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‘In ihren’ Figenschaften aehr gut untersuoht und als hervor- i
Sragend brauohbar befunden sind die- naoh dem erstgenanﬁten Weg

Deutsohlands Verbrauoh an uohmierbl betrug im Jahre 1936 -

K 357 359 £, Nur lOo dieser Menge konnten dureh; Destillnt;onv_

aus deutsohem Enkﬂ gewonnen werden. Fﬂr die Herstellung‘von-ff

_f;synthetischem SOhmierﬁl - die in nennenswertem Maﬁe heute in"~ ;
'vaeutaahland ~noch nioht durohgefﬁhrt wird - stehen wiederum E

dieselben Verfahren zur Verfﬂgung, die heute aie’ Herstellung '

der. Treibetoffe aus Kohle beherrsohen-'dae Fisoher-VerfAhren

und-dioe; I G Hoohdruckhydrierung.!Aus dem Fisoher-Erzeugnis

knnen ochmierule auf zwei Arten gewonnen werden° L § Y

l. Verarbeitung ‘der bereits vorhandenen bezw. duroh Kraoken
hergestellten ungesﬁttigten Bestandteile wobel: Sohmierble
,mit unerreioht puten migensohaften erhalten werden R

é Verarbeitung von ohloriertem Kogasin entweder mit oder ohne

Zusatz von aromatieohen Kohlenwusserstorfen.

_’erhaltliohen Sohmierule. Naohteilig ist hierbei “dte geringe-i.

Ausbeute bei . Verwendung dar bareits vorhandenen Olefi:e bezw.

ﬁder Verlust der beim Aufkraoken zuahbherem Olefingeha .

‘gen ungesuttigton Fohlenwasserstoffe in Kombinati:n mig

eintritt.< vOn ‘unserer ueite 1st 1n, iner rrﬂheren Arb'it

_(Ahmeldung 5t 5572) Iv- c/l2 0} die Sohmieralsvntheso aus

Kogdsin’ dahin waitorentwiokelt worden, daB auoh. die gasfdrmi-

| .
als Troibstofr ungeeignetem - SOhwerbenzin zu gutan SOhmier-

‘stoffen umgeformt werden k&nnen, unter. bewuBter Varmei ung L

_1rgendweloher Verluste duroh Kraokreaktionenu Ein alle die-’“
_son: Verfahren gemeinsamer Naohteil 1st der hohe Preis es

;Ausgangsmaterials- des Kogasins. Es lug daher ganz 1m Sinne'

|

bindung dor Kokorei mit ‘dem Treibstoffwerk auoh 1nbazu auf
die; Verwendung ihrer Erzeugnisse auszunutzen, d h. 1m ngeren

‘unserer- bis herigen Bestrebungen, die gegeben gﬂnstige jer-

Auinne' Kogasin mit .Produkten ‘der. Teerdestilla 1on zu Sohmiern /
81 mzuwandeln. ‘Der Veg war duroh die unter 2) angedg :
_-Metlode vorgezeiohnet sdie - wie betont werd?n muB}-

hﬂufig bearbeitet und zum Teil auoh” p|tentiert worden 1
(3.6, Forben).'In Arbeiten aus dem Kohlenforsohungs-[lnI

ait
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1-in MUlheim ist boreits die Xondensation von Chlor ogasinih_
'hmit uromatinohen Kohlenwasserstoffen beschrieban worden.’“_]
»Die Versuohe wurden mit dem Ergebniq abgesohlossen, daﬁ 35 .

zZwar méglioh 1ut, auf diesem Wege zu aohmierﬁlen 7’ galangen.
j'dafl Jedooh weiter der sohnelle Viskosit&tsabfall mit steigender

"Temperatur (groBe Viskositﬁtspolhuhe)die Verwendung dieaer.ﬁfJ

i'Produkte als ‘Autodle-in Frage utellt. ‘Als aromatisohe Aus-.
gangsnnteile %urden in Mﬁlheim hnuptsuohlith Benzol, Toiuol
Xylol verwandt aie Jedooh als Rohstoffprundlage von: vorﬂ-.
herein wegen hohen Preises und Ausnutzung fﬁr andere Zweoke 1
von uns. nioht in Betraoht gezogen wurden. Duroh die Mulhaimert
iArbeiten wnr also die Riohtung, in der ungere- Versuoh? anzu-
~8tellen widren, ‘schon angedeutet Verwendune eines billigeren
,Ausgangsstoffes wie z.B. Naphtalin, Anthraoeanasohal,;Sohweral

unter Erzialung einer ausreiohenden,Temperaturbest&ndigkeit j-;.

der Viskositht. ;ﬂ*v ?'“

?10 die. orientierenden - in dem vorléufigen Berioht 55
‘vor l? 9 37 niedergelegten - Versuohe ergaben, ist es uns ge-=¢

lunpen, diese Forderungen zu erfﬂllen"daruber hinaus ergab v

. sioh ein Ausbliok auf. ein Arbeitagebiet von groBen Variatkons-,
3,m6gliohkeiten, 80 daB as nioht unmaglioh scheint, praktis h
"VJede Yogasinrraktion auf . die: angedeutete Art 2u Sohmierdl zu
verarbeiten, wobed -auoh” 1nbezug aur die Produkte grdBte A t
Qpaaqungsfahigkeit des Verfahrena gegeben Zu; sein soheint

konnten dooh Ole ‘von dar: Viskositét leiohtflﬂsslger Spindeldle[

juber Masohinendle, Auto&le, bis 2u. den zahesten Getriebeblen jf
'oder gar dem utaufferrett thliohe Substanzen erhalten wsrden.'

’! "i. ohmier&le aus Ahloriertem Kogasin. _A _%«

Bevor die Verarbeitung des chlorkogasins mit aromatisohén;
'Verbindungen durohgefﬂhrt wurde, haben wir uns zunﬂohst mit

"den Eigonschaften . der Schmiertle. beﬂasst die ‘man aus Ghlor-.fT
‘_kogasin allein erhalten kann. Gegenﬂber der Sohmierdlherstel- i

lung due’ den Kogasinolefinen bedeutet dieser Weg insofern‘.

: einen Forte hritt ‘als die Ausbeute bei etwa 50% des Ausgangs-‘i
materials liegt, wﬂhrend bei der Aurarbeitung des Kogasins i

- nur. rtwa 60% der OIefine als Sehmiersl: erhalten werden, was )
- L feine"“
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_'eine Verwendunp der. olefinarmen hdher siedenden Kogasine
'auqschlieﬂt. zurzeit ersohien die Verarbeitung eines | sogen.
uchwerkogasins (280 - 320 ) daswegen beeonders gﬂnatig,weil g
‘fUr dieses: Produkt bisher keine Verwendungsmbgliohkeit be-ﬁ,
3 stand, da es wegen zu hohem Paraffingehalt als Diesel&l in
Tder kaltan Jahreszeit nioht zu verwenden war. Trotz des
hohen uinetandspreises des Kogqsina bietet dieeer Weg einen
 'Anreiz dursh. die ausgezeichneten Eigensoharten ‘der dabgi :
"entatahenden Ole und ‘den. fﬂr diese rzielbaren hohen Erlas.;
: .Der Arboitsgang dieeee Verfahrens 1st kurz folgender'-”
:}ogasin wird untar ausreichender Kﬂhlung mit gasf&rmigem
, Chlor solange verrﬂhrt bis det gewﬂnschte chlorgehalt‘er-
;'reicht 1st. ‘Die Reaktion geht sehy: 1eicht vor: sioh, wobei '
-ein Atom des. Chlormolekﬂls an daa Kogasin geht das. andere  !'
Atom sioh mit dem aus dem Xognain verdrﬁngten Waaaerstgfr .
Zu Qalysuure verbindet. Mit Hilfe von Alnminiumohlorid odari
“von mit uueoksilber aktiviertem Aluminium werden' die chlori'f
'.varbindungen bei Tamperaturen ‘um” 100 entohloriert._wodei )
~sioh die: entchlorierton Kogasinmolekeln zu.Sehmiersl ver- ‘
.einigen und das’Chlor als’ aalzsﬁure entweioht..So ‘zeht |das “f
angewendete Chlor nioht ver%oren, sondern kann als Salzsuurgf
_wiedergawonnen werden, was .filr dise. hirtschaftliohkeit von ’T
groﬁer Jedeutung ist, . Diese xondenaationsreaktion verlﬁutt,
“wenn sie duroh starkes RUhren gerﬁrdert Wird, bei Raum-
[temperatur sohon so haftig, daB fiir ausreiohendo Kﬂhlun
gesorgt worden muB._Das Aldmiﬂiumohlorid wirkt beﬁ dieser
‘Reak tion nicht nurﬁﬂs hatalysator. aondern ‘88 verbindet
sioh auch mit ein%m Teil” der. entstehenden Prodﬂkte. Deahalb ﬂf
bleibt naoh der kondensation ‘augh kefn Aluminiumohlorid
sondern eine sohwarze, zﬁhe, teerartige Masse zuonk. D%esera
Toer ist sehr reaktionsrﬁhig, 80 daf er. leioht mehrmala an .
otolle deu Aluminiumohlorids als Fatalysator fﬂr die Kon- o
denaation banutzt werden knnn L :
Die Aufarbeitunp des Redktionsgemisohes erfolgt duroh
'nbtrennung des Aluminiumohloridteeres, B%eioherde-Bahandlungd
des Polymerisates. und Abtrennun? der- 1eiohtflﬂssigen ble .
durch Destillation unter vergleichbaren Bedingungen wobei




