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Detrifft: TinfluZ des Zusutzes ven Phenthiazin vor der
Raltayntlese zun raffinierten Zobaltkreislauf-
- berizin auf susheute und Visxkcsitiit deg n-lles.

Tas aktuelle rrcilem, wus einem in geelgnetor .eciac cereinig-
ten und vorberciteten Ireislaufbencin in maxizeler susbeute
durch Folymerisetion eirsn Arightsteock von Vgo = 30°E zu ge-
winnen, kann nur durch die Yaltoynthese geldst werden. Tird
gleichzeitig die Fprderung ericben, dafB dieser Zrightstock
gegenllber Szusrstoff stabil sein 8cll, sc erkebt sich die

' Frage, ©b und inwieweit die Jlausbeute durch den Zusatz des
~hentriazins eine Schiddigung erfihrt. ian wird den Inkibitor,
da Umkristallisieren koastspielig und unsténdlich iet, -in erster
Linie als Rohschmelze .dem "Henizirn zusetzen, also die unreilne
Form wéhlen, in der das Thiodiphkenylamin nq§h,dem Erhitzen
ven Schwefel mit Diphenylamin unter Zusatz von etwas Alcl3"
alsdann rpech dem Abkihlen und Zexkleinsrn anf&lit. . _ .
Zur Xleérung der obigen IFrage haben wir zunichst einen Ver- '

- gleichsversuck durchgefiihrt, in dem das EBenzin nur iUber Tonerde
durch Tehydratation von Alkcholen befreit war. In einem zwei-
"ten, breiter angelegten Vergleich wurde das Benzin' aulerden -
noch in der Gasphase mitiels Nétrcnkalk3neutqalisiert;

B . . : I

" Als Ausgangsmaiéré&l dients fir a&lle 4 Syhthesereihen die
Fraktion &0 - 200%C eines Co-Zreislaufbengzins mit etwa
59 - 61 % Olefinen. TR : ‘

‘Dex¥ Zusatz vcn -3 & AlC}3/1QCZBen2infkahn als m&f8 'gelfen;
eine etwaige ¥rhShung kime dexr Visgkositit des ge ldeten .
‘n=fles zugute. Nach den visherigen Zrfahrungen im Laderatorium
empfiehlt sich -ein 10;stﬂndigeszﬁhren bei 257, Gann kilrzeres. -
Aufheizen auf 59 - 75°J‘ LI SO S R : :
Die erste Synthese wurde nur mit AlCly angesetzt; in den weite-
;Ten Synthesen, stieg dann d;e Menge des vergelegten ¥ontakitdles.
" Ay S "/“ S y o RS O [
llmvE;nzelnen erhielten wir: S

Der Yergleich 'zeigt, daB  schen die’ kileine.venge 'vch 0,274
Fhenthiazin-Rohschmelze, 'wenn auch ;n‘géringem-vmfang,’dgé
Ausbringen ‘@n U1 ‘beeiptrichiizgt: gig'n—ﬁlaﬂsbeute geht um
0,6 %, die ‘Vgy. um 1,1°E gzuriick.!In ibeiden Reilen 4ist das
lBi1d~der.Syn%E .

] hese nicht glinstig: Von 100 Oléfiren werden
- nur etwa j1jinjn76; tibergefiihrt, dié.Restolefinéliegenq
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dunhar koch. In dexr 4. Synthese hirt belderselits die lLeubll-
dung von Xontaxtdl auf; in der Synthase Nr. V sinkt daler
die Audbeute astarx ab. {ffanbLar wirkt os sich unglnatig aus,
duld das fonzin nioht arneut verdump:t und Uder Natrenkalk
£8laitot wurde. Vieclleloht badouiet ulene xalfinlerende
Kalnahne fU: dle Jynthoese melhr 2216 nur eiro Neutraliostion.

