niedrigviscosen Destillattle mit 0,75 % Alcly,
80 ergidtaich das Zahlendbild der Anl.5. Hiernagh wirkt Al Cly
nachpolymerisiersnd, denn die Viscositiit des Anteils 1280° ~ |
ist detriohtlich gestiegen. Ein direkter Vergleich der ein-
selnen Praktionen ist nicht angiingig, da bekanntlioch Adie Sie—
delage niedrigviscoser Ule sich nach einer tieferen Tempera-
tur hier verschiedt, wenn der Brightstock vorher abgetrsnnt
-wurde. In allgemeinen kann men-die-Tendens-feststellen,-dag —
+ Flammpunkt und Stockpunkt hther liegen, also ersterer ver- -
bessert, letstorer versochlschtert wird. Auch die 2rilbung setst

-friber ein, sogar bei +3°C, und ist deutlich stirker als bei -

der unbehsndelten oder insgessmt nachbehandelten oberen
Sohicht. Die atliirkste Tribung seigen die Fraktionen
240 bis 260° unad 260 bis 280°.

Pir das Destillat V.. = 2° interpolicren wir etwa
folgende Zahlen: ‘ )

34

Plammpunkt o 187° 188° ‘ 198° v
Stookpunkt -36° e o ' —~40°
Tridung o schwach schwaoh stirker

Durch mugige Nachbehandlung der oberen Sehicht
(0,75% 1}013) treten fir die dfinnen Destillatdle in Besug suf
Siedelage, Flammpunkt, Stock punkt sowie Triibung duroch

-4 -
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A/5 200 boo V1 39

Paraffingehalt keine Yerinderungen ein. Rur der Triidungspunkt
verschisdt sich in eine hhere Temperaturlage. Er steigt
ter ¢ 0%0, wenn nur der im Vakuum bis 300° destillierende
Anteil der oderen Schicht mit derx gleichen Mange A.:wl3 nach-
behandelt wurde. Die Tendens, da8 der Flamapunkt steigt

(= besser wird) und ebenso der Stookpunkt steigt (= sich
versohlechtert) nimat bei der Pehandlung mit groSen Hengen
A1013 naoch fritheren Versuchen su. Es scheiden sioch sogar
grobe Flocken ab, die nach Verdinnung leicht adfiltriert
werden k3nnen.

Durchschrift
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OberhausanHolten A2lege ! wem Derioht vem 2.4.40.

A_nm einer unbehandelten oberen Sohisht durch Destillation.

Eine unbehandelte obere Schicht des Betriodes wurde
deil 170° im offenen Gezas entohlort, daun im Vekuum bei 3 mm Hg
durch Destillieren aufgeteilt. Einsats im Vakounm = 92,2 £ der

Ausgengsmenge.
Rewp.4. | ber.8ie- | £ aes’ | | ! Btook~- | Tribungs-
nus kt.d, | Vak, | V.. | s Pgukt | pgmkt
e | Degtiin: | peke | o0 Fggkt_g o ; "8
| bidta.Dr. ! satses B i o |
l ! ; ‘
bis 160° | bim 2959 | 21,1 - - - -
‘160 - 180° | 295 - 320 | 3,- T 17 ) 12 J-11° ;.7
— 118020071320 =346 " 2,= | 1,24 | 135 t= 10 1 -7
200 - 220° | 346 - 368 | 2, 1045 1 155 - 21 | _12g0hwah
220 - 2407 | 368 - 398 | 2,8 | 1478 [ 180 [~35 -, g1
40 — 260° | 391 - 416 | 3,9 A 2,39 [ 202 -39 .
60 - 280° | 416 - 440 | 5,5 3,45 | 220 . -%2 . -7
- 295° [ 440 - 458 | 3,6 4,64 | 237 -3 ! Xodne!
4. 295°; - 55,7 ° | 21,1 | 293 |- 25 Ke
Verlust - 0,4 - |- , - ) -
.! - dwes oo oo .

A/5 200000 V1. 39 Durchsdhrift
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Obarhaussn-Holten Anlage 2 Fym Perioht vom 2.4.40,

nach + [ hight

Destiliatica. .

" N

PR

Eine unbehandelte obere Sohicht des Detriebes waxrde
sunliohst mit 0,75 < AlCly dei 170° im offenen Gefis nach~ )
behandelt, bei gleicher Temperatur entoblort und dsmn im Vo~
kuum bei 3 za Hg durch Destillaotion aufgeteilt. Cinsautsz vak,
= 91,~ % der Ausgangsmenge. Die Fraktionen haben sine deunt-
1ich dlaue Fluorescens angenommen. .

| { ! [} ‘ .
1ede- c % des | vV . Btoek-
eRD . | Vak. ' ogo ! ’%gkt.’ Wt : w
. < C t c

u;(nﬁla.) l Edns. ? :

| | T ‘

bis 160° | 21,2 - = e

160 -160 | 3,3 | 1,15 115 -1 g

180 ~ 200 | 2,4 1,26 { 136 . - 12 | -8 -

- 220 | 2,3 f 1,5 | 159 - 22 -13

' - 240 § 2.7 i 1,88l 183 -40 -5

P40 - 260 | 4= | 2,49 f 206 |-50 *0

P60 - 280 | 4,9 | 35T 25 -a1 - g0

R8O - 300 | 5,7 4,76 45 [ -52 .9
Batd. 300° | 53,- | 22,1 | 302 =32 ' Eetne Trtbung
%Vorlult 0,5 - - Loa i -

. 100 % |

A5 20000 VI. 38 Durdhschrift
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Ruhrehemie Aktiengesellschoft

Oberhausen.-Holten )
. Anlage 4 sum Perioht vom 2.4.40,

Rielextricititakonstants,

Hessung im Dielkometer bei 25°c,

Sietelfraktion : unbshandelt : nachbebandelt
|
dis 160° l - | 2,00
1160 - 180 ? 2,04 : 2,04
180 - 200 1 2,06 _ ——2,10-
200 - 220 ' 2,12 j 2,12
220 - 240 | 2,13 L. 2,18
200 - 260 | 2,14 . 2,14
260 - 280. | 2,15 2,18
280 - 300 ! 2,16 | 2,15
Retd. 300° " 2,15 ; 2,16

\ A7 200 000 VI 39 Durchschrift
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ach stillate 160 Wiae ° wnd '

32ilung gurch Destillation,

Déw beli 3 ma Bg swischen 160° und 295°C siedende
Anteil einer undshandelten oderen Schicht = 21 o= %X der Au
menge wurde mit 0,75 £ 4101, bei 170° nachbenandels, entohlort
und damnn durch Destillation aufgeteilt.

Siede- £ d.Vak. Ve, | . Stook- . 8-
f’i:&.., A R =

; satses i ! i | '
,‘u. 140° : 8,9 ()X 1,11 93 -16 | 10 zriet.
1401601 9,5 (=) 1,08 122 | -7 | 42
160 - 1801 6,3 (12,9/1,29 - 49 -9 | 41 =
180 ~ 200 | 8,7 (9,1)] 1,47 | 163 | -20 | - 9 truve
200 - 220 | 8,6 (a.* 1,75 i 182 - 338 .7
220 - 240112,2 (120/2,% . 206 | 40 | +2 =
240 - 260 (16,8 (131)/2,93 | 223 | 41  +3 =
260 - 280 12.8 @.2) 4,28 248 | 42 | _5 -
280 - 290 16,05 265 | 42 | +2 =
. 290%12,1 f 07 lu,s J 284 =32 | Kkeine Prtitung
‘ ; 100 % } | 7 !