das Bchmieral als Uber 200 bei 15 mm siedender RUOkstand

‘I

errhalten wird. o v"* RS S BT

SR Bei Wiederverwendung des Aluminiumohloridheeres be--'“

; tr&gt die Ausbeute an . Sohmierﬂl, bezogen auf die angewandte

‘fVenpe Logﬂsin, 40 - - 50%;-etwa 4 ~ 5% gehen als Teer. ver- .

‘loren, dor Rest 1st‘evtl. als Diesalsl: bezw.%“pindelal oder’

Paraffinbl ‘Z2u verwenden, wenn 8T nioht wieder von: vorne 1n
den ProzaB eingagliedert wird. e U :
Bevor uber die Frgabnisse dieser Versuohsreihe beriohtet

"wird sollen zunﬁohst die Tlnzelversuoha kurz erbrtert wer-.‘
;den. ” : K

-d) ohmierdl aus aohwerbenzin (150-220°)‘ Varsuoh Nr. 105.u

fiquﬂngqprodukt~  1' 3;3; SQhwerbenzin (150 220 )
el Chlor(auf Mol Kogusin" 2,0
Kutalveator R , ~,; AlClaw-’l L
‘nohmiprbl. BRI g, 8% des Kogasins -
Vorlauf ‘ el 4504/” ' l "
Im Teer verblisben:. @ :. 35,85 B
Farbe:. - o, '; v,' gelb grﬂne Pluoreszenz :
Diohtar \ F. 0 o 0, 8965 ’ v
raktio R “np p50 B 1, 5025
Viekositat ®F: . 6,8, bai 50%, 1, 698 bei 1Jo°c
Polhhe: '~3'z1 LTy, 77 R AL
°tookpunkt 'v‘“' h' j,f'ﬁ:-— 39 .;_fj ;§f1
Gonrndsontest;“l f’{ﬁ:f; -0 862n._f|" gy
'dto. néoh 6.u, Lzstd Alterung 1, ?Ol 1, 897
Viskositit "_ WM 9,08 J }3 06; °n- 50%

Surszanl S i ff ﬁ’jU;,' o; 17?3 o, 2626

Die Reaktion war sehr heftig, Hauntreaktion soho naoh‘

fé'gtunden beendet.ﬁ Zur vollstﬁndigen ntohlorung wurde nooh

N Stundon auf 130° erhitzt. Dio. nohmieralausbeute von 19,8%5
kann'-bei Wiederverwendung der Doppelverbindung auf 50p ge="
steigert, der Verlust auf etwa- 5 herabgesetzt werden. “Der
utookpunkt von -59 C 1st sehr guty der Verkrackungsrﬂokstandi

‘zu hoch. Die Viskositﬁt Ast die eines leiohten Winterblea¢;'“‘
».Oxydntiﬁnsbestundigkeit 1st put.~~ :

 ;1§¢;; 



_ 5) bohmierﬁl aus uohwerkopasin.. Versuoh Nr._W 109,

l. Aus- der Diohlorverbindungﬁ

Ausgangsprodukt | ”;f:',3. faohwerkogas1n (280 3200)
‘Mol Chlor auf Mol Kogaein*'-2 0 'f";'j'.. _
. Katalysator.vi '5;_ S ;2_ A1013 : .
_SehmierTsl:: T C27,0%
Vorlaug: LT e 3
Im Teer verblieben-~’ii' ;¢;43% '
_Farbe. :-' _ S 3‘fj~f{;‘Gelb, grﬂne Fldoreszenz
‘Diohte;: o ;.3f”f-"..- : » L
Refraktion: - .7- T S N
" Viskosititi%E: A;’f‘:'»'71’96 84 bei 50 ) 1 836 bei 1004
PGlhshe:- g'fi: REREAE SR 78
gtookpunkt: T T~'fb":'- 24 s
Gonrndsontest ~'C"‘-f ;0 862 - :LT'
~dto.nach 6 u.l2 std. Alterung: 1 ?Ol L 897 :
“Viskosttug, " w1y 9508 s 13,06 o 50°

Sﬁ!l_r.ezahl : 'v} u S . I 0,9 : “

Die Reaktion verlief ebenfalls bei Raumtemperatur.aber
nieht S0 lebhaft wie beim SOhwerbenzin.~Infolgedesaen war .
auoh dia Reaktionsdauer 1énger. Bei.ider Destillation‘fehlten
Cdde bis aoo Biedenden‘Anteile ﬂberhaupt Dagegen fallen
in der darauf folgenden Vakuumdestillat on 16% an niedrig-'

- siedenden Kondensationsprodukten an. ‘Die’ Sohmier&lausbeute

(2?») 15t wesentlioh h&her als’ beim Sohwerbenzin, wuhrend

die restliohen 57ﬂ von dem gebildeten Aluminiumohloridteer

verbrauoht wurden. Je grdBer also das paraffinisohe Molekﬂl

1st, um so eraﬂer ersoheint auoh der Verlust duroh die Dop- :

palverbindung zu’ ‘sein, In ‘der- Viskosit&t (6, 84°n bei 5o°c)

und der Farbe gleiont das ochmierdl vallig dam Seh erbenzin-

sohmierdl. Die Polhﬁhe (1, 78) 1st Jedooh weeentlijh basser

‘und entsprioht sohon den besten natﬁrliohen ohmierdlen.r

‘Da auch die Dichte’ bei diesem ohmiersl niedriger als bel -

dem Sohwerbenzin-Sohmierbl ist muB man’ annehmen daB in diesem f

Beiapiel wahrscheinlioh die Anzahl der gebildeten Naphten— nl

ringe 1m Verpleioh zur Lange der Paraffinkette geringer istyl
VFaISa ;
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ala beim oohwerbenzin-SOhmieral. Die gleiohen Ergebnisse .
wie beim Aluminiumohlorid 1assen aioh” duroh Anwendung von:
’aktiviertem Aluminiom erreiohen, wobei das Aluminium nooh4
_den Vorteil der- grbneren Billigkeit fUr sioh hut.kDeshalb.}'
wurda daer Versuch mit 2% aktiviartem Aluminium wiederholtgv

”Versuoh Nr.‘# lll.- ::ﬁ . ~‘_{'f'; 7  -i;"fﬂlf _
‘Ausgangsnrodukt 3, - ,’..‘-ochwerkogasin (280—320 )
Mol Ghlor(auf Mol Kogasin) -] 0‘3,1s“w

