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Herrn Professor Martin, ' 0010 A3
R Verw. ' Herrn Dr. Hagemann, .
[Tes & L Herrn Direktor Albe;-ts,"-~~/
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-Herrn Dr. Goethel,

Betr..~—Vergleichende ‘Darstellung Sauerstoffbesténdig-er kle aus |

obererrSchicht bezw. Va.kuu.mrdckata.nd mittels AlClB_

& X }

. Die in der normalen Synthese hergestellten- 3le erweisen
sich in der Hitze als xiberemp:tindlich gegen Sauerstoffaufnahme.
_Es8 wardie deahalb auf die mannigfachste : -eise versucht, den syn-
thetischen {len durch Behandlung mit Granosil und“'i'ﬁ'&lt“"hg {6he™

‘schwefélung eine erhihie Oz—btabilitét zu verleihen. Da diese

 Ble Jedoch keine genﬂgende Lagerfestigkeit Zeigten oder aber
infolge Anweeenheit von a.ktivem Schwefel I\nprex‘blech verfarbten,
. erschien_eram aussichtsreichstu, den demnachst -anfahrenden- -

“Schmie?l{l%é%ﬂeb "B eine Nachbehandling mit" .ucl3 vorzuschluge

) Dle Grundbedingungen dieser Nachbehandlung in: bezng auf

Kontaktmenge, Temperatur-, Dauer . 4gle. wurden an einem aus. .
Crackbenzin in der halbtechnischen Ainlege des Hauptlaboratoriums
_Gannnnengn_,a..j&.cl_:g andsbl atudiert-.~ wir werden iiber die Ergeb-
nisse- -dieser-Versuche- gesondert ‘berichten.,x:.in aus _einem solchen
Material hergestelltes, Saueratoff - sta‘biles sutodl wurde ‘Hitte
Dezember 38 dem Benzolverband zur Verfﬂgtmg -gestellt und erwies
sich dort in malyse und auf dem Prufstand als vorzugliches
Schmiermittel. -

Die r.aéhbehandlung des abgetrennten Riickstandgyles bedeun—~
tet eine erhe’bliche Frweiterung der betrieblichen Massnahmen.
ninfacher wire-es, im direkten Anschluss ‘an-die Synthase von
dar erhaltenen oberen Schicht auazngehen, das Reatbenzin grossen
teils abzutrennen und das so erhaltene niedrig viscose Gemisch
nachzubehandeln.- Der nachstehende Bericht bringt einen’ Vergleic
dieser bveiden Tege, _vg}l_._@nl.aggz_x 1 -4. ’
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Da die Dubbs-c:'ackanlage des neuen Schmierblhe.tziebs
noch nicht arbeitet, masste der Vergleich mit len aus anderen
vorha.ndenen Benzintypen durchgefilhrt werden. ~ir verwendeten:
1) hochsiedende Fraktionen—aus einem alten Crackbqnzin, das
in der halbtechnischen Ofenanlage des ! auptlaboratoriums her-
gestellt worden war.
2) von dem bel der urucxsyntheee im Xreislauf anfallenden Pri—
mé.rbenzin den etwa bis 150° siedenden Anteil. )
4 enn es cich auch nicht exakt-um das der Groesfabrikation
zugnmdaliegende olefinische Ausga.ngsmaterial handelte, 80~
schien es doch mangels dieses yaterials gerechtfertigt, die .
beiden Vergleiche auf grxmdlegende allgemeine rscheimmgen hin
_.anszwne.nten_.nnd_einen ,.nalogieschluss zZa ziehen.