X) Die eingeklammerten Zahlen bedeuten den Praktionsanteil
Yor der NHachbehandlung.

A/5 200000 V1. 39 Durchschrift
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flerren Professor WHartir
Dr. Ragemann -
Dir. Albderts
Dr. Goethel

—keobgohtungen bed dor edrjuhrigen Isserung
naghbehundelter 8° Rugkstundssle.

Im Janusr vorigen Jahres wurde ein in der Synthesearpsratur
des Hauptlaboratoriums Eewonnened RUOkatandoal it verschie-
denen MYengen 1, 1,5 2 ¢ alC unter Zusatz von 1 &£ Eisen=
Spiinen und 3 <€ Kontakt®l, bei 170° nachtehandelt. Diege
Aouptdaten des Ausgungsmateriesls waren: i

o
Vs = 8B
V2 _HShe-=-ca-1,9
G, Test 140%= 30 ¥in. + 19,9°C. Ind. Zeit 10 win.
Durch die Alcljéﬁnohbohandlugsraagk die Jodzahl

bei 1 ¢ A].Cl3 auf 36 bie 37
1,5 < " 25 bis 26
2 < v " 16 bis 2C

Tie erhaltenen rrodukte wurden dsnn, teilweise nicht ente
chlort oder nzoh Zusatz von Inhibitoren cntweder in der

mmmmm
1940 gelsgert, alsdenn untersucht. - Die Ergebnisse sind in
den beiliebenden Anlugen 1 bis 11 zuaamnengefnsst. -

1.) Sauerstefftest 14¢°

Zur besseren bersicht sind von den 18 angesetzten Proben
nur 9 in den Kurvenblidttera 1 bis 9 aufgetﬁhrt. Da deson-
ders deas Verhelten am Lioht- -Anteressiert, sind nur wenige
{!l1e dsbel, die im Blechkanister aufbewahrt waren; Er. 1 bis 7
unfesst 0le ohne Inhibitor, Sr.8 und 9 selche m;t Zusatz |
~"hionaphthol oder —Naphﬁhyleﬁln.

Durdhsdrrift
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_ADongesenubez_zoxgeéIaio_mit_lnhibitoran.veta.tzton_naohbc-

Beide Gruppen zeiyen marksnte Untorschiede.

In der ersten GCruppe, die die OUle ohne Inhibitorrusatz betrirft,
zoigt die Stadbllitit meist einen erheblichen Rlickgang: dnab-
h:unglg davon, ob die Olo mit 1 oder 1,5 ¢ #1Cly behandelt
worden, ob sie in der Glasflasche oder im Kanister aufbe-
wahrt wurden, hasben die Proben ihre sscuerstoff-YFestigkeit
nicht eufrecht erhalten kSnnen. Die XKurven heben eine bogen-
farmice Gestelt nngenormen, und die Induktionszeiten aind
stark verkirzt. (Kurver 1 bis 3) Des gleiche gilt selbst

fUr die mit 2 ¢ AlCl3 nachbehandelten {*le, insofern sie

am Licht, in der durchsichtigen Glasflmeche gel:sgert waren.
(Kurve 4 und 5). Tie Gtebilitit 1st grdaser, elso der Rlick=-
gung goringer, wenn des kriftig nechhehendelte 1 4in der
fannc gclsegert wer. Hier 1st 4das entchlorie - Furve 7 -
anscheinend stebiler als des nicht entehlorte — Kurve 6.

hendelten Ule eine grundsitzliche “berlegenhoit. (Kurve 8 und
9). Selust bei einem Finsatz von mur 1 & $1Cl, und bei Auf-
bswahrung -in der-Glasflasche -bessert sich im Leuf der Legerung
der Ozrent; als besonders glnstiger, btei geschwefelten Zlen
oft beobachteter Umstend kommt krinzu, dess das mit. -~-Thiovneph-~
thol versetzte (1 (Xurve 8) wihrend der Sauerstoffeinvirkung '
in der Yele der Erwirmung zurilockgeht. Bie Temperaturkurve
ist demzufolxge nicht nech oben, sondern nach unten gobogen.
Eine TrUbang des 0les weist asuf Fillungsreesktionen hin.

I

A/5 200000 vI. 35

Eine einwarifreie Stabllit:.t wird erreickt, wenn dss kriftig
nachbe*undelte 1 mit }—nQphtrylgmin versetzt surde {(Furve 9).
Auch hier ist ein Bodensetz ala Zeioren ein etretener Reffi-
nation bemerkenswert. Wihrend das Tbt;naphthul koeine Fcrbe-
H ‘derung hﬂrvorrutt, het des A-1n eine krifti. .0 Violettfir-

ung hervor:-erufen. :

Erwishnt sei uUbrigens; dbéé“i}%ﬁiﬁﬁdphtbolrﬁhr'Béf'einem

en:chlorten UX engewandt werden darf. Setet men es einen

nicht ontohlorten.(l za, So entsteht in dor mhrme an einey.

-3_
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eingetauchten Kupferstreifen ein dichter gelbbrauner Belag,
der abdblétters (Versuoh 257%/4).

Die deobachteterP:llungsrecktionen treten such an Crackben~
zinen avf. ¥ir heber. deswegen entasprochende Varsuche angesetst,
YOK der Synthese eine Reini ung des Ausgangsmateriels mitels
Thionaphthol oder Hephthylemin zu orrniohenﬁ
2.) xu 1 P bed GO, .1y
Es hitte zu weit gefuhrt, nlle in den Xurvenbluttern sufge~
" fuhrten neun "“le bei konstsnter femperatur zu altern. mir
haden uns auf 4 wesentliche Typen beschrinkt, die in der /nl.
1C gusecnengefosst sind, nimlich :
1) kriftig nachbehandelt, nicht entchlort
2) " bl entchlorxrt .
3) Thionaphthol zum sohwii~her nahbehsndelten /51
4) Haphthylamin zum kriiftig nachbehandelten 1.
__tong man-die-Ergebniase-vergleicht;, Bo besteht mit dem O2Teat
14C  zwar koins strenge Tbereinsti-rung, de beide Methoden
doch verschiedoncrtig sind, aber dernoch eine gewisse Darull.-
litut. Hierdbei mSohten wir sus den Grinden, die wir in un-
seren roricht vom 23.Januar 40 darlegten, einer Bcwertnng
Qexr Cxydationofestigkeit durcr g=-stgndi es Erhitzen auf
160° don Voreug geben. -
A.ch hier erweict sich die Entchlorung des Sles sls ein
Vorteil: nech der Alterung liegen alle HesogrSssen eusnahmsg-
los btel dem entohlorten (1 glnstiser. -
Ein hochstabiles Produkt entstehrt durch die Zugabe %on Thio~
nephthol. Kach G-stlindiger Sauerstoffeinwirkung betrigt z.B. .
dle Eindickung nur 1C %, NZ 0,6, VZ 4. ¥Er begegnen also hier
wieder den ersteunlich niederen Alterungawerten geschwefel-
ter 0le, anf die wir im Pericht vom 23.1.4C hinwiesen.

Reu ipt, dase esuck -Kaphthylemin in ﬂhnlieher Felse stark
verbessernt wirkt. Also auch hier besteht eine gewisse Paral-

- 4 -

Durchschrift
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lsle sum "O,Test 140°".