Katalysator. mit Queoksilber aktiviertes Aluminium 2%

Sohmiarbl TR -T S B

Vorlauf: T ; ‘--_fj-'.;18 35

‘Im Toer verblieben SRR L

Farbe. e :-uagf ”fﬂ;7i. gelb. grun fluoreszierend
Diohte: .. o0 .0, 8749 Do i
Refraktion: .ot nna =1, “‘880 QR
v_i_skosiwt, OB: T 6433 bei 5o°c 1, 775 bei 100
Polhbhe: <l oo L 90 RO

o .5;-
Dio Iondensationsregktion brauohte dieses Mal 2 S‘unden.
Abia sie. einsetzte.: W&hrend dieser Zeit muss?e das Rea tions-
-produkt dauernd aur 100 gehalten werden. Mit dem Eins'tzen o
;der Reaktion wurde diese 80 heftig, daﬁ nur urch star es ;':
Kﬁhlen ain Uhersohﬁumen verhindert werden konnte. Dies hef-f
tipo Reaktion ist: sohon nach: l ~stunde- abeeklungen. ‘20T [Be~
uendigung ‘der Reaktion ist eine ebenso 1ange Zeit erfordér- :
’lioh wie. beim Aluminiumohlorid.vDie sturmisohe Reaktion ér- ?
K1HTY: sioh daraus, ‘aaB bei .der Umsetzung des Aluminiumg* n
viAluminium-Ghlorid eine erhebliohe Wérmemenge frei wird“Wel-'
. ohe dte en und fUr sioh sohon heftiga Roaktion nooh be-~
~sohleunigte. Das Aluminium 1st nnoh der- Kondensation voll-.:~
‘kommen in die Doppelvarbindung Ubergegangen. Berﬂoksiohtigt
‘man- den Reaktionsverlauf und die hBhere Temperatur,'so’ist
" es eigentlioh erstaunlich daﬁ sioh das entstandene 01 | n J
seinen Eigensohaften‘wie Farbe, Viskosit&t Polh&he u}é.w.€~
“kaum von dem mit Aluminiumohlorid hergeatellten SLhmieral
‘untersoheidet.,g :

Derh;
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Der Vorlauf (18 25%) war etwas haher,\die 90hmierbl Aufsbeutex
'(22u) daduroh geringer als bei der Verwendung von Aluminium-
‘chlorid. Der Verlust\duroh die Doppelvorbindung war :jnau .
50 groBy da 2’ Aluminium nngefbhr 104 Aluminiumohlori ent-

%prachen,:_,- :-;, --.'_ 4‘_.“cu't_-: r;:J: R

] Die bisher erzielten geringen Ausbeuten 1assen sioh
'bedeutend verbessern, wenn dar bei der Kondensation ge-. ;
bildete Aluminiumotloridteer an’ otelle dés . Aluminiumoqlorﬁda
.verrendet wird da’: dieae Doﬁpelverbindung bereits genﬁgend
Olmengen in sich eufeenommen hat. Dies zeigt der nﬁohste fj 
Versuoh: Nr. W 115 L : o T

iAusgnnpsprodukt : :fuohwérkogasin (280 320 )
‘Hfol Ghlor (auf. Mol Kognsin)i’J.Z o o .j
'Katalysator' o e Doppelverbindung aus’

: 1o .~ .. Versush. L1l
chmierdi"‘ . 152,55 f: - L{
Vorlauf: - ' 45”"' e R

"Im Teer verblieben SUUERE RN

‘Farbe._j"[ 5 IR f:vfl ;gelb-grun, fluareezierend

,'Diohte'-:,rﬂ"' o 0,9009 :

. ‘Refraktion:™ L ;'f{fﬁ Mo =ll 5077
Viskosittt Omi oo 16,12 -50%¢

“polhBhe: v it )y 97.: _
~utookpunkt'i o - ';_};"Y: -.380 e

| ,~:>._\_._

) Der Versuoh wurde nit dem aus aktiviertem Aluminium ge-'
bildeten Teer von Vcrsuoh 111 durohgefﬁhrt..Die Reakt ons-“
’ temperatur (130-150°) war hsher als beim aktiviertem ?1u-_if
minium._ Auoh- die Chlorwasser»toff-Entwioklung war gl 1oh=-
r:mhﬂiger und verteilte siohtﬂber einen grﬁﬂeren Zeitraum.
" Der Prozentsatz der niedrigsiedenden Kondensationepro ukte
.(45%) war graﬁer als in’ dem vorhergehende Versuch. Die ,;
.SOhmierbl-Auqbeute betrhgt 52, 5% “da _nur-2 .% o1 duro die
'fDoppelverbindung verloren gehen. Das oohmierdl hat eine
'fgrﬂnliohe arbe und fluoresziert stark. Die.Viskositat iqt
: mit 16,12 05 auf das Donpelte gestiegen. Die Polhﬁhe (1 97) .

'hatte sich nur unwesentlioh versohleohtert.\Naoh dieser Ar-'*
:"beitsweise lassen sioh unter Verwendung der{Doppelverbindung,
© 50=55%. des xOgasins in: Sohmieral umwandeln,mit einem ube=
;,stanZVerlu?t von. 4=5%, - - E




‘”b 2) oohmierbl aus Monoohlor-Sohwerkogasin., e

- ;~5.:§4§§z1

) In Varfolg der systematisohen Versuohe sollte nun e-A L
:prurt werden, ob nub weniger hochohloriertem Sohwerkogasin
2.,B, dem Nonoohlor-ﬂonwerkogasin 1m Vergleioh 7um Diohlor-‘

"ﬂkohwerkognsin ebenfalls brauchbare

ohmier&le erhalten werden

kﬂnnen, wes wegen des geringeren Aufwandes an. chlor von be—',"
~ sonderem wirtsohaftliohen Vorteil wiire, Es war zu. erwarten. T

daf: derartige

ohmierble zwar aiua bessere Polhuhe und eine

nosh h&hcre Oxydntionebcsthndigkeit aufweisen, Jeddoh 1n dar
“vasolutviaPositht und ‘demit auch 1n der Ausbéute hinter den
Dichlor-uohmierblen zuonkstohen.‘Diese Vermutungen wuﬁden ’

'duroh die folgenden Versuohe bestytigt-”f'

. 121
- Ausrnngoprodukt-f
Mol ‘Chlor ( auf Mol Yogasin)
. Yntalyaator-
- uohmierbl"
LVotlauf. D S
Im Teer verblieben'-_i '
'uFarbe ' -
‘Diehtar .. 4. L.
.Refraktion' SITCASE
| Viskositut E'L
Polhdhe:,

"Versuob Hr.v

-£LL Y}.

'gtookpunkt' ' f;'i»'}.f.,':';‘
0y

-Conradsontest :.f Y

1,
.;‘A¥¢l3“;?

o 112 o
-ji~*25 5~‘
o ge
0,

e
hWerkdgaéin 280-320°
0

.5%

1b grﬁn fluoreszierend
8499 . ﬂ_

'
ol

nD25 =/1,4728.

‘l

0

2,82 bei 50 G l 431 bei 100°O
40

3 -
149 ”L

Das Ergebnis war wiekerwartet kurz folgendee' so?leohte
Ausbeute von 12, Sﬂ, goringe Viskositﬁt von 2, 8 E bei 50
j'none Verkokung°bestundigkait( extrem.kleine Polhbhe und

‘hoher & tookpunkt von + 3 c infolge des geringen chlorierunga-

g rndes.;:- |

v

Bei Umsﬂtz des gleiohen Produktes ﬂber die Doppelver-

' ’bindung resultiart folgendes Erpebnis-'At'

" Yarbuoh
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.Verauoh Nr. W 122~ : :
'Ausgan?sprodukt'7* 'f'v 3 "?uchwerkogasin 280 520
Kol Ghlor (auf WQl hogasin) ‘1,0 i : Tk
Katalysator R »-u_:'-Doppelverbindung Versuoh 121
S cehmibrdl:’ oL 35,550 ' ~
'Vorlauf.,., SEAANRE AU U 63, 5%
Im Teer verblieben' iff f,l.w‘l% f“ '
 _Farbe. . ;j‘.'z>_ R | jgelb, grune Fluoreazenz s
~oDtehte:r oL o871 ' ]q
CRefrgktion: oo 0 ’nD?5 = 1 4912 SRR
' ‘Viskositht °g: - 1 57lbei 50 l 730 bei 100
. Polbgter. . . L,93 T
'Tutookpunkt.k e o 'i,fF- 2° r~ﬁ1‘ RN ;ﬁ'

. .
Die Verwendung der Doppelverhindung bringt also den .

gleiohen "ffekt wie beim Diohlor-oohwer&ogasin' Erh&hung
der Ausbeute (12 ahf 35, 5a), Brhbhung der Viqkositﬁt (2 82
auf 5,57 e 50 c), Steigorung der PolhBhe (1,40, auf 1 73)

- oound Diohte (0 8499 aur 0, 8741), oenkung des Stookpunktes
‘ “(+ 3 uuf -t G) B a

'o) FErgébnisjé.,»i S

1. Aus chloriertem Yogasin lassen sioh mit einer Ausbeute
von durchsohnittlioh 50~ 55p Autodle geeigneter Qualitat 7
horstellen.-.‘_'_ : : : v : .

