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Im nachfolgenden Berioht geben wir- sins tbex~
sicht #iber unsere umfengretchen Versuohe, dnroh Schwefs-
lung zu einem sauerstoffbestindigen 1 gn kormen. Beginnend
mit Jull 1938 wird denit ein Zeitraum von etwa 2 Jahren
zusammengefasst. Doy erste Versuoh, duroﬁ'Vbrwinﬂung'VOn
Schwefel das synthetische U1 in seinen dureh dle Anelyse
zu erfasczenden Figensohaften su verbessern, fullt in den
Juni 37: Der Versuch 2000 bezweckte, durch Zugahe einer
Lisung von Schwefel in c’se gun Flughl und Erhitzen engf
40° dte thermische Stabilitﬁt.._zu erhbhens die beadsichtigte
Vorbesserung trat Jedooh nioht ein, f o ‘

_ Der Gedanks, in die hochmolekulaxe, ungestittigte
Gishbetang. analog sum Kautschuk, Schwefel einsubauen,
erscheint einfach. Das Ziel jedoch, ein stabiles, analytisch
nd marktteotnioch einvandfnies Produkt su erhalten, komite
erst nuoh vielfachen Tinzelbeobaohtungen und Ausarbeitung
geeigneter I{1f=masenchuen avreicht wexden. Janit verliert
die Cohwefelung den Charakter eines’ elufachen, iuhibieren-
den Zusatses; vielmehr bedarf es verschiedensr, die he- :
triebliche Verarbsitung belastender Operationen, um su einer
sausrstoff hestindigen Produkt zu gelangen und die Sohdden
zu kompensieren, die das ©1 naoh Zugebs des Schwefels untex
dem Efnfluse der eingetretenen Zersetaungoresktionen ep
fihrt. Hicrzu gehdrt die Txhthung der Vi, fauligger Geruoh,
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das Auftreten von Xorrosivem (aktivem) Schwsfel, von Tril-
bungen beim Lagern. Der urspriingliche MaSstab in der Bewer-
tung dieser Eigensohaften nusste srieblich versohiirft werden.
Zur Bsurteilung der ‘erreichten Sanerstoffstabili-

tdt diente zunichst der 0, Test 140° und 150°, sphter die
von uns ausgearbeitete G-stiindige Alterung mit Sanerstoff
bei gsumeist 160°0.‘ | ) o

~ Dle Vorsuche wurden gowShnlioh in Glasapparaturen,
aber auoh im eisernen Antoklaven durohgefihrt,

1, Elomgntarer\SOhwefe; gum unbghangl;gg_QL,

Anlage 1 his 3

In diesen ibechnitt gehbren alle jeme Yersuohe,
bei denen das 01 mit 0,2, 0,1 % oder weniger Sohwefel vexe
scbieden lange, bis su 48 Stunden im Temperaturgebiet yon
140 bis 200° unter Riti.ren und Stickstoffschuts erhitst
wurde. In Anlehnung ax: die Verardeitung des Kautschuks
getzten wir dem Gemisch bekannte Yulkenisationsbesohleuni=
ger su, die von der I.G. unter der Sammeldeseichnung
"Yulkagit® in den Handel gebracht-werden, 80 die Marken _
DyHey PP, 576, 1000, Mercapto, OF, TR.Ubermiegend verwandten
wir den Typ H » Hexan%hylentetramin (032)5174 oder yp D =
Mphenylguanidin HN w O(FH « Oglig)ye S

Diese verschiedenen Beschleuniger, allein dem 01 |
gugesetnt, verindern Ki, Vi und 0, Test nicht (Versuon 2420)%

Brhitzt nan gomiszs inl. 1 _ein Motorenziioketands~
51 mit 0,1 % S und der gleichen Mengen (eué)sx‘ sYy2 std.
auf 140°, so £411% oin 1. der thormischen Stabilitht un~
vertindertes, aber gezoa Sauerstoff sehr wideratendsfahiges
01 an, des jsdooh naou lejihrigem Stehen unter starker Tri=
bung in seiner O,~Pestigkeit wieder nachliset. (Kr7 2383).
Auch hat seine Qualitiv insofern gelitten, sals a:.dvz fast
auf 1,0 gestiegen ist und sich mit Kupfer die Anwesenheit
von reiohlich viel aktivem (korrésivem) Sohwefel nachweisen
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lésst} ferner rieoht dae U1 siiuerlioh,

Un diese Mingel absustellen, haben wir die Menge
des sugesetsten Schwefels vermindert oder aber das geschwe=
felte 1 1n der verschiedensten Weise mittels Dampf oder
1nertenn6asen. sventuell im Vakuunm, nachtriglich wihrend
einer kurzen, durch die Temperatur bestimmten Zeit durohge-
blasen. Bei dem Versuch der Anl. 1 gescheh dies mit Stick=
stoff bei 180 - 200° Duroh diese Massnahme sank die V3
von 0,98 auf 0,15, allardxngg'litt puch der 0, Zest. -