3¢) Songtixe Anslysentahlen.
Zel airtiichen 18 Proben wurden KZ, VZ und Conradson ermit—
telt. Vgl. Anloge 1l. In dern Cohema sind Joweils fUr jeden
Typ die nicht entchlorte und entahloxrte Probe susermen guf-—
gefihxt.
Unter den Zahlen,interessiert sunichst die Ausbeute. Sie be—
tri¥gt, bezogen auf die Visocositiit des AusgangsSles (vg °p
bel 1 « Alcl5 etwa 91,5 %
1 5 g L] L ] 88.2 ¢
2 < ” " 85 5 o
¥as die HZ und VZ betrifft, go ist featzustellen. dass die
urspringlichen ¥erte ¢ d, g h, 1 m bei 1~-gihriger Lagerung
88 Licht stets sunehmen. Xachbehandelte (lle erfshren also

—4n der Glasflasghe-anf-dle- -Tauer-gewisas-chemische Veridn~——

derungen. Diese Zurnahme ist beil entchlorten Jlen viel klei-
ner a8ls toi richt entchlortem Proben.

.

Beispiel:
RZ steigt entcklort svon 0,C (E) anf 0,01 (f) -
" nicht " " ¢,0 (gl " 0,13 (e)
vz " entehlort " .0,03(d) * 0,18 (b)
" niocht " 0,1 Te) " 1,47 (&)

Aleo zuch hier tedeutet die Entohlorung eine Hafnehme, die das
01 unempfindlicher macht. ‘

A/b 200000 VI. 35

¥lchtig ist dic Feststellung , dass die “ugabe von Kaphthy-
lanin (p,r) das Ansteiben aer VZ verhindert. Damit wird eine
Inbibitotwirkung Bichtbar, ‘dle uns bisher unbekannt war.

Peil dem Conradsontest lasmen sich ithnliche durch die Lagerung ’
bedingte Verinder:ngen nicht festetellen.

.:;:'
v //4é44397/
;
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Ruhrchemie Akiiengesellschaft
Oberhausen-Holten dnlage 10

Je 15C g O1 wurden nach 1-jihriger Lugerung mit 15 1 0,/n
6 Std. lang bei 16C° gealtexrt.

L/5 200000 VI, 39

! ohne Inmibitor - mit Inhibivor, am
night ent- entchlort S~haltig S~frei
chlort .
- i SR, L

Buchatabe #.Nr. ' i Xk n ]
lant Anl.11 : 4 . S 8 - /
2 Al s+ lag:ra !2 €, 51les 2 7, Clas 1 %, Glas 2 %, Kanne
C,3 ¢ Inhibi-ox ' - ‘ - =Thig~ . - =¥aphe

. : naphthol’ ’th}lamin
. el ;
Aihlluft 1860 1 1%28 1 841 1 ) 66% 1
Bladickung + Vg, - 148 % so¢ 1€ 7%
wz T 26,3 9,4 0,6 0,5
vz : 56,6 32,6 | 4,~ ' 2,2
K : f2,14~3,C9‘2,17—J9,68:2,1}»»2,17;2,13 2,18
+ DK ) c,9% ¢,51 . 0,04 0,05
¥asser sbgesp. ‘ 8,4 om 6,2 om” Cy3 om” C,3 om’
o> S . 1 3,0 om 1,8 ov>  C,4 o> 0,4 om

Durdhsdhrift
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Aufbéwshrung in Closflasche = Gl., in Hlochkanne = K.

inr. ALOL, Kurve: Probae ‘Aus- 4z vz Conrade
£ ‘beute, son.
! e . "

614 91,5 C,19 1,47 G,23

a -  nicht entohlor:
B 1 B N cntohlort " - 0,01 0,18 0,20
e 1 = . nicht enschlort ¥.' 01,%5'C,02:0,17 0,16
i 1 - entohlort - - 0,02 0,03 0,18
; : ; : ; . X
‘® 1,5 | = . nicht entchlort Gl. 88,2:0,13° 0,75 ¢,2%
L 1,5 2  entohlort - - C,C1 0,24 0,18
? H : i
& 1,5 | - - nicht emtchlort X.  38,2/0,00:0,14 c,:8
- =~ 0,07T0,0570;18

_;Jh._-—-—J'-l ’ 5——"*-3—«%‘ -.ntohlort

! ; i —_ i N

2 2 4  niont entohlort 6l+ 8%,5 0,09 ¢,73 ' 0,18

k -2 +5 entehlort v = C,0T70,51 7 0,19

,;L, .2 . 6 ! nicht entchlort Ko - es,s;'o,czfo,n . G,22

m 2 7  entchlort - -~ G,01 ¢,03  ©,16

- — e .

m |1 |8 !entehldort + Thionsprthol 61 90,9/ 0p01.0,32 | 0,19

o i1 e - » E. = '0,03.0,%8 ' 0,16

e — — e ]

D .1 - | entohlort + Faphthylemir 61+ 90,9!0,~ |Op08 I 0,2%

q 1 - - w Fe ., . =_,Cp= 0,03 0,14

' I ’ I . ! R i J; 1"

» 2 9 " . 61 = i0,03'0,09 0,20

s 12 - " " K. = 0,020,11 10,15

L | . i J i
Durdchsdhrift
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’ Holten, den 29.2.40 <
Ruhrchemle Akfiengesellschatt
Qberhausan.Holten
A*t. San. - C}/Pk.
Aerraen Crofesscr Y a r ¢t 4 n -
Ire H a g enmnann
Tirektox A1 bertaos
iTe GOt hel
PiplelInige S o houbd

1.) Augteldlung

Zin nornales unbehnadeltes Motoron-istdssl des Betriebes
wurde im Vakuun sun 2/3 abdoatilliert. sodase naoheinandar
zuniohst ein Deatillat von 2°E, dann von 5° und so-liess—
lieh von 1% abgetrennt wurde. Zsi 33%° blied dann in der
denge von 32 ¢ ein Iri htstock von 46° surilcke

Die Untersuchung der 4 Teile ergsd folgendes:

| 2.7 joslype Cinde 1)
Dichte, YV, o Bud Plannmpunkt steigon naturyemhss sne Die Jod-~
zebl bet, wia oexrvertot, bel dem Frightstock ihren tietsten

‘Wert. Dagogen liest Lterraschenderweise Gessen Conrsdsontest
un ¢in vielfsches hbher cls hej den Destillaten.

B)OW

Alle Testkurven weisen quf dic Empfindlichgiodt dea unbe-
handelten les geben dle Einwirkung von helssem Saner—
annlytiacha Bild. Ind.ssen scheinen dile niedri; siedenden
Destillete eine gesteigerte Roaktionatﬁhisxeit ge-cn den
..Sauerstoff zu besitsen, was sich -bei der bﬁepélterung

(Anl. 4) durch cie Notwendiskeit, die Heizung abzustollen,
und durch die¢ erhdhte Bildung von Oxyaetionswasaor best ii—-
tist. Fol dom Brightstock 1liet msoh der Alterung doxr Con-
Fodson besonders hoch; er steigt von C,54 suf C,60.( Anl.l)

7

2.) X 1,50, s fnle

Die Wirme, die entsteht, wenn men cle (le mit einer bestimme
ten Henye 95 F~iger Schwefelaliure vermischt, nimmt Uberrasohten-
Qerweilse in jichtung sutr den Frightstock gu, zeligt elso die

e

Durchschrift
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A/b 200000 V1. 39

gegenlgufige Folge zu den O,Testen. Fuhrend der EBrightstock
decnuch relativ an meisten 3aucrstolf-stabil ist, setzt «»r
sich mit Schwefelsture unter stilrkster sirmeentwioklung um.