}2 Neben dem < ohmierBl entstehen zu etwa H0%- 1n der Hahe ';

;- des Ausganpskogasins siedende Kondensationsprodukte,die g
als Dieselbl oder: Leuohtdl aufzuarbeiten sind,. Jf ‘:

).Die Verluste an’ Xogasin betragen ‘bai Verwendung frisohen
Yatalysators bis zu’ Bop; bei Anwendung der Doppelver- S

j§ bindung “Jedogh .nur etwa lO%._( POR ‘

-4 Als Kntalvsator dienentAluminiumchlorid oderlmit Queok-
silber aktiviertes Aluminium mit gleiohem hrfolg.

‘:5 Mit steigendem chlorg?halt das: Ausgangakogqsins steigt
‘die Viskoaitﬁt der Sohmieréle, deren Diohte Vislosit&t
Refraktion, Polhéha und Verkokungsneigung. Der Stooh-v»
punkt sinkt mit sfeipendem Chlorpehalt.).ﬁ ,Z-- :

.é.“




6 ‘Bel Verwendunﬂ der Aluminiumohlorid Doppelverbindu§g,. ‘
-wie sie bei der hondensation antsteht, ;steigt-die Visko-
situt des uohnierﬁles bis: um lOOm, die Ausbeute voh 20“
“auf etwa 50 55p. Ebenso- steigt die. Diohte die Refraktion,
Polhdhe, Farbtiefe, Verkokungsneigung aowie die erfor- ’y

‘vderliohe Konden ationatemperatur.- AT SRS

i 7 Die uipsnsohaften der erhaltenen'?ohmierble im Ver&laioh
© zi’ nattirlichen’ ;chmierolen sind kur7 folgende hohe Oxy-

- dationsbesthndigkeit, ausreiohande und’ einstellbare Vis-
kositht, 'sehr gute Polhdhe, ausreichender Stookpunkt,

itt;era Verkokungsneigung, starke Viskosit&taerhdhung'f
“bei lﬁnperem Gebrauoh, Jeﬂooh .ohne. Bildung- ﬁohédlioher,

" nsphnltartiger Produ?te. Im analytischen Gesamtbild

hommon diese Sohmierole aus obloriertem Kogasin den

' beqten nnturliohen uohmiefolen gleioh.__;

s RPN NS

'JiI uohmierole aus: Kognsin u Teerprodulten.'~

Der Vo“teil des eban geaohildertan Verfahrens grﬂndete 3
".vioh hauptsﬁohlich aur dia ausgazoiohneten Eigenschaften der,’
Z'erhaltenen ohmierble. Das nun zu,bewohreibence Verfahren,
’ selo*eq oine ﬁarstellung von >chmlerdlen duroh Kondensation f
;1von ChlorYogusinen mit Teerdestillntionsprodukten unter Din-
ffwirlunp von Aluminiumohlorid oder: aktiviertem Aluminium vor- -
,: sieht, bietet im Geyensatz dnzu den Vorteil ?er grbﬁeren " |
;_Billigkeit. Die so Perpesteulten uohmierble komman in 1hrer
" Konstitution uné in ihren hipbnsohaften den n tﬂrliohen ;;'
'aSohmierdlon sehr- nahe., ;,Wé R R I
u;~'ﬂ; Di v,Arboitan von. Fischer und:(boh %Egr die }ondensation»
vvon Yogasin. mit Aromaten ereben ein sehr g/nstiges Bild. ‘
K Ihre Versuoho erstreoken sioh: hpuptnhchlioh auf reines Xylol
,uno Bonzol die naturlioh fﬁr eine technisohalVerwendung nioht
“in Frnpa komTen. Nit Naphtalin, Methylnaphtal n und Tetralin y
."wurden Zwar exnige Versuo) nurohgefﬂhrt, Jedooh 1st ﬂber
.die  Srgebnisse nichts weiter ‘bekannt, als-daf die Viskositatf
,fder Sohmiersle . sehr hooh und 1hre Polhdhp sehr sohleoht 188,
Diq Versuohe, welohe darauf von uns in dieser Riohtung‘
“ﬂunternommon wurden, zeixten bald daf; dieae Behauptung nur
zum Toil richtiy war und daB ee mdglich 1qt bei rioh,iger 3.
) &ahl L

4



11 -

M .

"ahl der Reuktionspartner und Versuohsbedingungen brauohbare
»Dle von der gewdnsohten ViakOSith und mit guten Eigen-:v-

‘schaften herzuqtellen. ‘ S i ST,
. Zu diesen Verauohen wurden vier Teerdestillationa- '“
produkte benutzt, und zwar° hwerbenzol Naphtalin. Wasohdl_
und Anthraoen.:Von diesen 1st das- Naphtalin ‘dag’ gﬂnstigste
ﬂDrodukt, weil es verhﬁltniqmﬁsig rein, billig und. 1n ge—"
nUgondem Mnee vorhanden ist.‘ Das Verhﬁltnis von Kogasin L
‘zu Teerdestillationeprodukt war 1n allen folgenden Versuohen
p Fol: zu l 3 fﬂol. : ; :

II a.,aohmierﬁl uus bohuerbenzin U, Naphtalin.u,

. I

v -.~xls Vermleioh zu der }ondensntion ﬂes Diohlor-)ohWer-
“bonzins, die ein’ °ohmierbl mit mittelmuﬁiger Dolhbhe er=. .
r'hbﬁn hutte, sollte zunLoxst das gleiche Diohlor-Sohwerbemdn

-}mit einom nromqtisohen Partner, und zwar mit Waphta]in_um-,;;
vgeqetzt werden. 17 I S P ' ' R
.Vor"uch.ﬂr.} 102 )

_ Aucpanguprodukt “:'_' '} } aohwerbenzin 160 220 ,?azhtalin

Mol Chlor (auf Hol Vopwsin) 2 0 : A
;Katalysntor' gjj, Y u_!,3vs1 , Alv13

* Sohmiersl: S e e KR
Yorlaug: S T 20305 (als Naphtalin)

o Iz Teer verblioben;n :wA':x_;etv& 20w LT

']Farbe e T geld prﬂnu pei gewﬁhnliohéff~

Lo . ol Temperatur rest, salbenartig -
:nipntp:f S b 0489650 L o
Refrakton: T mposo 1y 5646

. Viskositdt %B: . © 37 bei 100°
PolhShe: . 1 . .4,5
Fliefpunkt: - oo a9%.

ffTrbpfﬁunkt IR j.jﬂ;5)-8o

Reaktionsdauer ', T A ij,VS 5% std.

. Die’ hondensationqreaktion setzte auch liier scnon ‘bei
:_Raumtemneratur ein .und verlief ebenso heftig, - wie b i.den"
Kondensationen der’ ersten Versuohsreihe. Zur restlo en Ent1ff
.‘fernung des Chlorwnssorstoffea war ur eine Tempera urgvon -
-50° erforderlioh._* R P PR : T

Bei_



IR

=12}~

Sefn ZVﬁi

) Bei der Destillatiog wurde im Vorlruf ein Teil deg

‘Naphtalins (20-30%)" zurﬂokdestilliert Die. SonmierSI:,
“husbeute - {48,83%) st haner als bel der Versuthﬂeihéfl.

Tie. vom. Aluminiumohlorid £ die Doppelverbindung ~verbrauch-

" te Olmenge (15%) 1qt gerigger. "Das Schmiersl beétand'aus”

.einer dunkalgrﬂnen, bei R umtamperatur featen, zahen Musae
‘von. vaselinahnlioher Kong stenz.- Die dunkle Farbe des ‘
juobmierdla 1st auf Vorunreinigungen des. Naphtalina zuruok- ’
zufﬂhren. Auch dle- anderen Eipensohaften, 1nsbesondere dio‘
v”olh&he (dber. ), sind achleohter als bei dem nur aus Y-;.j
;ucbxerbenzin allein gewonnenen uohmierél, was durthdas ‘
"1ntreten des aromntischen Kernes' 20 erwarten war, asb;;"
Produkt Pﬁnnta als Vaseline verwendet werden, -wenn es auf
Grund saines Flieﬂpunktes (49 ') und: Tropfpunktes (5f 8°) '
gaeignet erscheint._}§': AR R

"iibf:Schmiéral aus qohwerkogasin u.Teerprodhktenr

haoh unseren Erfahringen fallt die Viskositﬁtsgolhbhe
'der auq Parnffinkohlenwasserstoffen und Are '
stelltan oohmierdle mit zunermender Lﬁnge der pararrﬂnisohen
{.ueitenkette. ha war dnher zu erwarten, daB bei Verwendung “
‘yon ckwerkogasin (280 320 ) mit. einer Kette von etwa 17
| Yohlenstoffatomen vohmierﬁle mit besqerer Polhbhe herzu- L
:qtellen nind, alg mit Schwerbenzin,_das eine Kette mit nur
~etwn L1 Yohlenstoffatomen aufweist.. Diese_Annahme hat
sich wie die folpnnden Vorsuohe zeigen, best&tigt-‘