We sich dio Yorminderung dor sugesetaten Sohwafele
monge  auf 0,05 # im Ablauf einer slangen Erhitsnngsdauer
auswirkt, 1st ans Anl.2 ersiohtlich (Nr.'2678). Die Arbeitge~
teuperatur betrug 160°. Man erkennt, wig die Oa~3tghilitat
suniichst steigs, nech 4 Std. ihr Dptimun erreioht, um denn
allmtihlioh ebsufallen. Aber gerade da, wo der qg Test auf -
gute Stabllitﬁt:hinwoist, hat das U1 einen ldhltohttn @Gezuch,
ist die V2 zu hoch und der Gehalt an korrosivem S untragdar
hoch.

Nooh kleinere Mengen - 12 bis 30 mg 5/100 g =
wirken nicht mehr stabilisierend (2686),

Steigert man die Temperatur einer solohen einfachen
S Behandlung von 160 auf 200°, so wird swar der OO Test und
auch suniohst die VZ besser; Jedooh bleiben 0y Test und
Geruch unsullinglioh; die V2 sinkt bie suretwa 6. bis 12. Stds
ab, um dann praktisch konstant su werdem. (Vers. 2696) .

Andererseits wirkt sich die 2 8 a
0.2 § ausserordentlich stark suf den OU %est auas selbst
nach 48 5td. 160° betragt er nooh 5 (Nr. 2462). Die Durehe
tihrang des Cu Testes gestaltet sich wie folgtt Beim offe~
nen Test wird das 01 in einem kleinen, unverschloesenen
Glasgeféiss susammen mit einem blanken thteretraitgn 24 std.
lang suf 120° baw. 150° erhitst. Die Verfarbung del Netall~
oberfliiche von Rot Hber einen irisierenden Anflug bis sum
tiefon Schwars wird nach einer 6-teiligen Skala beurteilt,
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3 bezeichnet etin eben noeh elnwandfreies 0l. - Veranlasst
dureh den Benzolverband versohiirften wir den Test durch
die Massnahme, das Glasgefiss durch einen eingeschliffenen
Stopfen zu verschliessen. Auf solche Weise wirken augh
kleinste Mengen aktiven Sohwefels férbond anf das ¥etalle
- blech ein, da der freigewordene S 1nfrqrm von nés eéder oxga~
uizchen Verbindungen nicht entweiohen kann, . - :

‘Bin mit derart grossen Mengen S'versststes 81 muss
unbeding$ nachbehandelt werden. Dies geschah im Vers. 2450
der _inl,3 mittels Wberhitstem Wasserdamp? bes 40 = Hg in
viner kleinen, selbst gebanten Lurgiapparatur. Der Rrfolg
trat bei nur kurzzeitig mit S erhitsten Olen ein. Hier
sank die VZ beaipielsveise von 1,94 aug 0464. Jedooh dlieb
8ie wohl infolge des unvolstindigen Ablaufe der Schwefelung
absolut gesehen hooh und such der On Test ensspreehend
schlecht. Linger geschwefe]te Proben gaben nach dey Dimpfung
Zwar verbesserte VZ und Cm Toste, aber dey 0, Test war gu
sehlecht. Auch werden die mit 052 £ S versststen O1e beim
Lagern tribe. (Nr. 2422), o ol

- Des sich ergebende Extrem aus dieser Ardeitswetse
bestand darin, das Gemisch won U1 + 817950 guy Turgi bei 160°
mit diberhitzsten Vagserdampf zy behandelny der 0, Test wies
auf vorsigliche Stabilitst nin (me. 2439, 2449), dooh stip.
%o, wie su erwarten, die hohe VZ von 0,5 = 0,7. Anoh anes
Dan in der Fisenapparatur unter der Einwirkung des foushten
HyS u;t Korr.aiongn rechnen. Diescbsohﬁq;guug ist ggn: Lo
sonders bdei Vbrﬂbndung von Nassdampf sn hotilrohten (Hr.’z442ﬂ
suffallenderveise nahmen alle Ole, ase iv eicernen Autoklay
gesohwefelt oder nachbehandelt warden, einen besonders
abstossenden Geruoh an (Br. 2697)ew o

~ An dieser Stelle seien kurs einige andere Formen

der Naohbehandlung exwihnt, der wir dag vorher geschwefelts
01 ohne eindeutigen Erfolg unterwarfen:
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a) Bleichung mit Tonsil bei 50° vermsg den Cu Test aicht
su verbessern (Nr. 2438). Als achwachs Hachbohandlnng
1st das naohtrigliche Erhitzen mit Tonsil auf 1259 an
begeichnen (¥r. 2448). ; R -

b) Das abschliessend:  ®rhitzen mit Mbtulloxgdon,v1nzhoatndezq
Ng0, hat ein wechselndes, unsuverlissiges Rrgebnis) auch
wird dss 1 beim Lagern triibe (He. 2430, 2441). . :