Desgleichen neigt dor hochviscose, durch he"en Conradscon
ceXeunceyicbnete itickstrnd besonders stark bei d:r ssuren
Eaffinntion zur Siurctesrdilduny: 7ir raffinierten die An

" tefile bei ~5°C 10 Std. lang mit 95 %<iger Sohvofblaﬁnre

und erhielten (Vers. 27%9)

laeictten Testiliat 7,8 = "unr.toer
oittleres . 10,2 £ "
sohweres . 12,9 « -
Frightotock _ . owlld %"
susgs-y831 ¥ 451 15,5 « -

ber wWert von 21,1 ¥ eutspricht genen ¢er mis dom urdestillier—

ter jiusgonngsBl einerseits uné den 3 Desti’lsrton andererseits
fUyr den Prightstook bderechneten Zshl. Do durchk die Vakuum=
dostillation bedingte starke Erkitsung des fllcketands suf

.55500 soheint also dessen Cherakter nicht wepentlich nbgo&n«j

dert su haben.~
Turck die obden hono“r1.bcnon-Rnfrinntion werdun ibrizens

die"C,Teste 140°" nic:ht verbdeaserte.

S.) Altexung bdei 14c® (zpl. 4)

[8)

kung bei konstant 14C° aug, S0 erhillt =man die Zehlen der Ainl.d.

.Unm swecks Aufrechtertaltunyg dvr Temperstur von 14¢° ale AL~

strahlungsveriuste uu decken - bezw. don kalt elqaeleitovon
Sauerstoff anzuwiirmen, bedarf es einer Zusatzheizung. Tiese
nmusste, als eweis besonderer Resktionsfithigkeit, bel dem
2er und Ser Destillat switwoise ganz susgoschaltet werdone.
Andernfalle uborhitston sich sie Tla. .

"Im Ganzen gesehen zeigen aber die 3 Pestillato die gleloche

Alterungshespusetmrtgndens, gemessen an Eindiokung, ¥z, VI,
Abspaltung von Yssser und (1. Demgegeniiber liegen die Werte
bodim Eriﬁhtatock weasentlich tiefer. Der ingriff des Seauer---
stoffs anf ein 8° uctorenrtickstondssl orfolgt sloo vorneli
"
Durchschrift
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e B R g

lich Udber a¢ie ti\otaicdondcn. niodrigvisccsen inteile.

Von besonderex Interesse ist cie woil eupeinandergezoone _
Yorénderun:; dor Iielexirititiitskonstente; hier neigen die
verschigdensn Destillateo orarckteristiscre Terte, d4ie zum
Erightstock hin stork obfa!len. 7elohe Elgensochaften des
Oles in beszuz suf dos tetriedlio™e Verhalten alit daleser
lessgrdsse erfasst wird, ldsat sich cur “eit noch nicht

BaKON e
.6¢) Yerbrepnupupenelyse (Anl. S)

Y31t stelgender is delege nimmt Cie mmder O und gehulzen
berechnete Verhaltniszehl “Cer.Teile 3 auf AC{ Cewe.Toile C"
su und rwer von 15,8 auf 15,%; die hiersus se~ogene Folgerung,
deos dexr Clenteil zum Irightsscok hin "parsffinischer® wAre,
;lﬁxa._uinm;ama_uin,-wennwzicec~Nr!sﬂ.nmamh1~uber‘16;7—
dehe Ller dem entsurechencen Zeprt fir Clefine 1i . e. Er liect
obur, wie die zweite Tubelle der Anl.S cngibt, £ r unsere
‘synthetischen ‘le tiefer. Verhilerniomzissig noch wassmerstoff-

serzer sind ¥irereldle z.EB. 7ruur1n¢, Stsneve, “omrressol.

o P
i AT -
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. N M -~
Wenlmﬂmm_n&nmﬁg.ﬂ
Das 01 P 451, V, = 8,-9, Fipkt = 214, Jodrrbl = 67 wurde

im Vakuun ia 3 Testillatstreifen und den Xliokstana ( Pright=
stock) aufgeteilt,

- leichtes mittleres sohweres Bri _hte

) les:illet Destillmt Doa:illat' stook

l.) pufteilung
“ledebreite (F1) . bi. 268° 2568 - 305° 305 - 33 yper 33%°
Ante1l 24,8 %~ . 26,2 %- 16,8¢ - 32,2 &
2¢) gnelyee .
- C,537 - 0,853 opBse '0,87}
Vg 2,16 TSy 11,1 é 45,9
Flpket, 19s8° | 243° . 273%° 1 3229
Jodzphl . 72,770,753 BG,81,6¢ 72,63,72 ' 48,44
Conracson 6,01 C,C3 0,06 0,%

&

3¢) L .2ae% 24C° (vzl.Xurven)

54 e 19,5 &4 K.20,1/63 U.30,1" 96 ¥.2C,1

——Frdsets R Y 3T e 30 M, 66 U=
nagh TeatsVg L4 6 % 7 % 4%
" Pipkt. ~7°c - =7% -2296 -3°%c
gz 0,72 | 0,72 0,75 Cy72
= vz 2,18 2,13 2,17 2,7¢
"Conradson C,02 ' 0,04 G,08 G,60
4e) Bisghunsswirme g, 12C g 01 + 4C g

konz. “ohwofelsiure.

Erwsrmung nsch S5° 1,2%° 1,55° 3,65° 2,97°
‘ ' 1,60° 1,95° 4,35° 1 2,157
i 15 . 1,80° | 2,3¢° 4,9%° | 5,12°
! f | ‘ )

Durchschrift
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ile 1.3

Anlage 4

Je 15C ¢ 72 wurden cit 15 1 Sanuerstoflf /5td. 6 _Std. long

bel 140° ezitert.

SR
LA
A

lsiqpteév~ mittleres cohweres

Braght-

A/5 200000 VI. 39

) Dagtillet lestillat Dostillat Btock.

C. Aufnekse 2¢,7 < 16,6 ¢ 15,3 « 4,85

FGh1Zuse >19%2 1 N >2298 1% acec 1 1445 1
Vg 2,2 = 4,3° 5,0 - 10,6 11,-22,4 45,9-55,3

Edndlckung 95 = 112 € 100« 2c <

uz 27 18,9 18,5 2,4

vz 62,8 5C,4 55,4 7,5

K Cpi3=F,E5  2,11-3,71 2,19=2,33 2,14-2,27

. K 1,70 1,10 .66 c,13

Avspaltung H,0 6,3 o 8,1 en’® %] oo’ 0,7 on

Abapeltung "1 2,9 ex® 3,3 owd 1,3 oz .3 o’

~7 Fei Lelden lestillesen mumste vcfcbs:zabaad die Peizung

abgeschaltet uérdon,.um 8¢ dio Temcerstur bel 140° konstent

halten Zu kdnnen.