1) &1 aus hochsiedendem Crackbenzin (Anl 1 u.nd;)_

“pie bel’ det ngthese und‘vergleichenden .Fachbehandlung . ...
erhaltenen Daten sind aus Anla.ge 1 und .2 ersichtlich. Hoke
T Siedelage -des Benzine, Zugabe von bereits gebrauchtem Kontaktﬁl
" und hohe. Syntheeetemperatur begunstigen die Bildung“eines nie-""
drigviscosen hles. Bedingt d'utrch ‘d1e 1ange I.agerung des :Benzine-
und die hierdurch veranlaeste Bildxmg—einen plastischzahen ‘Lon—
ta.k%}hase war die ..usbente nur massig, also das verblelbende
. Restbenzin noch reich an Olerﬁe'i‘mch‘mremandez-
gaschaltete Deefillationen fielen drei Produkt'e ans U YT
1) obere Schicht, atmosphirisch: abgetrennt bei 170
2) obere Schichi, atmosphirisch abgetrennt bei 250°
3) Rﬁckstandsdl, in Vakaum erhalten bei 170 c.v5°—7 55
Bei dieser fir ein 8 .ex o5 X auffa.llend tiefen T.emperatur lag der
Flemmpunkt verhaltnismé.ssig niedrig = 222% -pie 3 Produkie wur-
den vergleichswelise zur sufbesserung dexr Oxyaationsbesta.ndigkei1
mit Alcl3 nachbehandelt. Bekanntlich.ergeben hohe tenzinfraktio-
_nen Polymerisate von guter ! -olhthe und etwas verbescertem OzTes
Hier lag fur das Ausgengsal die Induktionszeit auf immerhin
schon 50 xinuten.
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Tie Nachbehandlung erfolgte im offenen Glasgefiss bei
17o°, in Gegenwart von gebrauchtem Kontaktdl; die Zuéabe von
Eisenspinen sollte der etwaigen Einwirkung des “erkstoffes

- 4m Betrieb Rechnung tragen.. . - . L
© iie die zahlen der Anl.2 dartun, sind die Verluste, ‘be-
zogen auf -eingesetzies ,7"55° 51 die glaiclieix,—ob man nun das
51 als 170° Vakuumriickstand oder als 270° Atm. Druck Rickstand
" nachbehandelt. (2 u. 3)}. Im Fall %, in dem die obere Schicht
noch olefinhaltiges Restbenzin enthielt, erfolgte eine-Hachpo-
f_].ymerisation’ und” Neubildung von 91, sodass die Ausbeute vox i
awuf ‘95,5 ';'5 stieg. Alle 3 _Produkte erhalten mit .1 »5 % Al()l3
-4n 3-std. die gleiche, Uberaus glnstige O:Q?Qationabeétandigkeit,
-sodase-es-mdglich-erschien, die Kontaktmenge von 1,5 suf 1 <
herabzueetzer;.(ml.z,b) Beide oberen Schﬁgch,tén werden dann 80—
gar Oa-sta'bil'ez' als das Riickstapdsal; auch die Aus—t:eilten-jvgq.sen
‘daranf hin,-besser von -der ‘oberen Schicht auszugehen, da die..
~Heubildurg von P1 die Nachbehandlungsverluste mehr oder wenigef
'S,kpmpexisierft_.-:‘:?- e e i ; SO

2 01 aus —freisiaufben'zin.

" yihrend in der ersten Synthese aus hochsiedendem, langsam
reagierendem C:ﬁckb_enzin ein niedrigviscoses Rﬂcksfgx’xdsﬁl.ge-—.
wonnen.ww;sich.lxegél_xt “nachbehandeln -lié 88, handelt es-
‘sich hier um-die- Verarbeitung eines tiefer .siedenden olefin-
r_eichén Primirbenzins_aus Wassérgasﬁﬁfikxeie1agf{.|_)_rnnck:éynth'esé—
Versuchen, das von Dr. Bahr zur Verfligung gestellt wurde. Die
Polyniexisati_onen, die zuerst. nntergufé} Eiskihlung eingeleitet
wurden, filhrten zu einen gggcosen 51 von véo = 19',‘0‘E‘.'('An1.3)
Piir die Fachbehandlung vorgesehen waren einmal die vom Reat-
benzin grissentells g‘bgetrenntef—*ébere Schicht ab 1705 ferner
_das daraus gewinnbare 19 er ‘RcKStandssl mit der Ublichen grog-:
ssen Empfindlichkeit gegen Sauerstoff.- Die,Hachbghaz;lcilung (Anl.¢
‘zeigt, daB 1,5 % AlCly neben reaktionsschwachem Kontakttl 3 Std.
170° nicht geniigen, um die beiden Ausgangsmaterialien zu stabi-
ligiéren. Ein guter Effekt wurde erst erreicht, wemn 2 % A1Cly
4 bis 6 Std. zur Binwirkung kamen. Dieser (1iyp liésst sich also
~schwerer verarbeiten. Man gewinnt aus den Zahlen den Eindruck; ~
da8 auch hier die Ve:.:'endﬁng der oberen Schicht weder nach den
Verlusten noch nacﬁ ‘der Qualit#t eine Verschlechterung der
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; Zueammenfassung .