TE

1. uohmierdl aus Mano”hlor-cchwerkoias;n

- “ung: Naphtaligi'>tvﬂ eI A
J'Versuoh Nr. 117 TN G e o
11Aus?angspr°dukt""” e ' 'sehwerk9gasin 280—320, R6h-'

. Kol Chlor’ (auf ol Kognsﬁq}' ‘1,0 naphtﬂlin 110,8;5»
U_Kntalysator S g lOb AlCl3
'oohmierdl" ,;;=__;. L ek
Vorlauf: R
‘I’ Teer verblieben‘”:iji;"; 21,74 ‘
. Farbe: - BRI hgllgrﬂnii" -

A

_ Diohte: 10,9279




7:Rérfékfion

A»?; 13:;7

- 'I].Da 50 :

Viskosttiit Cu: . 9,63 bet 50, | 2,013 bet -
Polhsha: - - c21 o0 | 1000
-;utockpunkt "’ﬁ - §° :,u f"vf’: ”jf 

Conradsontest R _._'“f"l 535 ',i vf'lf]?

B dto nocli 6 u, 12 utd.hlterung"»ﬂ't'i'& 55”’- 2,022
Viskositht naoh 6 u.12 Std.Alterung: 8,24 1_; 9,94'be1 5o°
uhurezahl " fAi " .-f B "'}“" 0,00° ;: 0, 1214,;

Clte Reaktion iot sehr lebhaft und 1n 16 Stunden<peéhdef”
‘(e 6 sta. “Be1 100°," be1 130° una 4 Std. bet 250%) .
ﬁDie Jchmierbl Ausbeute mit 56 70 liegt hﬁhor als!beim Sohwer-

.Vbonzin die Viskositﬁt (9 6. OE) ist fur ein NinterJAutoﬁl hinw

.reiehend die ‘Polh8he 1st mit 2 ll ala gut, zu. bezeﬂ

ohnen und

{

‘;entsnrioht dem erwarteten foekt der. Verwendung von SohWer- o
: kopasin. Unzureiohend 1st lsdiglioh der stockpunkt mit - 9

’_cia AltorunPsbestundigkeit it Ast,

-,Versuoh Nr. 114 s T L
,Ausganpqprodukt ,5: t nghwerkogaqin 280 3?01,uohwer- e

(zu #aringe Chlorierung) und der. hohe COnradsontest, wognggv

1g.y ohmiar61 aus Monothor~sahmerkogasin u.Sohwerbenzn.

"-Dcr Uebnrsicht wepen murde in. der gleiohen H61891 SAhwerbenzo

SER ;
alu aromatiqche Komponente harangezogen-' N

Hol Chlor{auf Yol hogasin) 1,0 *7} . o vbenzol 110,65
'AKatalysator' o ‘;' S _'lOo AlClS"»nf

_uohmierﬁl R IREETU R AN I8 ad

Voglauf: = " . - -5
~Im Yeer verblioben »_';ij'ﬁf23,4’ :
. Farbo: . - fJ; :j.dunkelprun .

“Dlohte: . T 0,930) s

Refraktion: . - .. npaso itk 5277 ,

- Viskosit#t 3 E: L 19,7 vet 509, 2 85 E ;bei 100°
- PolhBhe: ~| . . 1 igl 14 | | b
: tookpunkt A’,- ﬂr'i R 8 - ';v-’ E-"

: | -
“In Au beute, tookpunkt und Polh&he weioht das Sohmierbl

'.nioht von dem naphtalinprodukt ab lodiglioh liegt die Vis-'
'kositﬁt wesentlioh hdher.; ,zjv 'E T

| w;zg;,g



3. uohmierdl aus Monoohlor-Sohwerkogasin u

2@3

“a‘ohdl als AJomatenbertandteil irgab fongnd

.",118

)
:Versuoh Nr.

"e

'Ausganpsprodukt oohwerkogasin 280—320 Wasoh
_ : ‘1 :",82
ol Ohlor (auf Nol Fogasin) “"'];».
’Katalysntor._; ' T :,,;-10 AlCl3jlv
,chmierol- _ gy
Vorlauf:. "  ‘[i:i N ,”  31;§,_?11
Im Teor verblieben'lg‘ . A7,4 0
Farbe' : ‘ :duﬁkelégd
Bichte: 0,9152"
Rofraktion: : = -:..;>V; : : it
'v1qyoeitét Ef‘ 1 o '-3 79 50_0 1 518}
Polh&he , Jl Ph
bookounYt If.29

In- der V1QKoqitﬁt

ha- Wasohal._}

8 aohmier61:'

81 180 3ao° P
B

"dieqes Oel demlaus Naphm

_ten naoh, die Volh&he 1sb etwas beaser. Jedoch

: i : :
;lin und Schwerbenzol,hergestell-,;~

lassen

-sion aus. diesen TetsaoheT keine Rﬂok chlﬂsse auf eine an-;’h

':der
soheinend stark mit,Asph lt- oder Harzbildnern
*igt,‘die den. Katalysator evtl. sch&digen und " di

i

;Bildung h&herviskoser Pr dukte hintanhalten.. i

4. uohmioral aus Diohlor—uchwerkogbsin und

poartete Umsetzung _1ahen, da das uohwerbenzol E: 1/ CO

verunreinigt
amit die

Aus dem Vorherpehenden e'pibt sich, dm@ die au

}apntalin..

1l
8. dem

Monoohlor-Sanerkogasin it Aromaten resultierenden uahmier-f

‘Bie eine zZu; peringe Viekosit&t beaitzen, um al
‘vernendt 22U werden. Aus ﬂnseren Verquohen geht

a Auto-Ole
anderer-.

'seits hervor, daﬁ mit hd er ohloriertan hogasiuen eine -
ggroﬁere thigkoit zu erreichen Isth Deshalb Wurde ‘bel- den B
-naohetehenden Versuohen statt des Monoohlorproduktes :

f‘ein Diohlorpbodukt de Johwerk

ogﬂsins verwandt..

o Versﬁohi
- L8Esuah
R,



" Vorlsuf: 33, 4p_vfiﬁ

‘15 . Ly : e

“13245§}4’

,Vorsuoh hr. ) 104.vi - -
”Ausanng;produkt uohwerkoEasin 380 3?0 ’ Naphtalin 1: 0 75

‘Mol Chlox (auf ‘Thol Kogasi ):2,0" 7

}atalygator.,tA.l L 10 AlCl3

- Sohmiersl: - 42h

Vorlnuf'” -'fl-~ﬂ ,;f:’f' 55,6_ L

‘Im Tesr verblieben A;vi' h’ r[.lﬁqﬂ‘;

:Farbe _'V'.v;'.' b ddnkélgr@n s

‘Diohte: .| ‘!;f‘.;'-i,}** 10,9936 <

'Refraktion. L R nD25°' 1, 5604 oy
‘Viskosttt OF: v, o 260" bei 70 , 54 5 bei 1oo°
PolhBhe: - . . . _,36 v -
Stookpunkt: .1 o
'Cokradsontest "‘g-f"ir, 3, 644 e 't - ,
‘atc.nach 6 u;l2 Std.Alterung: 4,629 . 5, s491 .
:Viskositat L e A R “324;8' 70 765, 0f 7b°‘
fsaurezanl Mmoo, 1775 "0, 2626 |

Die Reaktionqdauer 18t mit 20, - 30 Stunden ebenao

'wie die Reaktionstemperaturen mit 50 - 130 wesentlioh
“h&her al's beti” den Monoohlorkogasinen. Es entsteht ein
_husqerst zéhes, fndenziehendes Oel das ndr als Zusatz .
'zu anderen Oelen benutzt werden kann.v Die Polhbhe mit

2 36 liegt hﬁhar als bei den:Schmierdlen aus. Monoohlor-‘”'
Kogn inen, wasg 7u erwarten war. Die Haftfestigkeit ist

,bemerkenswert.. Verkokungsneigung und Alterungsbesténdig-f
-keit der. Oele 1st sehr sorleoht, wie’ aus dem Versuohs-,x;‘
.protokoll 24, entnchmen 1st.‘ _;:H:f ”'h . n;v,'- 

i Bs 1ntereqsiert weitgr der Einflu? oiner erhdhten
Aromntenmengo, der 1m anh tan Versuoh mit einer doppeltenf
Naphtalinmenge durohgefﬁhrt Furde.;. j,g; S
Veruuoh Hr. W 107._; o SO A :lﬁ
Auegangaproduktl 50hwerkognsin 280 520 ,Naphtalin 1 l 41
Mol Chlor (auf Nol Kogasin) 12,0, : -

.Xstalydetor: . 1_‘10% A1013
‘Sohmierdli .. U6, 3%



.

i 16 '

o _ p 2565

;Im Teer verbliebun- e '26;3%"" oy SR
1Fnrbe':J T sohwarz j_,‘fl-fff"@? 
Diohte: - - 1 ooea S P

" Rerrﬁxtion"; - ungso Y 5625 e
‘Viskositdt °E: ., 47,5 10 70° 19,528% 100°
Polhdhe:. - g
stookpunkt: . Se 2
:vonradsontest5"~ - . 2, 098

'dto nnoh -6 u.l2 Std Alterung-» 3, 741 g , 5 044 :
Viskositdt wool o T 57 bed 7% 6,4 bei ?o°}
 Sdurezahl: v"' s N 17?3 ' o 2626

'fohlorsonw?rkogasin angewandt.