2) Tas Fenzir wurde verher noutralisiert fhﬁlu;; 2).
Dem Vorsleioh lag ein underco, etwus olcfinroicneres Co-—
rreisluufvenzin zu Grunde, dups nach der Hgisrutrinutio* Ubexr
‘onordo nceh elnmul verdanmpflt unc bei 22057 udber Latronkalk
guleitet wurde. S

Die beiden, je 1" Synthesen umfassenden Zecilen argaben erheb-
lich gunstigers. Zuhlen: Chne Thentkiazin wurden ven 100 Ole-
inen 81 in ein hidhervisioses n-J1 uagesetet. Tie Zontaxtdl-
neubildung hi2lt sich uwuch in der 1~, Synthese auf gleicher
H8he, und mit ihx die ,luausbeute.
such hier wur dexr schiédigende =Einflufl der rcken Dl"enthiazln-
schmelze, wenn zuch eringfugég, verhanden: I'ie Ausbeute
.3ing um ~,7 i, die V5n um 1,3°% zuriick. o

Zusammentassung

Zwel verschiederne yc—&reislaufbenzine, dag eine chne Neutrali-
sation, das andere rach voraufgegangener. Umsetzung liber Natron-
kalk, wurden in langen Synthesereihen mit je 3 ~ AlTl3 vor-—-
wiegend in der Kilte umgesetzt.. In beiden Verglelchen Betzte
die Zugabe von rober “henthiazin~ochma7ze die -Ausbeute und die
Vlshosiéht des n-lles etwas herab. . 4 N -

‘Tle Versuche zeigen erneat, wie chktlg es,lbt~~das tber ”onr

erde ven storenden Alkohclen. oefrelte Fenzin eulerden: 1n der

‘Hitze mittels Ratronyaln ‘zZu- nputralialeren. :
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Qbeitayien-Halten

Syntheserairen =1t Ubor :120 raffinlicrtas,
nickt npeutrnlisiarioen :o-‘:é vlaufionali.,

fenczin Fru.stion € - 2°‘°, ~icefiae o Ly -, MDOEDAIVE IS BEPEEE A
L1C13-Zusut= zur Syntrkese I 4 X, ab 1I 3 4
Temperatur: 10 Id. 25%, 1 s5td. $°°, 2 sta. v5%:,

Synitesen chne Syniiesen mit
Phenthiazin rch . clhenthicvzin roh
Versuchsnumcer - 3783 3764 -
Anzahl Syrnthesen -- 5 5
Irhibitcrzusatz_ver - D,27¢
Jeder Ivnthese ) !
iittel I - v )
Hlefine /. estbd. 16 % .18 %
7ah.uestiilat iz 2,6 % 3,1 %
I . R S T
naﬁl #usbeuuq ' _"42,3_53 "41,7 ﬁv'
: : o :
-y o og
T 18,5 1744
N .yr e, ! ‘e .1,67 1:65> !
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Ruhrchemie Aktiengescll:chat:

Oberhavsen - Holten M__z

>

Cynthesoreihon mit Uber Alzc raffinlerten,
Uber latronkali neutralisiertem CO=rroisloufienzin.

Eenzinfraition 62 - 2019, bei 220°%. uls Damipf neutralisiert,
hatte: KZ = 0,05, VZ = €12, Sk-Ziffer = 139,5, "lefire = &1 <,
CH-~-Zahl = 0,99, 41Cl3-Zugatz zur Synthese I 4 %, scneBt 3 %,
Temperatur: 10 sStd. 25, 1 std. 50°, 2 sta. 75°.

S;n;ggsen the . syﬁthéaén mit
Phenthiazin rch Phent@iazin roh
Versuchenumner 3835 3836
Anzahl Syn?heseh ' _ 10? o
,;Ihhibi%g;éuéatz vor ’ - “ 0,2 & .
‘ jgder Synthese .o o ’
T Hittel I - % _ o , ,
j;ogtaiwl ’géﬁfldit . 3,8 % "4',_ %
) Olgfine’/ 100 Restbz. ' ;_Aiz;g; . 4,§.¢1
_"\'Iak.‘pea;t'ii]‘.a;t 1 T?Ta % 25w
‘n;ﬁl‘ﬂusbéute’ 4971 5. - 7 j;48;4 %
R S o 19,2% L 17,9%
BTE e 1,66 1,66
-AIISfockﬁunktw‘v L 36° L;55°T‘“
N:“L Ccnradson ' .. . “5;Q1f%* .0;;}:¢_w x

Ip"beiden Reibén wazr dgp‘KdﬂtékégllngchfsyhtheﬁefNr.1X”dﬁnna,f
. flﬁasig;'Die‘néﬁl—Ausbeute.ﬁetrug béin}§KﬁéﬁlﬁﬁibitgtJSC,B S
A,miﬁ'I§hib;$oxzﬁBa§§.48{7.%. S S o