Tie 0 Stabilisienmg des {les erfolgt ‘besser nicht in

der Form des endgliltig abdee%illierten auf-dle gewinschte
v1acosi’t§.t bereits eingestellten \.les, ‘sondern geht von der obe~
®=n Schicht aus, in der darch Aufheizen auf die Hachbehandlunge-—
temperatur 170° grdastenteils das Rest‘benzin abgetrennt wurde.
Dieger “eg bedeutet eline wesentliche Vereinfachung der tech-
nischen Operationen im. Betrleb.- “ichtig ist die ‘Beobachtung,
_3ass UTe, die :ane hochsiedenden ne_nzinfraktionen—hergestellt
‘vﬁrden*ranscheinend-hesonde:s_l_é_icht einer A1Cly - Nachbehand- '

lung zuginglich singd. .
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Ruhrchemle Akhengesellschaﬂ Anlage 1

Oberhcusen Hohen e

61 aus hochsiedendem Crackbenzin. = 0010‘4_7 _

A BHerstellung.

DD - ) o Vers. 2563 — -

Ausgangsbenzin

aus - Crackofen HL. 80% Olefine. Es slecden : -
i bis 100° 4,6 Volf .150—200 _ 38,-—Vol <
1oo-15o°36,4 " |tber 200° - 21,-

i

-Synthege aus

"5 < K1C 13, d°zn meist 54 altee Kantaktol 11 std

"Moo _Benzin e C'."D’a. gebﬂae-beswm-zah unnr-«mssiger«-
’ ~ | Umsatz. :
‘ !I- T -
| sta.Destillation | a) zundchet bis 170° (F1:)

| der geklé.r‘t;en ob.

! Destlllat 5,2% xnit 32‘?'» Olefinen je 1ooDestillat

b) dann weiter bis 250° 6?1 )

!
i
'
i
H
7
H
.

',-Destnl at 24,2 % mit 25,5 % Ole"’ingehalt

I
1
J
.,1
H
)

] nnagﬁ;eﬁ-a-é}y%—io—dwin-
1co "eile"z enthalzen 70, Teile 51—7 55 B

l

,Va.k Destillation
| des atm. Rstd. -
250 °r

c Destillat dSo Atm.bis 17o°V9.k.—18,375 jeloo Bz
' Rtiezsté. (3) = 44,7 % je 100 Benzir
V“SO = 7,55° Flammpkt.=222° ¥ polhshe = 1,75
. Oy Test 146° 79 Min. = ¥ 19,9 _c L
| ® Indg.Zeit = ca. 50 Min.
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1 aus hochsiedendem Crackbenzin.

B Kachbehandlung
- H.t 1,54 bezw. 1. 41C13 wurden nachbehandelt:
1 obere .,chicht, ilickstd. der atm. Lestillation 170°(Fls =N
y R " _— n ) 250°(F1.)’

307,559 % . Vam. " 170°(F1.)

3

- ot 1 1°i __\2 ° . )
— .. . - ©Ob.cch.abi7o’ Db.Sch.&b250 ¢ 0k T455° E

a) 1,54 A1CLy.3 -~ zebrauchtes Hontaktdl,17. “isenapine, 35td.170°

erhalienes ustdsdl, ' 95,5{»‘ . 88,TE » fea, TR

1 vezogen auf einge- " - N - L L B
—iegdztes.T7.55. 5051 : : o — s

"Wy 7,50 T 7,40

AL »?1&@93;{.‘ 220° - 215° L 198

| e . .V olmghe 377 .. . 1,78 1 [ 1,73

doon Ransbottom 0,17 ' 0,165 ~ , 0,20% »
02 pest- 1407 . oo 41803!1:1 +2,3° 3:18’03{1&4 6° | 18oiin.+ 1,5