Die Erh&hunp der Naphtalinmenga braomte in erster

A'Linie eine Herabsetzung der Viqkoaitﬂt vdg 54,5 auf 9,52 E
Vbei 100° i glnichzeitig steigt die Polhahe]auf den unzie .

reichenden! 'ert von 3,34. Verkokungsneigung und Alterungé-f

-bestundipkeit 1iegen ebenfalls Wesentlioh ungﬁnstiger, so
f,daﬂ eine gesteigerte Menge an aromatischem Ausgangsmeterial
nur- eine bemerkenswerte Versohleohterung de

? Sohmierdles o

: ergibt--,_'ﬂ,. S e NERRER S
>'>5. oohmierbl uus Diohlorsobwerkogasin und SOhwerbenzol.‘
Tf\uoh auf dus ohverben7ol wurde die Yondensati n mit D1- L

'nooh ziemlioh hooh liegt. Die Polhﬁhe liegt 1n der gleicheﬂ”

'1Vnrsuch Nr. ¥ 108.. L :; RO I TR ) N
: Ausgangsprodukt w fuohwerkogasin 280-520°' SQhwer-
Yol Chlér (auf Hol Kogasin) 2,00 .0 tbenzol
- Katalysator: _A:lo% Ale;f:' '

. Sehmiersl: . RN ‘ :

(Vorlauf: - o

- Im Teer, verbliebeu'l.“ R . _
- _Farbe: - . ' ';jdunkelgrum-j

Dichte: 0,9562°

"Refraktion: ,@nD25° : 1,5595 . b

* Viskositht | E' " “g2;h bei 50° 6, 21 bei 1ooﬂ

" Polhthe: . - 45 »:';g‘“ﬁ P S i'

utookpunkt°' %9. I PRI B b

in gleioher Augbeute wie beim Naphtulinprodukt entstand eina
01 mit" 3eringerer Zﬁhipkeit die absolut 1edodh mit 82, 40 B

Grbﬁen- :



Grﬁ%enordnung wie beim Naphtalinprodukt. Das uohmiﬂral ist v
sehr dunhel gefhrbt und- 1asst sioh- eohleoht aufarbeiten.v
Dio hongeneationsdauer war verhﬁltnismbﬁig lang' 22 Stunden’
bei 25 v 10 ctunden bei 50 X 3 atunéen bl 100° SO

_ Lur ohonung des Katalysators, zur 1"rhtjhung der'AuEJH‘
baute und zur Erzielunm eines spuberen[’roduktes bei leioh-;
~terer Aufarbeitung wurde ﬁie Iondonsation An Verdunnung mit_
einom reahtionstrdgen olefinarmen uohwerbenzin(160-220) '
durohgefﬂhrt und zwar mit Frf g, wia nachstehender Vereuch,

b
o

v s
1. -
i .

zeirt - _
Ver,uoh Nr. oE llG;

TAuSs pangsprodukt ﬁchwerkogqsin ;omverbenzol,uohwerbenzin
(als Verdunnungemitte%Kl 0,65) °

hol Chlov (nuf Mol Kogasin) o

b T
i

Pwuelyeafor ‘g:h o E G ,”I AlGl5
Sohmiersl: "1',’4 RERER ‘56, 7 by
“Vovlouf: F R T g

Im Teer verblieben' R 79[
 Farbe: .; e jrfvzifndunkelgrun
Ibtenser oo 00,9527 o
“Refraktion:. nD25o.n[ FRAEe ) 5358 e
Viskositht O, 36,6 bei 50 °" 3,85 bei 100°
Polhshe:: R U 1) P et e
tookpunkf,:f, X S -;5*- 21°'- Jb“”

.~ bureh die VoLdunnung wird die Ausbeute von 43 ? auf f
56,7> peeteigert der Verlust an Doppelverbindung betrﬁgt
btqtt 42% nur 21 ?p.>;"ﬁhrend die Viskositat des Schmier-ﬁ

o Ules 1nfolge der Verdﬂnnung eine sbnrke N Minderung der;
' bei "100° erfuhrt, bleibtf

] im Beispiel Diohlorschﬂerkogasin - uohwerbenzol sollte

“auch dis Wi rkang von Aluminium enstelle. von Aluminium-
ohlorid erprobf werden, was einer erhabliohen Verbilligung

@leioh iommt

Viskositht von 6 21 -auf 3 85:
die “olhbhe ziemlioh unverﬁndert.,,u“

',r.-
:

Versuoh

e



Versueh Nr.'7 119  1;,§.7,' A .
-Aucgangsprodukt~ Vohwerkogasin, aohwerbenzol l 0 65
161 Chloxr (auf Mol Kogn%in) ’ :

:Yatalysntor--7" R }Aktivierte; Aluminium 2%
SSohmiersdl: .. - SRR R 57,5 2 :
{Vorlauf"v SRCAS I . ‘A”ll 6
jlexeer verblieben' ;7 ; '“f;31 2%
.‘Farbo-%  '“':F' .-_-'“7.ﬁ"{;:dunkelgr0n
Cvtonter S omee )
v‘Refrakbion ,; ‘ .  o ' : N
viskositite °Et SR AR VR bei‘so . 4,26 bey 100>
polughes . Ul 2 O N o
' ”>tockpunkb' ‘ S _‘:Lf,lsé"' L R Rt By
'Conrndsontest "r}f[ ﬁ;; ‘(t;3 267 ,f w7
“dto nuoh 6 u.1275td, Alterung 4V§§i”iv 4 492
. Vislositﬁt e RSy ;zd’:°n ;; 42,8 °E Dol 50
'11J§urezah1  ;¢5;%ff'f,ff~;0 £911 ;i' 0, 5180

f:Bemerkensnert 1st diL rhéhunr der qohmierbl Ausbeute von
: 143 7 auf 57 2& duroh Anwendung des aktivierten Aluminiums.i
Dio Viskowit"t liekt wesentlioh tiefer, Jedooh abaolut . a
“mit 40,3 % bet’ 5o°c nooh ‘sehr’ hooh, Die Polhbhe 1gt -

-,gleichzeitig mit der Liohte - etsns zurﬂokgepangen, was

mit der Viakosithtserniedrigung scheinbar-unter var-
 :glai0hbaren Bedingungon-parallel geht. Verkokungsneigung
'ﬂund Altarung sind sehr” stark hervorgatreten. was evtl.u.~;-
) uf die im uohwerbenzol primar enthaktenen Verunreinigungen
—}zurﬂokzufﬂhren 1st. Dia Reaktton is t bei Anwendung von
Aluminium sehr hsftig und - setzt bei ainer Einlaufzeit

)

1_von 2 utunden pldtzlioh ein.“,, 2




‘-iiéjﬁ SR

6s S ohmierbl ﬂus Diohlorsohwerkogaain und wasohbl. b

.'Aur Vollqtﬁndigneit des Ueberblioks wurde auoh Wasoh61

mit 2 Ghlorkogesin umgesetzt, obwohl diases B1- infolse

seiner Verunreinigungen und qeinar ﬁﬂgeitliohkeit halber

“wenig: Anreiz bot. Die Yondeneation wurde einmal mit .j;'
_Aluminiumohlorid ‘ané’ ein zweites Mal mit dem Teer der
"bei: der eraten Yondqnsation erhsltenen Doppelverbindung