Durdhisdhrifi
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Ile Verbronnuiy der irnteile Vers. I7(3 ergsb:

ol Tellenl

c 5 C +

% « % 10 ¢
leichtes Dootillat 2,16° 86, 7 13,60 99,82 15,8
mittleres Destillst 5¢ 86,15 1%,8¢ 99,9%5. 16,C
schweres lestillat 11,1° 85,84 13,9C 99,74 16,2
Irightstuck 45,9° S54C1 1,06 99,07 15,5
bere fir lusgnn BBl T 491 - - - 16,1
“onuti e Hohlenwesserstoffe:

' c ¥ C + £ Telinmf

’ # ? %

. : 16T €
terTefarcffln duste Oyoifns - |, 84,5 - 15,5 - 10C,- 18,4
. : - o ¥y s a%,s 14,5 : 10C,=- 17,0

Ciefine RS [ 85,7 . 14,3 fl(c,- 16,7
aele "syntiiea "I T T 085,93 0 13,37 99,90 15,3
o " 1924 entohlort  o5,75 | 1%,96 99,7 16,3
SR TS ~ nichs 85,69 " 13,30 - 99,59 ‘16,2

A —t
[lefsy ¥inereldl ¢runring 35,93 13,49 99,42 15,7
- " Stopeve 120 86,03 13,12 99,15 15,25
" ' " Hompressol 85,58 © 13156 99,74 15,2

. .
| Durdhschrift



iolten, den 26.Joznar 1940
Ruhrchemie Aktiengeselischaft
Oberhausen-Holten

Cl./Pke

Hexrxn Professor T a r ¢t i n
derrn Dr. Hogemaonn
Herrn Direktor Al bor ts
lexrn Dre - Gbthel .

In der Anlage erholten Sie oinen Bericht iber extreme
-Blelchung von-nachbehandel ten-und-unbshandsltan—Slen—
nit nechfolgender Extraktion des Bleichmittolo.

AiSp 2500 6. 39
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Holten, don 23.1.40

Oberhausen-Holten
C1/ 2k,

A /b 200000 V1. 29

Vexrsuche ibe io rene Bloichun;: von chbahandelto

und unbehandelten ‘jlen mit nachfolgender >x:raktion dos
Bleic ttels

Dor nichstehenda Bericht brin t eine ‘teine von Beobacntungcn,
die sich orgebe:r, wonn aun die Bleichung unserer Jle nicht
nit der Ublichen “fengen von 5 - 10 < 7 Toricil otc., sondern

ait 50 ¢ durchfihrte

Die Zxrgebnisse cind zw.r vorliuflig nicuit su einer pr:kticchen
amrendung gecligret, gobon uber noue ninblicke in des Ver-
hrlten unserer cynthetischion “lce

1) Enwirkung von Ton:il auf nechbehendelto Mle.

+1: Crundlege dlenc der Vorouoh “re2773y der in _der 4nldel.

susermengestellt ist, Lieter VYersach bedeylett Bleicht men
ein im 02T88t140 Btibiles “fotorenr.cketenduSl mit 50 o Ton-—
511 beti 159 s EO h:t cus 2/3% der susgongsnenge botregende
iMltrnt, hier ntets "Raflinut" g«n:nnty seine Seuerstoff-
8tubilitit eingebuBt. Dnc ia Filterkichen verblelibdbende, mit
Denzin extrohiorbare letzte Drittol ist dagegen sanerstoff-
feate Durch weltere Bohandlung des Fuchent =it einenm Benzole
Alkohol~Jemisch wird ein schwarczer =xtrakt gowonnren, desson
malytische Daten au: 4dor sulege 1 zu erschen sinde Setst
+nﬁn—dieaon—ﬂaeunoLex%rake?—eem—oben—erna%tenen—anfftust-fET“
80 erhiiit dieses die . tubllitiit dei .usgungsauteriales |
wileder zurick, ) «

In-den Versuchen 2785 und 2786 wurden dlo Beobachtungen
bestitigt. Ein Dessill:t V5° = 4,45 ergub 1,6 < Extrakt, ein
hochviscosoes Rickstandsidl V.o = 3445 gdugegen 5,4 ©, sleo nmehr,

Verwendet man s8t: tt 50 ¢° nur 10 ~ Tonsil zur Bleichuns, EO
bleibt, wie die pruktische Zrfaohrun, beweist, dms REfTin: t
in etwa stabil § Lr. 2770);

Betriebstl, nachbensndelt O,7est 140° = in 180 T.4 2,2°
|
10¢° Ponsil 20 "n. 45° " = i 180 t.+ 8,6°

- Y -
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In Versuch 2804 inlago 2 wurden nunnchr die Temporaturen der
extremon Bleiochung zwinchen 60, 120 und 180° variiert.

14t steigender Bloiobungatamperg&pr in Versuoh 2804 ntimmt
die enge dos eriultenen Bencolextrakten Zu, der im udrigen
Jeweils das entesprechende Ruffinut sauerstorffest =macht.

Ji. Anwendung hoher Tempereturen erweist sich .dr die Sta-
bllitlut dor Ruffini.to als besonders glnotige Dus glelohe
Bild zeigt der Versuch 2801,

Bleiohung 20 in. 60°, 0,Test 140° des eff. 135 4n. + 19,7°
" 120%, - = " 172 =+ 25,1°
| 180°, " ) 180 " 4+ 9,=°

Dasselbc gilt fir dic w.us dem Filterkuchen mit Benzin gewinne
beren 'le (4nlege 2). -~ Raffinste und Benzinextrekte rzeisen
den gemeinsamen ‘ungel, dass sie nicht lagerfest stnd; bet
-der-l&gerung-gehan-die-guten-teuorstofftecte-brld-guricki —
Es wiederkolt sich &lco die ieststellung, die wir fruher

bei Slen muchten, die boi 200° und mehr mi: Grenosil ze-
‘bleicht weren. 7ir koomen in der Zuesnnenfussung wuf dleso
Arbeiten gurucke :

Eln lL.agerungsverczuch, r. 2515 fnlege 3, gelt nooh oinmel
einepfiaghbsh:ndelten 1, das mit 50 % Tonsil bel deroptimelen
Temperatur von 180° gebleéicut worden ware. Es wurde -um 3,0k=—
tober in Clasflesche und Blechkenne gelageft. Die Beurteilung

‘der Altorungsneigggg erfolgte nuch elner neu won uns cse

gesrbelteten .Jntorsuchungemethude, die wir in der letzten
Zeit hiufig bei mynthetischen und minerslischen Jlea.enwonden
.Sach dieser Zeihode werden 150 g 21l mit 15 1 Sauerstoff je
Std. bel konstint 160° (auch 140 uvder 80°) € ctd. lang ge—
altert. UJie Beding.ngen tind also wosentlich strenger elu b.i
den “02Test 140°", wo die Saunerstoffeinwirku., abgebrochen
wird, wenn eine Temper?tur von 1600 erreliont ist. Folgende
asnalytische Duten werden susserdem stilndlich gemesen: .

1) der von den 1 aufgenonmene .ntell des eingeleiteten

!

Sauerstoffs. .

2) Die 'enge 'Kihlluft, die mittels Glapspirale indirekt de
1 sugellhrt werden muss, am die Recktionswirme zu komvﬁ
rensieren. . u .ganatische Steuerung!

\



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhousen.Holten

3) die Steigerung der Jlwisoooitit = Eindiockung

4) die HZ und VZ des slternden Oles

5) die Zunahme dex Dlolextrizititskonstante

6) die 'ienge des durch die vtllige Oxyaation (Verbrennung)
gebildoten Vansers.

