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Dekunntlich geht die Sauerstoffbestiindigkeit unaerer Ule, die mit

Al C1 3 in der Hitze nuchbehundelt wurden, mehr oder weniger sohnell
zurlck, wenn sie in Clasflusshen am Tageslioht ¥ochen oder NMonate
lang gelagert werden.

Andererseits wiesen wii in unseren friheren Berichten auf die sta-
bllisierende Wirkung des j—ﬂaphthylaminn hin.

Im nachfolienden Bericht wird das Verhalten eines solohen nidv-
behandelten les auf eine besonders linge Zeit hin - fiinfviertel
Jah e - verfolgt. Gleichzeitiy wird der Einfluss diskutiert, den
eine Zugube von Luft bei der Nachbehundlung auf die Figensohaften
des iles ausiibt.

1. Hachbehandlung eines (les mit und ghne Lufteugabe.

Laut Anlage 1 wurde bereits Anfang Julk 1938 ein in der technischen
Appasatur des Hiuptlabor:toriums hergestelltes Lilckstandsdl Ve = 8°-
auf zwelerlei Weise st:ibilisiert:

1) duroh Erhitzen mit 2 ¢ Al C13 4 5td.180° besw.
2) 3 < AL 013 4 Std. 180° unter glelohzeitigem Duroh=
leiten von 10 1 Luft je kg und Std.

#ie dle Zahlen der 4inl.l beweisen, stimmen Uberraschenderweise die
Anualysenwerte der beiden (Jle, so z.F. dle NZ, VZ, Rumabottom und
thermischen Yerte weitgehend liberein. ese Peststellung ist sehr
bemerkonswer:. Sie zelst, dass nioht jede Einwirkung von Sauveratoff

grundsitzlich die Alterunyg des (Jles zur Fulge haben musse. Ist A1 O1 3
A/B 200000 V1. 3 Durchschrift



vRuhrchemie Aktiengesellschaft -2 -

Oberhausen-Holten
01/%k.

zugegen und fehlen die Netulle, su werden offenbar die schidlichen
Frodukte, die duroh die Reaktion des Saneratoffes in 01 entstehen,
gaBt8rt bezw, an ihrer Bildung gehindert.

1. Lagexung dex beiden Ole.

Gem:88 Anlngo 2 bleibt die gute Alteruassbentﬂnﬂlgkcit, bclortnt aach
dem Ublichen "0,Test 140°", bei lingerer Lagerung in Glasflsschen
am Licht nicht bestehen. Bis Januar 1939, also innerhald eines
halben Jahres, war der Rickgang der beiden (le erhedlich. Vgl. such
Eurvenblitter Anl.3 und 4, Das mit Luft bohandelte {1 erwies sich
hierbei als etwas empfindlicher. Wihrend dieser ’7eit stieg Ubrigens
die Verseifungszahl bei 238%/4 (ohne Luft ) suf 0,15

bei 2383/3 (mit lmftd auf 0,20,

I1X. Verhalten de ‘ £ o1 en 0le.

Um dle so zurliokgegangenen lLagerproben wiedor alterunssfolt -
michen, wurden am 21.Janvar 39 je 0,3% /=Naphthylamin sugenstst.
In der Tat stieg der 0, Test 140° nunmehr wisder auf einen guten
Wert un. Wihrend der weiteren Lagerung bis gum lerbst %9 gingen
gewisse Verinderungen der Ule vor sich, die alu eine langeam verlau-
fende Reinigung der Olsubstane aufgefasst werden miissen. Aus
der tiefroten, dann violettgefirbten Fllssigkeit sohieden sich all-
mihlich waohsende Kxistallaggregate un der Glaswandung abj auf
dem Boden sammelte sioh ein feiner, grauer Schlamm. Gloichsoltig
wurde der O, Test 140° iomer besser:

01 ohne Luft : 27. Januaxr 1939 180 Hin. ®» 14,6°

1o Apral 1939 180 "+ 9,92
1. Eovombotl939 180 + 4,4

Angesiohts der kleinen Restmengen wurden am l.November die beiden
(lproben vereinigt. Ihre gemeinsame Untersuchung ist aus Anlage 5
ersichtlioh. Sie zeigt, dass die unansehnliche violettrete Firbung
des Ules duroh Bleichen in der Hitse su braunrot verbesserd werden
kann, ohne dass die hohs Stabilitit des Ules darunter leidet.
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Al C13 naghbehandelte (le ktinnen, wenn sie bes der Lagerung suriok=
gegangen sind, durch /- Raphthylamin wieder stabilistert worden,
Fs entetehen {le mit hoher Lagertestigkeit., Aussoheidungen weisen
auf Reinigungavorginge hin. Gemiss §. ¥eyex, Konstitutionge
ermittlung organischer Verdindungen S 433 wira das obige