S

R ,durohgofuhrt BT RS '
Versuch.Nr.i:110 T R L U Versuoh Nr w 112 f
_-Auspanpsn“odukt :ehwerkog&qin,Wneohbl 1:0,82 adasselbe : :
. Mol Chlor (auf liol Kogusin): .- . 2,0 " UL -
" ¥atalysatori, ST T 10” AlClB SR Doppelverbindung aus. :
T SPTT o 110 
Sohmiersl: - T [251 b ,»1;73,6% - '
Vorlauf'ib ' T .;._..‘.  14 0 '.;:jw_- 728;4%.v‘fv:
Im Teer verblieben"f"f P-/~ 34 64 T ; ﬂ;~. T
Farbe.' , 1L L ..dunkolgrun };'l:duhkeigfdnﬂ.
_ l)iohte"~ _ TR N 9879 Cuiiby9982
Rofraktion nD 25 7.L>-jfl 5694 r":’.»if{7: S
 Viskositiit. 3; 225, ; bei 70 ,=35,a bei 100° x‘,202,1=b,70°,33,8fp.1099-
Polhbhe o _'2 '76 SRR '59 .
';gtookpunkt :f-;;‘ s iﬁ"j_ + 14 ;_»-'4'5+ 13 TR

‘f_,:Die erhaltenen Polymerisate sind ausserordentlioh zﬁh- S
fflﬂqsig und von bemerkenswerter Haftfestigkeit. Unvermiaoht;

‘dﬁrfton sie als oohmierbl unbrauohbar eein,rea sel denn, Hi
‘dad man. sie rraktioniert. Die Diohto liegt pehr hooh, die "

’TPolhahe 1st verhultnismﬁﬂig qohleoht 1nfolge 1hrer Z&h--*

fflﬂssigkeit liegt der "Stookpunht"}der Polymerisate sohon

i:bei + 13 14 . pie Verwendung von Doppalverbindung ‘hat

liegtlal

zur,Folge, daB die mittlere achmierdl-Ausbeute bei 62 63%

.utiF 9 ‘f
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7. aohmierﬁl aus 1 5-ohlorqohwerkogmsin mit Naphtalin., -

o

Hatten die yohmierﬁlo auq Monoohlorkogasin eine zu

,geﬁngg dle aus dem DichlorPogasin eine Zu. hohe Zéhig?eit,,
;so war- zu prufen, ‘ob die Anwendung ‘von einem Chlorkogasin,"

desaen Cl- Geralt zwisohen diesen beiden FFllen liegt, zul .
einen. brauohbaren ohmierbl fﬂhrt. Aus den folgenden Ve -ﬂj
uuchen ist die Bestﬁtigung dioser Vermutung'zu ersehen' f ‘
Versuoh Nr." 124.-7' S :“',f, 'J,'?_"V;P .- “'Nagh der :

Lo ‘ i e Hy rie#ung
Awsgangsprodukt ohwerkogasin Naphtalin rein B
fol Chlor (auf Mol Kogasin) 1,5 - @a' -

xatalyaator-ﬂ» 10% Aluminiumohlorid

uonmiercslf'-'; S ek

'Vorlauf ‘151.‘,:f j;'fl 26 1

»Im Toer verblieben' 9y 5m-‘-“

‘Farbe'”f_ hellrot mit gruner Fluoreezenz

_Biohter - D, 9454 SRR
,Refraktion"nn 250 :_ﬂ S, 5469 j»y'

-Viskositﬁt °E- 14,83 b, 50 ,_; )l b. 10f ;ﬂ: 1; g# g??lgg
 Pothhe - i;i, - ol 2,16 ', '3'.i Y-} R
‘stookpunkt: f"jJ:. _'“{'.jL -22,5" ffu~ S TN g

' "s:o 140 -

fcgn:adsqntqst{f'=' ';A-L_;“; 78@.

- (IR e *'_-'.roazum 17, 0.

: Mit diesem Produkt wurde ain uohmiert:Sl erhalten deasen =

4Quulitﬁt ‘einem” guten, schweren ommer-Autoﬁl entapriohtJ
. Infolge der Reinheit der Naphtalins wurde ein sehy” helles, R
‘tsohdn grin fluoreszierendes Ol erhalten, das vorteilhaft
:,von dcn ‘anderen Produ?ten abstioht. Mit der Viakositﬁt von

14,8%-° L (50° ), einer Polhdhe von 2,16 und einem Stookpunkt

”von - 22 5 1st es ohne weiteres brauohbar. Nur der hohe '

i?VerkoPunpsruokstand stioht unvorteilhaft von der Ubliohen .

'Grdﬁe ab. "Obwohl. duroh diesen Laboratoriumstest ‘die’ prak-~
-tisohe Brauohbarkeit nur sohner armittelt werden. Yann,

ﬁ,wurde das b1- duroh Hydrierung uber einem Kobaltkatalysatof

"*bei 125 atu und 200 “auf einen abnormal niedrigen conradson-;

test von G 140, gebraoht, wobai gleichzeitig die Farbe dea
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Oles nooh wesentlioh aufgehellt wﬁrde.il g'"JE /." e

Mit diesem Versuoh war also eine geeignete Kombination.

.lvon chlorkogasin und Naphtalin zur Herstellung von Auto- '
nohmieral gefundan worden. L e S ‘

i
i 0
R ST ;

BE

- o

8. Sohmier&le aus 1, S-Ghlorsohwerkogasin u.Anthraoen.»

Ausser dem Naphtalin bietet nooh daa Anthrace% wege

agdes niedrigen Einstandspreises Anreiz auf Umarbeiﬁung .
Sohrierbl, was 1n rolgendem Versuoh geprﬁft werden’sollta*

=

jVersuoh Nr. i 125

VAuspangsprodukt- uohwerkogasin, Anthracen roh/ 1 0 97
. ¥ol Chler (auf Mol Kogasin) “1,5-

R

_Katalysator: & 0o _A1c_13’ Sl
uohmierdlf‘ TR : E-.40,3%"_ :
CVorlauf: oo Lk _._*-‘23,0'1‘,_‘]'-
 Inm Teer verbliaben-\ S 38,70
. Farbe' SRR Q : ;L': ;f‘::é-sehr dunkel
Diohter . . 0,9840
Refraktion . nD 250 * 1,584k 'f, f'
“Viskositdt °E: L L8l ke bei 7o ), 16, 03 bai 1oo
Polhsher - . T oo 2,687 0
_:_Y'stookpuﬂkt' v-__.: i ¢ .-:+ 2 o N

Es ward Wieder ein sehr zanes 01 erhalten,‘mit_-ﬁ
.sohleohter Pe 1h6he und sehr geringer Ausbeute, so daf
vwenip Aussioht besteht, auf Basis Anthraoen brauohbaréf
gAutosohmierble U gewinnen. :ﬂ' e Co o

g . (R : : AR
; IIo. Sthierﬁle ‘aus Gatsoh und Teerprodukten.p
. g 1 - B

Zur Abrundung des Gesamtbildes wurde auoh nooh bei

“der Fisohorsynthese anfallender Gateon 1n Kombination mit :
' Teerprodukten FAV bohmierstoffen verarbeitet. ‘Es war 2u’ y],“:
“arwarten, daf die Qualitut ‘der: so erhaltenen Produkte in

r
Be7ug auf. Viskoaitatspolhdhe und Oxydationsbestﬁndigkeit

i :
fiosh- besser liagen als die Produkte aus dem - Sohwerkogasin.<
qunaohst wurde ein Gatsoh mit einem Mol Ghlor(-&onoohlor-

-Gatgoh - genanntﬁ mit Naphtalin umgesetzt- ' A

o Versuéﬁ‘}
et
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Do
L

-Vgrsuch Nr.uﬂ 120., _-:': . NS 31' 1
_Aﬁsgangsprodukt Gntsoh ﬂber }201 Naphtalin l 6248_
.Mpl Chlor (auf: Mol Yogasin) , I
Kagalysators . - - 5J10% A1013
fSuhmierbl*' R '“‘,F.~:':-60 2 o
Yomlaug: LT,
Im {Toer verblieban-'f“-i'_ft}zs LA
].Farbés, o ,»;];“.:,_g'-,:nellgelb
* Dightb: j*:-'i T 0,8386
/Béfraktion nD 250 ~'iff:”;'ﬂl 4936 : o )
Vickositat Om: - . . o o 12,74 boi 50 1,43rrbé1.1bof
polhghe: e il 25l sl »,i ST 5
'.Stookpunkt-' o *f o :fest bei gewbhnlioher Temaeratur