") Sushiman ein geschwefeltes, dann Lurgi-behandeltes U1 -
durch Prhitsen mit “Perrum reduotum suf 100° im Co Pest
su verbessern, so geht der 0, %05t erheblioh suriok
(Nr.2436). T Tl |

d) Durch Umsetsung mit Pe(OH)5 oder xuxmasgp kann ein 81

- - Weltgehond enszchwefelt werden (Hr. 240),

‘Lisst man wihrend der Schwefelung oder vorher einen heissen
Tuftstrom auf das 51 elnwirken, so ergibt sich ﬁbgr:asbhon~'
derveise wohl ein stabiles Produkt. Aber die besondors hohy
VZ von 1,6 pacht eine starke Nachbehandlung notwendtg,
sodass hierdurch wiedexmm die erreichte Stabilitus gefunrdet
wird (Nr. 2406).= A .

Wihrend der Sohwefelung bei 140° oder hoher beo-
bachtet man eine filr den Betriebh listige Abspaltung von
HyS, deren Menge mit dem zugesetsten Besohleuntger webhtali;
am geringsten ist oie beg (GHQ)GB‘. Hder wg;a.n_xn 6 Std.
160° von 1300 mg 5 immerhin 232 g abgespslten. In den

- oxaten Stunden strebt die Mengo eing;'malilﬁl zu,’an;lann s
stetig adsufallen (Nr. 2407, 2411). R

Sohwefel als soloher kann niohtiads’ Inhiditor ange-
8proshen werden, setst man $hn einen heiasen 51 dhiiif@@i?&'
vor dem OpTest su, 2o bleids dle Rewhrwumgskurve sunliohst
unverindert s.5. 0, Zost 140° w 55 Min. 4 20,1°, Kih¢. men
Jedooh dieses 1 nach S-zZugabe ab und heizt unter dem nttige:
Zeitaufwand sum Test auf, 80 wird die inhibiwrende Wirkung

6 -
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des umgesetsten S sichtbar:i-D, Tost 140° « 179 Hiny + 2041%
Abschliessend lann festgostellt werden, dass bei unbe~
nandelten Olen offenbar aktiver Schwefel und 02~Stabilit§t
in_enger Weohsolwirkung sueinander stehen. Bin einvadfreles
B1 kann deswegen grundsatslioh nicht ersreicht wexden. |

2. Elementarex §gbwgtgl.sgé Gzanosildl.
Anlage 4 « 5 -

Der nBchete Schritt bestsnd derin, ale Ausgangse
paterial sin 51 zu verwenden, des durch Behandlung mit
Grenosil bei Temperaturen iiber bo0® schon eine gewisse,
wenn auch nicht lagerfeste Stabiiisiarung orfahren hatte.
Diese Stabilisierung aussertéhéiéh in einer vozﬂbekgohtnﬂon
Verhesserung des 0, Testes und einem Absinken dexr Jodsahl
von stwa 90 auf 45. Bei den hier aufgefithrten, in ‘die Zeit
von Juni 38 bis Januar 39 gallenden Schwefelungsversuchien:
gurde das Geanosil in frischem oder gebrauchtem gustand
verwandt,

7ur Bewertung des erreichten Bffektes diente iy
allgemeinen der 0, Test 140°, ¥in Magstab, deasen Bedsutung
nach dem heutigen Stend unserex Erkenntnisse nicht #ber~
gohliszs worden darf. Nur der in diesen Abschnitt erwiihnte
wichtige Versuch 2493 wurde nachtréglioh durch den Altezungs~
test 1609 ausgevertet; d.h. 150 g U1 wezden 6 Std. lang durol
Binwirkung von 15 1 0,/h bel konstant 160° gealters and
eingehend anf Eindiekung, Ki, V2, Diolektrizit!tikunntan#.
und abgeschisdenes Oxydationswasser mtersucht.=

 Durch S-Einbau wird die Sheraische Stabilitds des.
Granosililes nicht gehoben (Fr. 2582)¢ Brhitst man ein gra~
nesdl¥l mit oder ohne Zwischenfiltration, alzo olme oder in
Gegenwart von Bleioherds mit 0,1 dis 042 % S auf dtwa-1§0°
and destilliert in Vakuum, so wird swar der Op Test 140°

-7 =
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sehr krdftig verbessert (w in 180 Min., + SQO), aber der

Co Test = 6 weist auf afe Gegenwart von korrosivem Schwefel

hin (Nr. 2383/6). o : f |

Ahnlich wie im Y.Abschnits besghrieben, 16t die
l8stige H Seibspaltung am stirketen in der 2, und 3. std.
der BrnitBung. Dann geht nie stary guriick, Aber selbst nach
40 std. 140% 16t dieser Zersetzungsvorgeng nicht abgemchles=
sen (Fr. 2409), T