{

Vergloioht man geniss .altgo 3 die Alt;crungnwarto_des extrem
gebloichten “lese mit Cenun des HULK: ngBntterimln, 8o ctollt
man loine Verbesseruuy darch dis Lleichuag, sher oine geringe i'
Yorscrlechterung feat, Logecrung und Aufbowehrungsert haben
keinen Zinfluss. Dicse 4in Segronsate cu den Jeobachtungen

bei dor 140° Al terung .Btehenden Zestetellungen sind Hreres
vahrecheinlich: auf dos Vorschwinden der Induktionsperiode

bet 160° zurickzufiihrens ’

‘Durch die gleiche ethode wu de ein_nzchholindeltes- 1l .
beurteilt, desssen Lagerfestiskeit durch die Zumisd: ung

von 1,5 ¥ Benzolextrnkt erhZht wordenr sollte. linch 4snle.e

4 zelzt sich nun das Zabklenbild eﬂes &asserordentlich

0, -stabilen "Mles. D.o Smuerstoffeufnuhne botrigt statt etwa
17 < nur nocg 1 <, die Eindickung 1st kaun nessbur, die V2
betrigt 3 stott 53; die Zunuhme der Dlelektrizithitskénstante
liogt bei 2,02 -~ 0,06 stntt 0,84, und des Verbrennungswasser
ist alf-1/5 surickgegengen. Elne solche ausserordentliche
Verbesscerung der Alterungeoneigung haben wAir bisher nur darch -
-2ine Halnahne-errelchty—wenn—men—nsmtiotrunrere 316 GLE
elementarem Schwofel oder -Thicnaphthol schwefelt. Uber dies
Arbeit. wordeh wir gesondert borichton. Beobuzochtungen bei Ver=
wondung - des Tonsils bei der ketelytischen Speltung legten
die Vermutung nohe, dass vielleicht such ig Bencolextralkt
scgwefol der wirksamo Bestondteil sei. In der Tet ergeb die
Adelyse 0;64 ¢ im Extrelit. Bezogen nuf Tonsil ist die

Yenge £0 gering, (etwa 20 =g & in 100 g Tonsil) dess sie anpw
lytisch schwer zu fassen ist. e ‘

Bin Rickgeng dieser gugen Alterunzssahlen rindet nach EwWole~
moni-tlicher Lagerung lt. Anlege 4 nicht statt. Da der neue
Test bei konstanter und cleichzeitig hBherer Temperatur viel
stirkere “egtunterschiede sum iusbruch bringt sls der "0,
7Test 140°v. $gt os angebxr coht, ‘dleason _J'mfangstlemperatuf
Al 00000 VI 0 Durdﬁysd‘lriﬁ '

-4
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Oberhous=n.Hollen

A/B 2rou VI a9

auf 150°C sa steigorn, ’an crhilt z.B. (2818)
noohbehindeltos Y1 200886 ohne Extrakt, ab 150°%;
101 Min.s+ 20,1°
" LTS B ab 150%;
180 ¥in.s 22°

Ein Nangol diesus mit ixtrakt vorsetzten Jles iot fraglos
geino dunkle, faod polverse Rirbung, dic sioch oelbst mit 10 “
‘:;ounil keun sufhellz. ibgosehen duvun, lésst sich fir den
praktischen Jebrouch ein polches stabilos 51 wesontlich eine
fachoxr durch die Zugtbe gon —Thionaphtuol herstellen.

2.) Yersuche mit Agbehando!,‘ ton 81,
Tir erwilhnen gnnilchst einen tmnloéen Bleich- und Iktra;kf
tionsversuch (inlege 5), wie er su Beginn dos ersten ;b=

_schnittes becchriesben vwurds. Der Unterssahlied besteht ledig—_

lich darin, dssc en Stelle cines nechbehanndelten ein une
behandeltes Betriebsproiukt eingesetzi turde. Des Raffinat
bleibt unveriindert instabil, das-am Filisrkuchen anlaftendey -
nit Ben~in extrahierbare 71 wird merkwilrdigorweise verbeasort,
und - was hosonders beSchtlich bleibt = das Reffinst zejgt
nsch Zagnda des untorx 4) gewonnensn RBen:clextraktes einen
vorzdglichen "0,Test 140°% : ) ‘

Die Aufbesserungen in der Stabilitidt des Ruffinutes bexw.
des it 1,5 ¥ Bensolextrskt versetzton Reffinntes werden

iberraschend gering, wenn run die Tonsilmenge vén 50 &
euf 30 < _vermindert und bel 60, 120 bezw. 1807 bleicht
(Vers. 2809):

20 Htn.62° 20 Mine 120° 20 #in.180°

Reffinat L
YMenge - Y 75,6 % 76,6 & 76y =
O.Test 140° 32 ¥. 19,9° 50 ¥1n.20,1° 49 #. 20,1°

" Ind.ieit . 10 . 10 e ‘ 20 .
Raffinct + 1,5 < Extrant o -
0 Test 140° 43 Mo 2043% 47 1o 1L,6° 40 e « 19,6°

2n Ird,ieit - S R0 Eel < Lo . : < 10 e

\

-am

durd‘lsd’lriﬂ
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Vartiort man die Temparstur der tonuilbleiche, oo ergibt

sich (Versuch 2808); .

50 % Tonodl 20.%. 60° i O _Test 140° w 40 e+ 19,7° IZ = 10 1.
“ 120%; = 45 e 20,22 » & 20 M,
. 180°; = 17 M4 19,9° » a 90 1.,

Venn such der =Effekt sohviicher int, s0 licgt doch eine gowins.
Parcllelitiit zum nechbenendolten Y1 vor: Extrense Bleichung
bei 180° gibt den besten 0,Test.

E wurde wveliter vexeuclht, 0in norm..les uubonandeltes a1
4) durch Zuaigchen elnes useuorstori=fenton Sens=i:extrakten
b) durch Zugsbe von kleine: ‘orgen Bennolextrult zu cteble

lioieren.
t) Der Bsnzinextrskt stamate rus winoen nuchbehandel ten
_i‘-;‘.lchtandnl.‘l._d&a--mch~3xeichung—mi-t~50~7‘—i‘onsi‘1* und—Plle—

tration 2ug cem Filterkuchen migtols heisem: n=Benzin abgetronn
worden were. ldctes Etwbile Imtoximl wurde (Vers. 28.0) mit
cinem lnstubilen I er <1 vermiceht: )

20 T Benzinextrakt + 80 Te unbehand. 1110, 7e8t 140%1n 40 To 1
50 T ", + 50 7. " H u ain 57 ‘1.5

Selbst ein Cemisch 111 vurde alnq nicht Verbestﬁeft.

b) Dor Beamolextrakt stemate bic aaf 1 Fell ewus Tonsil,

mit dem nachbehandeltes 1 axtraa gablei Lt worden wor. Sog
die “enge Extrakt betrifft, so broucint men 1. inlage 6
mindestenc 1 < als Zusctze Doc unborcudelte odukt wirq

. awar weltgshend szuerstoff-fecst, firbt .cilch ;doch unensehne
llch solwarz und vercchlechtert sich in ecilner N2 und VZ ere- -
heblioh. \

Auch der Benzolextrairt wue unbcherdelten 1 4 Ponsil ist
on sich wirkdam (4nl.6 letzte 4Z=ile, Verse. 2784); indes
fihrte die Bleichung dieses solmaraen Mas mit 9 < Tonsil
bei 100°C nibnt zu einer Aufhﬂllu“~, cleichzeitig ging der
g-te O Test 120% wieder zurick {(Vors.281%, 2870),

A —6.
A/B oo VI 2 Durchsdhrift
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A/b

Aoy VI, 3y

31) ,owendunz anderox Dlejopmittol.