Zur Trennung won Aldehyden und Ketonsn bemtzet, -

u
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A1C13 - Naohd handl: fir sich oder Ge;e t von

Ausgangsnaterial bildete cin unbehandeltes, 1n der techn.inlage

des Hauptlaboratoriums hergestelltes Bﬁokstandaal. vgo = g0
'"Grenztempegatur" = 113° d.h. mit O, gealtert, stieg die Tempe~
Tatur &b 113 1n 3 Stunden um 20, /0 Test 140° = 31.u1n, + 20%,

Naohbehandlggg erfolgte mit oder ¢hne 8leiohzeitige Luftsugade.
4 Std. bei 180°, Versuche aus Anfang Juli 1938,

.‘ e 2383/
; , % o B
| ” -

Nachb d ?
AlCl 3 | 24 | 54 -
Luft - 1 ILtr. Luft/h u.100g 61
Rihren 4564, 280° 4 g4, 180°
’Vak.nestinnugn - '
Destillat bvis 220°m. ; 15,8 4 13,8 ¢
Retdssl 220° | 77,6 ¢ 73,3 4
lAnalvse | |
‘a 20 | 0,856 0,854
Voo 1 7,8 9,1
iV PolhBhe ‘ 1,9 2,0
-Flpkt. | 225 - 2%0
Nz i 0,01 0,01
vz | 0,04 0,08
Jodzahl | 14 2
Ramsbottom S| 0,14 o 0513
Grensztemperatur g 14500 - 1457
3 Stds 15 LtzeOp/m | L 0,10 /¥Z = 0,70 ¥z = 0,12 /2 = 0,83
140 © konstant f
ThermyStabilitut 3309 | Vo™ 86% V50 = 79 4 |

| Flpkt. fane 30 Flpkt, fallt 50°
Kupfer Test 120% | o | 0

~ A/6 200000 VI, % Durchschrift



Verinderung des O, Testes 140° be'm Lagern. Zugabe eines Inhi-

bitors. : SN .
| R ,
Methede: 150 g "1 werden auf 140 erhitzt und mit 15 1 Ox/h, go~
altert. Beobaohtiwird der Ablauf der TeméperaturerhShung etwa bis
260°¢.~ AR
e Ulproben wurden am Tegeslicht, in Glasflaechen,'gelagert. '

01 2383/4 m01 3 03 238%/3 A101 3 + Iuft
Datum og-Teat Ind. Z. Datum 0, Test | Ind. Z.
10.Jul4 38 | 180 M.+ 2,78
- - - 'NZ =0,09 >180 M.
¥2.=0,70 -
16.Jull 38 | 180 M.+ 8,99 180 M.+ 6,6° “
N2 =0,10 ' 5180 M. || 26.Ju1t 38 | by (0,42 > 180 ¥,
V2 =0 , 2 =1,10
200Jano 59 164 He# 19.9 110 M. V200J3n059 112 M.+ 20.10 60 Me
], '

Die belden guriickgegangenen Ule wurden am 2l.Jamuar 1939 mit 03 %
; =Naphthylamin versetzt und welter gelagert.

27.Jan. 39 180 M.+ 14,69 - 26.Jan.39 | 180 M.+ 16,6° |>180 m.

;l-Apr. 39 180 Vet 9'90 >f180 M. loApro 59 180 et 1‘.70 >180_ i.

s

Tie Untersuchung der vereinigten (le am 1.November 1939 ergadb nooch
bessere Werte. (vgl. Anl. 5).



Er.a




.

- b
{

'
1

Wy 2RI OLe

R T Uiy (P

S SRS EEE SRLIEEE™ STRCTONNY SUNIPSIRY S

-
N
-
,

e

EoTp——_
-
-

17

-

-

e

5 —

e

P

T e

ary @




Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

ingesiohts der zur Verflgung stehdﬁﬁcﬁ"ﬁieiﬂin Restmengen wurden
die beiden Ole am l.November 1939 vareinist und alldann wie folgt

ver.rbeitet:

2842

) ) 2
nioht
filtrieren filtriezen

3 .4
bes 100°  bei 180° .
mjgohon bledchen

PRI |
B

L

‘Jleinsats 150 g . 350 g
Behandlung Keine. Boden~ tilt:ioren
oatz war dadel

Parbe des Ules  violettrot  violettrot

Wog  0g

" mit 104 Ton- mit 10% Tonsil

83l 10 10
bei lcngin gigialchonﬂ
bleichen.

|
braunzot Yraunrot {
gate Furde gute Farbe f

e

as]

0, Test 140°1.Hov. 180 M.+ 3,9° 160 M.+ 3,5° 180 Hev 3,3° 180 H.e 3,6° ‘/
" Ind.Zeit _ > 180 e '180 Me P 180 ¥, ‘ P lao o, ‘i~
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