A Ole mit 0,2 ¢ & werden besm lingeren Lagern tritve,

Wird dle Schwefelnng mit 0yl ¥ S 1n Gegenwart von Granosi)

bei 140° 8 Std, leng ausgedshnt, 80 geht die Sauerstofe.

besthndigkeit des (les wiedoy guritok,

Bolm Binsats gréeserer Mengen von § . 0,2 &
machen hohe VZ und Cu Test eine heisse Hachbehandlung naoh
der Schwefelung notwendig, wodurch wiederun die Stabilitug
in Gefahr gebracht wird, Wie sich die anslytigchen Werte
rit der Deuner dey Prhi tzong bel 0,2 % S 4ndern, goht aug
Vers.Fr. 2496, inlage 4, hervor.e

Pie _weiteren Ve suche erfolgten in der RY ht
nit kleinen Schwetelmeggen,.bia 21 _wenigen Mil;ig;!gg!g
e 100 g 31 2w arbeiten, Erwiihnt sei der Versuch 2497¢
Brhitst men ein A1 mit 5 ¢ Granosil 7-sta, lang bei 235°
und sohwefelt 3 Std. lang bet 140% ohne Piltration mit nap
4 mg S Jo 100 g 01, so erhilt man nach vorxaufgegangener
Vak. Destillation ein stabiles 01 vom 0, Test 180 Min. ¢ 7%
md Ca Post 150° = 2,5, Indes 1ut dfeger Produkt nicht lagere
fest.- | | R
Als weitore Yassnahmen warden angewandt: RS
a) Schwefelung wilrend der bei 180°'ertoiganden lursidlui11+

lation mit Wasserdampg ' -

d) Verwendung elnes 2wischenprodgktesg das durch trookens -
Erhitzung cines Gemischeg von Granosil ung Schwefel gew
wonnen wurde ( Kr. 2478) ‘

e) knrze Luftbehandlung vor der S=Einwirkung

d) Sohwefelung mit einenm Hilfs8l, das entstent, wemn man
gebrauchtes Granosi) mitclenentarem S ung normalem Be~
briebstl eriitzt und dann von dem Kuchen abfiltrisss,

, . -
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é) Schwefelung mit dem unter d) anfallenden Filterkuohen,
an_dem noch pewisse Mengen S haltiges 01 haftenm. :

Gerade der Veg e) gab einen guten Ertoig. Ein iﬂ gom&ss

Zur Bawertung aiana%e die von une ansgaa!boitotc, nznkte '
Alternngsmethode ‘bei konstant 160°Cs | ’ E

Die bei den Versuchen anfallenden’ thb Destillate
konnan, wenn erforderlich. durch l_stundigon ‘Bfhitgén mit
Kapferpulver und Luxmasse auf 190° vollatandig entsuhwafolt'
werden (Nr. 2509)0 ' ~ :

Dieser Bericntsabschnitt umtaast alls jene sz- )
suche, bel denen neben elmé Schwefel gleichzeitia odar ge-
sondert A1013 guy Veredalung der Nieigensehaften anges -
wandt wurde. .

. Im Rahmen dieser Massnahmen iat oln orfolgroiohnzi
Weg gefunden worden,; soduss das Problem dey Sohwe!binng als-

gel8et angeschen werden kann :
Vir verfolgten 5 Richtungen:
a) Schwefeln eines Worher mit Alcii nachbehanaolton Blung
b) gleichzeitiges Trwirmen mit Alcli und’ S, Abtronnuu !vl
Alcl3 und léngeres Erhitsen auf oas 260%,
¢) gleichzeitiges Trhitzen mit Alclj und S in einey !0n~
peraturstufe. :

a). Aig;s nachbehandeltos 51 schwefelns Setzt man nur kleine
Sohwefelmengen = 20, 10 oder nur 5 mg/S/100 g U1 _ einem

nachbehandel ten Deeti}lat gu, erhitst unter Entnahme von
Stundenproben auf lﬁﬁtp‘uud blist naohtrﬁglich auy Vbxbasg’

A/S 50000 7 40 0. 20008 Gmrez . Durchsdmft
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rung von Vi, Cu Test und Geruch im Vakuum heiss duroh,
80 erhilt man die Zahlen der inlage 6. Gernoh umd VI

des ersten Produktes 2825 pind noch might einwandfrei
indessen hat die kleine Menge von nur 0402 % 'B_;Qhu_

sehr grosse Steigerang der Saubratottcstigkott, gemesssn
én unserer Alterungsmethode, herbeigefithrts

Allerung 6 5%d, mit 15 1 0p/h /it

.Ausgangsil 5°E 2_gOnafe'gela§cx:

Pindickung Vg, 109 4 | 4%
vz 48,1 3,2
+ K 1,05 - - 0,04
Hy0 gebildet 9,6 em’> 0,3 on®