EKaxrs eorwilnt sel, dass ocach snderc Blolchmittel wle Supox-
£i1trol, Porocel und Floridin in aonnloger Velso sur Anwon=—
dung kemen. Nach Elcichung oinsp nachbehandelten ‘Jles liefor=-
ten sie Bonzolextraktio, dic cwer das sugohirige Rosfinnt,
aber nicht irgend ein unbohandeltes Jl sufbescorton (Lr.2780,

2790, 2814).

Asuch der im Bstrieb anfpllende, Tcn 34l und Zinkoxyd enthal-
tende Entchlorungsscohlamm wurde gestpffolt erst =mit Benzin,
dann nit Bonszolalkohol extrashierte. DMc Plltration ai.chte
grosse Schwicrigkeiton. Als "Bonzolextrakt” fiel oine schwar—
zey guniichet foet feste 'esce &nj bulin Lichen Getzie sich eine
Plusoigkeit ¢b, dio in einer art usrung iosen voluzinisen
Schounm bildetc. iLuchk diose losse wiritu ctubilicierend cuf

- unbehandoltes Y1 (Vorc.c768):

ggst 130 & éazs
Unbohnnd.’il ohno Extrakt g%%o ot 210 .

" «O,1 % " + 23.1° 20 =
n +045 < d'braun 106 " 4 20,9° 60 ®
" «s1 < br'schwarzl8o " + 19,7° 30 "
n 2 sohwire 180 " + 3,82 180 "

Zusoanenfossuiyle

Bel den vorliogenden Versuchen, die von einer Beobachtung des

Benzolverbandes ru...ginuwl, ist "Wischon Bleiclw.ng und thrak—
tion zu unterscheidene — )

1) Bleiohunge Diese wurde :ier neist mit extrem grossen Yeng
= 50 ¢ = durohgofilirt, sodasg nar 2/3 des (Jles durch Filtra=-
tion abgetrennt -cxrden konnton. Himmat nen £ir die Auswertung
die Botriedsorfehrungen mit nornclen “engen Sleichmittel =
unter 10 ¢ « sowie unsere Beobszochtungen un Cranosildl hin-
gus 680 ergibt sich in bosug wsuf Temperatur und Tonsilnenge
folgondes tohena;

-

o
Durdhschrifi



Ruhrchemie Akiiengesellschaft

Oberhousan.Holten

AJB 2nom0 Vi e

o) pachbohondelte 5le bleiben bei 50° mit normelen "engen

stadil, mit extremon “engon verlieraon sie ihre Stabilitit;
boil hoher Teaperatur (180°) wira ate Stabilitiit stots aur-
Teoht erhnlten. Die guten O,Testo gohon doim Lagern bald
zsarick.

b) 4nbehandolte 1o werden durch pohr heisse Bleichung sta~
bilisiert. Stoigert man die Bleichtemperntur vom 160° auf
235°, 00 =1ind zur Irreichung dieses, allerdings vor.ibergehonde;
Effektes statt 50  nur noch 5 bdis 10 ¢ Tonoil odor Granisol
notwendig, ~oclche Reaktichen hier su Grunde lie;en, 15t unbe-
kannt. Dle gencnnten Siliknte wirken ebon nicht &llein als
Bleiohmittel, sondern uuch :.1lp Fetalysatoren mt grocsex
Oberflliche, beil Kondensationen Relalle

2) Extrpktions, aue doa bel der Blelcnung anfellenden Pile
~terkuchen 1lHeEt =ich, nach voruulgogangenor Bencinbehandlung,
mit Benwolelkohol ein Solwclel=hnltiger Extrokt gewinnen, dexr
nachbehaneltes, duroh extrene Bloichung suriickgegongenes,
aber selbit cuoh unbeusndeltes Ji Zu stubilisieren vermeg.

Bel der kUnstlichen Alterung zefg oin nmit einem solchen Inhie
bitor versetstes 71 einc Bestindigkelt gegon reilnen Smuere
stoff, die den Hineruldlen nalickonut. Przi:vische Bedeutung
hoben dic Fzg?:{nizao nichty denn die Herstellung des Extrak-t“ea’
ist unwirtscheftlich; das schwr:rze Y1 lidsst pich nicht cufhelln

dor gleicho Effekt mumhermwh—mr:“

gon Inhibitoren wie Thionepiathol oder Thiodiphenylemin er~
reicht. t 4
Die beschricbenc neue ilterungemothode vei'mltﬁe);t. da sie
dag 31 kriiftiger iznfesst und zahlreiohé'_"ess~verte er&ibt.
eine wesentlich breitere Ckalc ven Bestindigkeitsgruppen els
der"OzTest 140°". der nuxr dig ‘eupereturorhiiung erfeest.
Za welteren Versuchen regt un cuesten noch die ESxtraktion
des Fntchlorungssoklemmes on. '

!

. ‘“"Jv/‘_lql‘ e

.o

Durchschrift
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Yorsugsh Hre 2773.

o ni Oles
50< Tonsil und neghfolgende Extraktion des Piltorkuchens,
l.) Ausgenastl, .
Ein nomloa, mch.bohmxdolton 9% Ruckotundetl sus Betrieb RP
fass 2008860 . o “.' 3

0,Test 140° = 1in 180 Minee 242 °C; lndeZeit => 180 Hine

2.) Exgreme ploiohunze

pes 51 wurde mit SO ¢ Tonsil wihrend 20 ¥in. bei 45°C gebleicht,
da.nn Tiltriext. .
—an~ hcllgalbom‘ﬁltrat*(naartimt)*orh.slten 62-%
Rafrinats (zzmnt 140% = 1in 95 Win.s 2\),2 Ind.leit = S5O m.

%) aktl des *ltorkucherns mi ~Bong

r S1lfeachte Flterkucken bostand &sus 43 7 (1 und 57 % Toneile
Er ~urde 7 mal =it n—-Bonsin heiss extrehlert und gewaschen, dunn

Destillction.

an breunem 01 (-Bonzinextra.kt) arh:lten 35 #

Jl: 02'1'081; 140 ) w in 180 #in. + 7.4 IndeZeit = = 180 "ino
4.) Tgige 1 z0le=Alk enisohe

Der Kuchen ous 3.) wurde erncut 7 osl mit einem Gemlsch von -
gleichen Teilen Benzol und Alkohol heiss extrihiert und gewa-
sc};en, dann Destillatione.

Extrakt, echwars, zihflusslg, “lenge = 2455 %
» tnnlyse N (¥ =155
) VZ =24 44
Jodzahl a76

[od ) =84 ,76 &

, B . =ll 18 |

Retde - = 0,65 ¢
’*!olekn]::rgevicnt =729

., 3

A5 500w 11, 89 Durchschrift
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Oberhausen-Holten

5+) Bensolextrakt gun pagfimne.