] " Ind.Zeit * iber18o Ein' ;ﬁber 180Lin P 8o nMin..
| B dsstilliert Fak. 220% . 210

bis C P, - - .o o

b 1 < A10l,, 3 ¥ zebrauchtes i-';ontaktﬁl,T + Fisenspéne,3 5td.170°

A erhg.}j:enes Rstdsol, ; 121 & | SR K[ i sere—nG 059 %
“i-pgzogen auf ¢ inge- TR e L U B
setztes 7455 = 5L .07 - co -
LR Vg 7,3 Ty T8
- = 0 ' - p O _ C opn®
Flasmpkt. _ - 200 . 2'07 . 202 _
.0, Test 140° 180xin.+5,7° * 18okin.+6,8° _170#in.+19,5°
.m* Ind. ‘z\eit " #ber 18o¥in, Uber 18oiin. 130 Mix.
o1 dgstnner‘} vak. 200° - 180° - . 180°

bis C Fl.
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41 aus Kreislaufbengin.

A Hers:tellung

_ ' o ) Vers.2564 -
i Ausgangsbenzin Aus Versuchen Dr. Bahr.86% Qlefine. Es sieden
o bis 70° 24% | 1oo—13o‘° 26 %

; - o 7o-100% 27% | tber13o® 234 . | T
i R ) Benzin-sehr rea.ktionsfé.hig gegen A1013 '
i - —
. Synthese aus = _ 44 Alv13,aazu S altes, artfremdes Fonta.ktul, i
| 160_Benzin "o , -
e Std. bis 50 Ce Zunéchst iakhhlu.ng notwendig.
§ ; " . |-biinnes Kontaktsl gebildet. i

i . f

—-

| Atm.Destillation | bis 170° (F1.) - — }
 deTrgeklirien | Lestillat 26%, mit 44 % Olefingehalt s
g T ‘Riickstand (1) = 67,4 % je 100 Benzin __ )

"‘;"“'.r“”'1oo ”‘ene 1 enthalten 84.3 Teile: 51 19 0"

Vak.nesﬁnation; Destillat 170 Atm. bis17o°Vak._9,a;$ Je 100- Bz. i

, des atm.Rstd.170 ,\-.xick-td.. (2) 56,8% je 1oo Benz:.n

. —;vs ‘= 19,0 . Flammpkt. = 193°

. o. 0.
B - 02 TeESt™ 46 66 ins + <093 -
' T W T IndJZedt ea. 30 Miml T

A 550000 X1, 38 Durchsdhrift .
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81 aus Kreislaufbenzin.

B ' Nachbehemdlung - - 001650

mit 1,57 bez¥. 2 AlSly warden nachbehandelt :
- -1 Obere Schicht, Rieckstd. der atm. Destillation 17o°(n )

2 i1 19,0 _ o, " Vak. Destillation 170°(®1.)
-7 T nstoacl, - f 2«" AlCl, -
- : 10 T2 i v
_.= .. |ob.schickti&l 19° _{ b. SChicht 71 19°
NachbehEndlu_ng - L - ; , — N
ey R - L 17 25 2% )
gebrauchtes Kontaktbl 3w 13 4 il : S
Eisenspine o ',"1 o -+t g ,ll % 14
erhitzen | 1353.170° {35td.170° 6sta. .170° | 45%d.170f
Progukt '. . . Tt o R i +
| erhaltenes Zetdgsl,be- jigs,ssz o855 -;79,536 82,3% -
zogen .auf elngesetztes \, “; ,— - , B
9% AT PR I R
Voo T - "1"‘191 | —.‘5’94407 Ins,9° "’.f191_
| Plamapkt. - . 1228 j225 230 2go—
0, Test 140 -0 1148.20,2% 708,20, 4° M8oM. 7,4 " 180mM.12°
. Indriert——"70 ol rzomom ;

k ‘51“d'estilliert Vak bis ¢! 2662

TR 230°

=

A 5 50000 X1, 34 Dde\Sd’lri‘h