®in nooh weliteres Saaken dér S-Menga, trots ginstiger Wiye
kung auf die analytischen Daten, gefihrdet die Lagerfestige-
keft. Schon deshalb kann der hiar beschrittens Weg nicht ale
gute Lisung dep Problems angesehen wexrden, weil des an sich
~ notwendige Durchblasen im Betriebe nicht ohemisch kontrole
liert und damit nicht genan éingesteuert werden kann,
Die gleicten Vorbehalte gelten Jir die sonst glinstigen
Versuche der A-lage 7. ~ Fs wurde deahalb vorsucht, ohne
nachfolgende Operationen durch starke Erhitsung auf 2"60a
unter Einsats gréeserer S-Mengon, 10,05 % 80%0r% su einem
niedrigen Cu Test und einer quglititsgerechten VL sm go~
langen. ¥ach 6 std. Trhitzen war der Cn Tost 150° w 2,5
und die V2 « 0,154 auch blieh das 01 nach 4 momatliohier
Legerang 0, stabil, Indes hewles der sinerliche Gerach,
duss auch anf diesem vereinfachten Veg ein einwandfreiss
1 nicht zn erhalten ist (Nr. 2862, 2864, 2875). =

‘10-. i
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Bsdeutsam fir die Uberlegungen des naohfolgenden Absohnitts
b) 18t der Versuoh 2911: Hier wurde ein nachbehandeltes

01 mit 0,1% 5 3 5td. bet 170° geFiihrt, alsdann ohne weiteren
Zusats 4 Std. auf 265°srhitst; em fiel nach der Bhiehu;
ein Produkt mit folgenden Daten ans

B2 « 0,02
V2 « 0,09 -
0%t 150° « 1n 180 Nin. + 5,8°C
Caest 150° « 3,5
Gernoh = schlecht

Die 2-stufige Arbeitsweise hat sich also, bis auf den
Gerach, ginstig ausgewirkt. Dieser muss durch weitere
Massnahmen beeinflusst werden.

b) Gleiohsei t ALCd S, Abt n 4
AlOL, und )ingeres Erhitsen suf ¢a, 260 0,

Dieser, ane Beobachtungen susasmenfassende Weg kann als
eine nto. praktisch gangbare Lésung beseiohnet werden.
Parallelversuche mit 0,2 und O,1 % S sind suf Anlage 8 su-
samsengestollt. Han rihrt ein unbehandeltes 01 mit 0,75 %
Afly + 0,1 bis 0,2 £ S 3 Std. o1 1707 filtriert, entohlort
in der gewohnten Veise, erhitst das J1 ohne weiteren Zusats |
4 5%, auf 260° und destillierst in Vakuus, wm dfe Auegangs-
viscositit wieder su erreichen. Wie ersichtlich, sind alle
analytischen Daten, einschliesslieh Alterungstest, vorstg-
lieh, die Krackverlusts durch Alel, goring = 2,9 Wis 35,8 £,
Die bicher so darxgestellten Ole haben bei der Lagerong ihre
hohe Alterungsfestigkeit bshalten und blieben gans Xlay,
Offenbar hat die Gegenwart des Sohwefols auf die Krackwir-
kung des mn, passivierend gewirkt.

Wir tragen hier einige Sondarboohchtungen susasment Dag

Schwefeln bei Temperaturen unter 100 bedingt eine ausser~
ordentlich
AB 5000 740 0. 20902 s Durenschrift " wlle
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hohe VEs a.K.

be1 0,3 % 6 ¢ > ® siCig ¥ B8 50°C V2 « 3,3 (Fr. 2369/7)
bei 0,1 % &1 % AWCYL; ¢ Std. 80°¢ V3 = 1,6 (Rr. 2383/6)
55138t grosee Zushtsc yon tohwefel - 2 % 5 1 584, 140° -
yerntdgen die thcrmiscne Stabilitét nicht su verdessernj bei
140° war dar einsetsende H,8-Strop derart heftig, dass die
Pemperatny gessnkt werden musste (Nr. 2%69/4)¢ =

Auch folgende Miglichkeit wurde probiers, das 01 in Gegen~-
wart eines Beachleunigers bei etwa 160° su sohwefein und
den Gemisch ohne Zwischenfiltration Alcl, sususetsen. Bin
Stabilisierungseffekt trat nicht ein. Es hatte der Beschleve
niger - Diphenylguenidin bsw. Hexamethylentetranin ~ das

'ZEET;'?:IT==lIt-t|uoo 489, 2

Zusarmenfassunge

Das Problem, synthetisohes U1 duroh Behandlung
ait elementarem Schwefel Sauerstoff-fest su machen, kann
aioht durch einfeche Zugabe des Schwefels sum J1 geldst
werdem, ohne audere analytische Daten des Oles sa schiidigen.
Vielmehr muss men in geeigneter Woise die Schwefelung mit
der stabilisiercr.ien Wirkung der AlOl,-laohbohlnliuns kon~
binieren. Man erhiist das 01 in einer Tempersturstufe mit
A0l und 0,1 = 0,2 % 5 3 5td. aut 170°, £1ltriert, ent-
ohlort, erhitss dann ohne weiteren Susats in einsrweiten
femperaturstafe 4 Std. anf 260° und destilliert im Vakuum,
Darch die Komdination diessr Massnahmen erhilt man ein aus-
serordentlich oz-etabilcn, lagerfestes 01 mit einwandfreien
analyticohen Daten. Yon Vorteil 418t die Verwendung einfacher
teohnischer HilfsetoZfe wic elementarer Schwefel und AIOI,,
ein Nachteil, das Auftreten von im Betriebe listigen 828.