Der in 4.) erhcltene mohwerse Zxtrakt wurde dew unter 2e)
erholtenen Olfiltrat = BRaffinat gugesotzt, dehe suf 100 T
31 2,5 7 (£) Extrakxt. -

1 _neoh Zusats Parbe = schwere

0,Test 140° = in 180 'in, + 3,=¢
Ind.Zeit = > 180 u4in,

uz ~ 0424

vz = 1,13,

. Lo
A/5 s000s 11, 59 Durchschrift
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1.) puogengedl,
Fin nachbehandeltes Betriebsprodukt By Pups 20UcB6, gleichas
51 wie 2773. . ey

“ - ~:

“ . 2804/1 . 2?04/ 2 2804/3
—— e —— — |

.

remo Bleieh

20 ¥in.Bleichsn Lo 69°¢ 120% . 180°c.
Filtrationsseit _ 2 Stde Stde ¥2 Stde
Bagfipat Parbe hellgelb hellgeld nellgelb
™ 0gTent 140° sofort = €0 nes 13,8%—110."4ne+ 13,6° 153 “e+ 19,9°
* naoh 56 Tugen A g 19390 60—+ 19;6°———50-4c+-20,1%
o 3.) Bepzinextrektion des Fllterkuchens. - :
Sextrakt Vg, T 9 R - 1% A ’ 8,2
w ' mZ - Oy : Oy~ Oy
- vz o 0,11 SRR 0e21 - . 0,12
» Jodzahl , 25 27 L, 2T
~ 0,705t 140%sofort 160 fnes 13,5 180 “ee 4,9° 180 e 9,3°
* nach 53 Tagen 118 © 4 20,= 140 :He420,7° 120 4.420,3

4.) Benzolextraktion doo Kuchens Je)

Benzolextrakt lenge 1,15 1,4 4 | 2,8 %
v w- “At}ﬁt{eﬁnﬁ Coee . gclmurz'.-duxm' - BOLVATS dig{ o gschwarz,i sih.-
‘o “nz L 12,7 12,3 TFL 16,9
w | AVZ o b33,1 5049 18,8
" 5.) Bensdle ' finst sus 2e L
4 Extrekt sua 1 1,1 ¢ 1,4 % : 2,8 % =
Purbe naoh Zusets i schwers schwerz schwerz -
o,Test 140° . 1BO e 3,9° 180 e + 795° 180 14 10,
»  iIndeZeit © - 180 . T 1B e -~ 180 e

A5 80000 11, 8y Durchschrift
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Oberhausen-Hollen D ——

Yorsach Nr. 2815

Des Ol P 200886, oin nuchbehandeltes Betriobaprodukt, warde

. =t 50 5 Tonsil withrend 20.#in. bei 180° gebleioht. Das
obfiltriete hellgolbe R&ffinct wurdo in Glesflesche und Bleche
kanne golsgerte . -

Uie Beurtelilw., der Oxydationsbostundigkeit erfolgte durch He=
ttlindige Alterung mit O, bei 160°. Hierboi orgoben sich fole
gerde Ze..lengs .

L 1%0 g U1 mit 1.0 s 160°c.

0, Kithle Voo | hZ ! VZ  +DK HO
| % luft . . e i cgn-~~~
Ausgangobl 200886 16,9 1833 1 127 23,4 53,5 0,84 6,3
vor der Bleichung : ' _ .
Reffinst S
Belagert @b 3.1039. 19,= 2125 1 - 187 25,1 - 50,2 1,10 13,=
Ras T ' . '
Raffinat ‘ : . . 5297 1309 12,6
in Glasy 27.11.39 17,6 21001 148 [ ETeT 5 o7, 1y 9; yers
- B g . 1 e N A

S
Roffinst '

in Ranne, 28.11.39 2207 - 48,2 1'01{ 13,2

o H

1843 2170 1 | 152

4 )

A5 200000 V1 20 Durchschrift
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. Versuch Kr. 2817.

2 chbe: L am 51
ha 1ton 51 zwooks hih de exrfes keite

Za den 01 P 200886 wurden 1,5 5 BDengolextrakt sugosetzt, die
8us einem mit Toncil extrem gebloichten nachbehindelten ) §
hergestellt woaren. Durch den Zusatz sollte die Legertestig—
keit des Oles 200886 erhiht wordon. Beurteilung erfolgte 1)
darch O,Test 140° 2) durc: Alterung 6 Std. 160°. 01 wer tief-

SChwWaILe
Y 1.) 0,7est 140°%,
J t stleg _‘ Ind.Zelt
8 ’ ;
“Glas “ 6.I0.39° 1In I60 In. 5,40 180 Wa-
' ol 28.12.39 " 180 " 5.60' . 1.80 I‘din.
' Runne 6.10439° in 180 Hinm. 5,4° — 180 Wim.

" 2241239, " 180 *~ 3,-° 180 ¥ine

2.) Alterung 6 std. 160°%,

150 g U1 mit 15 1 O,/ 6 Etd. 160°.

A Pummmmaay 21 17Y P — : i
,,,..e luft ' ’bg ‘ RZ va + DK P

01 200886 . 16,9 1853 1 127 © 23,4 53,5 0,84 6,3
ohne Extrakt . ‘ ,

mit susats ‘ |

Lagerung 17.10.39 0,9 346 1 5 Osll . 4,3 0902 1,5
mit Zusatz ' ' ‘

Gles ©  18.12.39 0,7 6301 ° 4 Oy ' 34=  O,08 0s5

mit Zubatz 7 e ' . ‘ ‘ - .
M:{béooow.uzz.lz.}g 1 4 coy 61'§)uﬁ1§§1rnﬂ = 03 3.3 . 0406 049
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1) Auogepepile

Ein normeles, unbehtndeltos Botriebsprodukt aus P 1405 vso
- 903
0,Toat 140° = in 36 Mn.s 15,9% Ind.Zeit . 10 'in.

2.) Bxfromo Miefchung,

Dog Ol warde oit 50 s Tonsil wilhrond 20 Hin, boi 45° gebleicat.
Filtrat (= Reffinat) O,7est 140° = 40 "fin.+20,3%.

3.) Axtrektion des Pilterkuchens mit neBensin

‘81 erhslten 3495 % Co
Nz 0903 , . ]
vZ 024
dJodzenl 93

0,Test 140° = in 80 Ming+ 21,2°C IndeZeit = 50 in.

4+) Heitore Exsrmktion mit Bensolealkoholgemiechs

A/b 200000 VI. 2

Zutrakts erbal:en 1455 #
RZ . 1,0
vz . 209
Jodzahl 92

Se) &golm_r_e._gg;ggggus 4.) son fagffinet sus 2,)

Zu1 100 ToReffinat ecus 2.) warden 145 T (%) Extrakt cus 4.)
gegsbone )

Das schwerze Ol hatte: :
0,Test 140° = in 180 Min. +76,7° Ind.Zeit 180 Ain.

Durdﬂd‘lriﬂ
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Ailago 6

Dexr Dexsolexirakt wurde durch Binwirkung -von 50 ¢ Tonoil
&uf naghbehindeltes odor (1.Versuoh) suf unbehendeltes "1
und dorasuffolgends gectuffolte Extraktion des Pilterkuchenc

gowonnen.

&tmt wvurde gun )
140° « 35.%.4 20,5%, Alle Ole waren ochwarsz.

. :

Ay

gesetzt. 0,Tost

-

A/D 200000 V1. 38

Durchsdhrift

; » + i
ifa. ) P Toneil fur  Bensolextrukt : 0,Test 140° Ind.zeit
Extraks 5 : o
2789 nachbehend. Retdsdl 051 43 %+ 19,7° ©° 10 Mn.
» - - Qs5 82-%,+-19;9° 20 "un,
" e ol 1.- 180 o4 598 o T~ 180 ¥ine
2810 " L ‘ 145 175 es 20,1° 140 1n.
2785. . nechbohend. Destillat - - 1,6 1180 H.4 14,3° . 180 wia.
2773 n Retdssl v2,5 180 Aea 4,4%). <180 sn.
2804 - . 2,8 180 Mo+-19,=° ©  ea. 20 i,
2786 " Vgom 34,5 3,4 180 “fes 4,9° - 180 Min.
2784  unbeh:.ndelt » 1405 1,5 166 ‘fes 19,9° 110 '1in.
X) B2 = 011, Vi= 1,%§ '