Dia Prage, ob die Sohwefelung mit S-haltigen In=-
hibitoran vorsuizism sei, muss =oca 9flén b1s4%an. Uatspre-
ehende Derichte folgem. Soviel kana suhom jotst gecags -

AS WU 7 ¢ 0. N Qo DU!d\S "Ih
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werden, dass der wirkungsvollste S=haltige Inhibitor, das
Phenthiagin = Thiodiphenylagin. in der Herstellung teuer
ist und hierbei auch viel nas abspal tet, Um Ahsoheidungen
des ungersetzten Stoffes zu vermeiden, muss das 1nh1biorto
O1 kalt filtriert werden. Auch dann nooh soheiden sich beim
- léngeren Lagern Gallerten ab, deren Bek&nptung besonderes
Gegenmassnahmen notwendig machen. Bs handelt sich also
in bdeiden Formen der Schwefelung um fmmerhin unstindliohe,
den Betrieb belastende Vorgiinge, die nur fir SpesialSle mit
Spitseneigenschaften in Erndigung gesogen werden kinnen.

My

Anlgg.n.

A'B 50000 7 40 0. 20902 Qs Durchsahrift
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Karses Rrhitsen mi¢ 0,1 # W‘b
MW
Kx. 2383 "Jﬂli 8.

1.) Sexntellwng,,.

51 etnes 8%Motorendles wurden ait Osl % Sohwetel ¢+.0,1 §
Hezanothylentstranin o (a,)‘ e s, lang e sur o=

Ssaperatur mit 1 £ Toneil &lmm. lntumn-lut kdln

nouxmsmnmmmnmr-mmm
~ dom, ’

A/5 200000 VI. 39

50 - 8,2
YPiShe » 1,94
Npks, ™ 2,3.
Harsasphalt = 2,548
Bamshotton = 0,01 &
Jodsah) = 10%
thon.ﬂlbnit. -
3 std. ”O’ | n“t..::a:

v Tent BY 150° . ¢
nach 1 Jahr Stehen » 6

;4 - 0,02
nash 1 Jahr Stehem = 0,10
Vs mn 0,98
naoh 1 Jahr Stehen o 1,537
0,Tens 140° » 180 Min. 8,8%
nach 1 Jahr Stehen w 130 Min. 20,2%
OyTent gealt, 013 «
e 0,12
/] - 1,17

Durchschrift : : . D
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s ;mmmn. o

Duroh das geachwefelte 01 warde beti m»m’uﬁ. lang
mmm gcloiut. .

n,m voa 0,9 aut .o.u

fn.a.« uﬂm
:mmmsesm im*
Mv’o_ | qé’if
A T n*‘n‘ L v
Ramsbotion o ¢ 0,47 .
Harsamphalt o +g;1ﬁm,, _gggg,_‘

A/5 200000 VI, 39 Durchschrift
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Mn Notoren~Eatdstl warde water Matasime ven Stundenpreben
48 Btd. zmmo.d.'fﬁmaaseua/m;m
ot xso’umm.

B8 | gedb |0,05 0,60/1n 155 m10,8| 90
. ® |03 0432 280 Re3R 2320
0,29| * 180 N.20,1|110
0,25 * 106 M.20,=({20
0,16( * 137 K.20,+ 60
0,16| * 83 X.20,- 10
{0526 * 205 w20, 30
|0,22( = 86 m.20,« 20
03 [0,25| * 72 M.20,3) 20

0,21 * 65 N.19,5

- amnpm-ogn&fi‘g_

20

Yoxn der 0, mtmmcmc, mumnu |
hoeh, &0 mt et 6, Gexuoh sokleshts

A5 200000 VI. 39 Durdhschrift
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Langes Rehitsen mit 0,2 § 8, WW '

i Vakoua,
b

Eine grissare Nenge 01 warde mtt 0,2 Sehwetel + 0,1 §
Mphenylgnanidin 12 W, lang bo2 360° geranrt. Naeh Y2,
J» 64 12 Std, entucaens Preben werden jeweils n einer
“argiapparatur 30 Min. leng bes 100°% und 40 mu Ng it
fhorhitsten Vasserdsup? duzehgedlesen. '-

L bedeutet "Lurgibehandiung®

1,9‘;“
N
fupler= mtark mtark |lstark (heaun
sohwiiye blilt

Alle Ole warden deim Lagern trtive,

Yorsuch 2434+ D glesohe Reihe, bet J40° durehgetuhrt, ergiht
nach 12 Std. sinen besseren 0y%est, ader hBhere ¥z (0,70) wné soh
schlechteren CU Test (5). |

A/b 200000 VI. 39 " Durchschrift
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’ lEaKi Rin 8° Rstastl warde it 5% go-
bmohtn emem 7 Bta. aut 235° orhitst, feltrfers wnd

umlmzuanmo.zgsmmmw
48 544, mter ¥, Sebmtx bet 160° geranes,

T a4e
Proven| Parve ase’ O 2e8240° - Ton Teat

24 & 15¢
|2 5tdd  gold "o/,oz 2,34 | 1n 180 t. 4.5' >m l~ 4.5
'4 " [tefgely | 0,02 1,19 | * 180 l. 9.5" >180 X, ‘4.5
8 ° hellbraun | 0,05 | 0,70 |* 150 x. 1,6° | Swow| 4

15 " | brem | 0,05 | 0,51 |* 1e0s. 12,«° | 150w, -
h | | Fottram | 0,04 | 0,58 |* 180 m. 11,1° 170M| s

T e oo | ous |+ o, 136 | wuom 5 |

Die Ole Meiben lagerfest,

AS 50000 7 60 0. 20902 gz Durehsahrift
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VYers. Kr. 2493 v. Hoveaber 1‘

SPancailhehandlung: Rstdadl aus Betried wurde mit 5 f
Granosil 7 5t4. an:t 235° erhitxt. Pilterkuohen fur 2).

2.) Horatellen des Sohwefelungaventaktss. Der Sldurchirdnkte
PMlterkuchen von 1.) wird mit soviel Grancsilsl sus 1.) wie-
der vermiascht, dass das Verhliltnis 300 trookemes Granosil s
1050 Granosilll erxxeicht ist. Man erhitst mit

a) 190 mg Schwefel je 100 g U1 -daw,

b) 570 * LA ] .
1 Std. anf 140° und filtriers bei 80° mmxma ab. Butd.
fixr 3.)

3.) Schweteln des Grancsj)Sles, Gemuss 1.) hergestelltes Gra-

nosildl wird mit wnter 2.’ govonnenen S-Granosilkontakt er-
hitat:

4
I

| 2
~ |Wenig Schwefel mehr Schwefel

000 g = 100 ’ |
284 g sus 2 b .
4 mg | 12 =g

2 St4.150° 2 5td4. 150°

drenosil®l aus 1.) D 8
SeGranosilkontekt aus 2.) | 284 gaus 2 a
B.he 3 Je 100 g O1 berechnet

6% | 12,78

85,1 % 67y~ %
. V50 | 6,6 65
. 4 0,01 0,02
. | T 0,09 0
" Cu Test BY 150° 1,5 bis 2 35 ;
" 0, Test 140° 180 Nin.+ 6° | 180 Min. + 7°
LA : gt : s0° ' ;

Eindiokung + Vg, 19,~% | ' By=9% |
R /VE o 35 / 1,0 L2 / 35
+ IX . 0,23 0,04 :

jmaor /0 e 5,5 /1,2 'ﬁ.o,s / 0,4 q.:

AB 50000 7 40 0. 20008 Q76 , Durchsahrift
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1t

einon hwafel

ar &mm (A

@5~577K53 ity

o8 m behandal
mohty
v

.n :

e ait

Ahabdl

Nachberendeltes 5°-Destillat F 613 wurde mit 0,005 % bie
0,2 £ S, gegebenenfalls auch mit einem Beschleuniger, ver~
setzt und bis zu 24 Std. bei 160° gerihrt, Proben wurden
nach 1, 4, 7, 10, 16. 24 Std, ontnomn und jeweils im
Vak, mi¢ 32 20 Minaten lang bei 150 durchgeblasen. ~
Ausgangstl F 613 hatte 0, Test 140% = 1n 136 W, + 20,5%0, -
Anbei dle Werte fir die auayeblaaom 1, 7. 10. 24~8td.

S I e s

Pxbon,
- l 0,02 % 8 0,02 % 5§ 0,00 £5 p,005 %8
:L mit Beschleun.| ohne Besohleun, gchle it-r' sohleun
‘Versuchs-ﬁr. 2825 2845 2826 | 2848 '
;je 100 g 51 mg S 20 ng 20 g 10 ng 5 mg
" mg Diphenyle
L-amug:msuuﬁgweﬂunin-mim 2’5 i
1. 1 Stunde 160° schwofeln, 20 in, 150° durchblasen.
| vZ 10,94 10,37 - |0422 ~|0,28
pu Teat 150° BV 6 | 6 4 ‘.
OpTest 140° 1180 M.410,8° 180 Hu + 9,2° |140 . 4+ 19,9180 M. + 9,6° |
Geruch H,S ‘ gut gut gut
B
2. 7 Std. 160° sohwefeln, 20 Win, 150° darchblasen |
| vz 0,47 0,37 0,11 Jo.14 j
Test 150°BV 4,5 5 | 3 2,5
OpTest 140° 1180 Kus 3,1° 1160 He + 6,=° 160 M. #9,9° (160 M. + 109w
'~ Geruch | H,8 schwach gut gut gat .
- ¥
5. 10 Std. 160° mohwefeln, 20 Min. 150° durohblasen f
vz 0.40 0g37 0,1‘ 0,11
Cu Test 150°BV | 4 | 5 35 2,5
0, Test 140° 180 M. + 3,1% {170 #. +19,8° [180 M.+ 3,6° (180 M.+ 15,1°
' Geruch sédnerlich . gut gut gut
4. 24 Sta, 160° sobwefeln, 20 Min, 150° & :
| VZ 0,40 10431 »16 0,07
Cu Test 150°BV 2 | 3¢5 ) 03 2.5°
0, Test 140° 180 M. + 6,4° 180 M. + 7,6° 124 H.419,6° 155 H. +19,9
. Gerach schwach siuerw— gut gut ‘ gat
i A/b 200000 VL. 39 lich }LDurchsd'lriﬂ
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' {
Schwef 8 b

S
TN i

2a20:3essenden Durohblegen.

In 2 Parallelversuchen vurde ein Al(}
Destillas mit 0,02 4 baw, 0,01
gextihrs, dann 20 Min, im

blasen. Lagerung im Glas und Kanister,

y~benandeltess®-

% 8 lungere Zeit bet 160°
Vakuun bet 150°

mit 32 durchge-

v¢——~“‘~
1 ! 2
0,02 % 8
Versuohse Nr, 2819 )]
pachbehandeltss 5°Destillat 5500 g & 200 % 8000 g m 200 ¢
Schwefel v & 0,02 ?-" I' 1.1 8 0,01 ’ - 0.8 8
IMphenylguanidin 0,01 £ 0,558 b,005 & w 004 g
erhitzen 8 Std. 160° 16 Std. 160°
abgespal tener H,8 15 mg = 29 ¢ des § - S
| rti
| NZ Op Oy~
vz 0,10 0,17
Geruoh wie Hinorelil besser als 1
Cu Test BV 150° 4,5 3 A
) M-«m—&_ to m..m»m
O&Mt 150° neci 4 Homa $ o0 1000629 Saors 2% lesea SR B

R e i
g

6571

ST t
Rndtokuag V,, *08% wag
| n | 00 0,4
, £ ] 4,6 2,6
| x 2422-2,29| 2,22-2,28
+ IX 0.07 ' 0'06
B0 gobildet 1,5 | 1,1

A5 30000 ¢ 40 0. 20514 G/o752

Durchschrift
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Das unbshandelte Retdsdl 1596 sus dem mmt, 'so » 10.7 ’
wurde nacheinander erst mit na und mcl i 170°
ungesetst, dinn entohiert, 4 Bta. wi 260° orhitst unk |
in Vakuum destilliext. Audei 3 clornny Vomo!m flan~
upmam.

r ! _ =S """"‘"‘""""" — ;
{u aol o Anupcnbube s aae:
m M; k514 295 | o 30 Xg gﬁmreba
a0, 0,75 % 0,75 % S 0S8
ohwetele;! 0,2 ‘ e 200 ng 0,1 ’ = 100 =g 0;1 ’ - 106 ug
Koritaktsl nem 04 % Ot $ 138
b nasnoo g 01 - . % -
e} Fn 2L OX 0T Lt Y 2 3133 w .
51 erhulten 98,7 % 98,7 $ M7 4
: e
de ] BYNLSEON 210 Ll
ad 528/106 8 0 - 7 ng -
AUME BB VY, AN |
Retdsal Anabau 96,2 % 97.1 % 98:.;4"
. <7 1 0,05 O.N "“
] . " 0’20 0'07 ’.”
Ca Test 150° 3 1 43 |
p Test m‘ 180 M. » 5.1' 180 M. + 19,5° 100 ¥, ¢ q,:-!
aruoh gat SN L
ﬁfw 50 _zuz&muﬂi. |
1lute 585 1 1050 1 2627 1
Bindiokung Vg, +4 % +3 % filz'?‘
055 1;5 ' ] B
/] 1;5 5:’3 70‘
IR 2-.15*0?:'2'17 aiﬂ.ﬁz . 2-,:22"‘*’2,35" = 4 0.03 2‘.20‘"2 2343 -\W;_l‘
H)0 gedildet 0,6 o’ 0,5 an® R

A/5 30000 6. 40 ©. 20514 G/07Td2

Durchschrift