:‘Inrolga der- niedrigen Chlorierung (1, 0 Mol) wurdo statb ‘ _
';Soh 1erdl ein faster, salbenartiger Sohmierstoff erhalben,
der aus. dem gleiohen Grunde:eino sehr geringe Diohte-ﬁ i- _
{0,[8356),  geringde Viskosittt (1,43 E° bed 100°) ‘und ‘eine| . -
aaﬁssergewbhnlioh niedere Dolhﬁhe aufweist. Ganz ﬁhnliohel_;
'fsdhstunzen wurden erhalten, yenn Sohwerbenzol an Stella vohg

Naphtulin verwendet wurde
" Versuah nr, W 123, - S Lo r
Z.Aquangsprodukt Gatsoh uber 3?0_, uohwerbenzol 1 0 45"5
© Mol -Chlor (auf Mol, Kogasin) 1,0 "_,;;, i

" Katalysator: - U }@,-1op AL015 -
_'Sohmierél"', U e 58,85
> Vo£1auf Sl i"iv;za 2
" Im|Teer verblieben. ST, 0%
_?”Farbe.‘_,,‘-ﬂrv . S i::iifgelb
. Diohte: - ;-',~'-,Q .0,8260
- Refraktion nD 250 R TLUCL e
Viskositdt %Ei © o 12,06 bei 50 ‘1, 320 bei 1qo
PolhBhe: - . -t 1,08, g |
.utookpunkt'r AR ’1 . fest Dot gewdhnlioher T mpeummu

Die Versuohe mit Gatsoh als Ausgangastoff zeigen Zwar
_dio grundeﬂtzliohe Verwendbarkeit Jedoah, mas zur Erzi ldng

'jeines genu enden Stookpunktes und’ einer ausreichénden Z&hig—

ﬁkeit eihn’ W her ohlorierter Gutson eingesetzt werden. I--”
A
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ISEE
o S | Lt
K Versuohe in dieser Riohtune wurden nioht weiter gefﬂhrt;

‘da fﬂr den Gatsoh beraits oine lohnonde Verwendung be- ’
,,steht. ’ R v,,‘. L Lo 2 -

1

~ vEf ebni sé deéTTéiies*iI: Sohmiersle ais Fogasin und Tear—
- ’ grodukten.Ai'“{,___\ SR i
1) Aus ohloriertem Kopasin und Teerprodukten lussen sioh
‘Sohmierstoffe mit einer Auqbeute von:bis LAY 70% her—;f
isteIlen. Qualitht und Eigensohnftan dieser Ole lassed—
. sieh, weitgehend dem gefordarten Verwendungszweokian——-4.
' tpassen, ee lassen siohmleiohte Spindelble Maaohinenale,
'-{ Autodle ‘und zahe Ble- zLB. Heinampfzylinderdle und 5- '
,x_"salbeaartige Drodukte herstellen..,,_ :
: 2). Als Auspangsmaterial ‘kénnen grundsﬁtzlioh alle Kogasin-f
" fraktionen und.fast alle. Teerprodukte verwandt werden.
:;fAm geeignetste? ersoheinen im Augenbliok SOhwerﬁogasﬁnz.
. 280- 320 “und Naphtalin. Zar, Heﬂstellung einea sohwerenA”
J! Sommor-Auto Gles guterigualitﬁt werden z.B.v58 5% deF"
;_Auspangsmaterials als Kogasin (280 320 %y und 41, 5% als
 :fNaphtalin eingesetzt, wobei ‘64-65H. als oohmierbﬂ ga-"
s wonnern ‘werden,’ etwa 20% als Naphtalin Leiohtdl \wisder.
* in den ProzeB zurUOkgahen und otwals lld als Verlust| :
_ ,'1ntKatalysatorteer verbleihen. .,.Ej.vv-»'r Ve ‘ f
©3) KAt steigendem Chlorgehalt des Kegasins nimmt die Vis:
- kositit zu, ebenfalls Diohte, Refraktion, Polnuné un‘di o
JFVerkokunasneigung. FUr hutoBle istiein Ghlorgehalt iqni:

1,5 Mol je 1 Nol. Fogasin am vorteilhaftesten._'V{F’=7.:

:'4):Uit zunehmender Grdﬂe -des Kogasinmolekﬂls aihkf‘die
) ':Polhbhe des bohmier&les und meiStens auoh dessen Vis

1”;-kositﬁt. Die ubrigen Kenndaten &ndern aioh 1m gleiohen

. inne.- 3111- - Lo ST R J;h_
' 5)>D1e Eipenschnrten der Sobmierdle versohleohtern sioh'’
S mit zunehmender Menge des aromntisohen Kondensationg-
o fpartnors und wahrsoheinlioh auoh mit dessen Molekﬂlgrdﬂe.
-Gf‘oegenﬂber dem bisher Bekannten ist es durohaus mbglio ’
“::xauf d1esem Wege Ole mit brauohbnrer Polh&he 2z erha
JABedingung hierfﬂr ist die ‘gendiue Abstimmung dee paraffi-
nisohen und. aromntiqchen Komponenten sowie die Einhaﬂtung

—fder gﬂnstigsten Kondenaationsbedingungen.'
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"7) Durgh Anwendung von Verdﬂnnungsmitteln wdhrend der i
_ Yondensation 1ﬁsst sioh die Hoftigkeit der Reaktion be-,'
. deitenid mindorn;. daduroh wird die Ansbeute um. lO”'érh&ht
_f@ und die Viskosit&t des oohmierdles um etwa So%lgesenkt.
8) "Als Yntalysntor ist Aldminiumohlorid und mit Queoksilber
o aktiviertes Aluminium geeignet, wobei letzterem wegen
. der peringeren Koaten der Vorzug zu geben 1st. Mit akti-'-
viertem Aluminium gaht die Kondensation ansoheinend nioht3
‘80 velt wie mit Al 1niumohlorid, was sioh in geringerar
Visyoeitut der ohmierble,gr&ﬁerer Ausbeute und bessFrer,T
Polhﬁhe bemerkbar macht.,- Von - beiden Katalysatoren 1at
die Doppelverbindung wieder zZu verwenden. SRR
9) Im Vergleioh mit den. ”ohmierﬁlen aus Kogﬁsin allein sind'.
die mit Teerprodukten hergestellten Ole von' geringerer
Qunlitut, Jedooh 1mmeq nooh: mit guten handelsﬂbliohen ’
"Ulen zu vergleiohen. Ihr Naohteil ist. die geringere
lterungsbastundigkeit und etwas grdﬁare Polhﬁhe. Die
Beseitigung dieser Vaohteile 1st das Ziel weiterar Ar- :
baiten._., S C S

III. Dia Eigensohaft der oohmier519 und
dren Beeinflussung_

o o i Vel | . i.: I . .
“a) Einfluﬁ des Chlorgghaltes ‘Yo’ Auaganquogasin (Tafel I).

T, biskositht und Viskoaitdtspolhbhe. ”‘1°,g‘7f“?

Die Viskbsitﬂt der synthbtisohen bohmieréle 1st

'}n der Huuptsache abhﬁngig vom Ghlorierungsgrad das1
Kognsins, das trifft sowohl fﬂr ‘die. allein” ‘aus Kogasin

%16 fﬂr die unter Zusatz von Aromaten hergestellten
- ‘Sohmierdls:zyus Diesa Abhﬁngigkeit 1st aus, der naoh-

Folgenden Tabelle I zu arsehent‘_

YWenden! ~
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Tnbelle I., RS T

"Ausgangs-f ﬁ’_Knﬁal&éfv A“Bb°“t° 1 Diohtev v18k051tét?Pol-
material: . sators i 20 G 11n-E%. bei

o

B 50

Dionlor- .

Sohwerkogasin Alcl"",»27;o;Aix_i§nA RO Y-
Monoehlor=- ; MRS K L
huohwerkogasinj f.ﬁ Alcl3 17 '12;5:‘A§162‘ 0;8499,1'2!82] o
¥onoghlor- T e L e L e
cehwerkogasin.: - - Uoppel- - -}5, ) '63,5 0,8?41 f.sLS?' L
Lo ) verb . RS ’ i-, R
“Diehlor-. .. SR TIRE BY ’ 1
_;voheerkogasin 3 ;.-" f52 5,.' * 0 9009 16 1?

_‘1; Koﬁdoﬁsatidn'aef chlorko

;aginéuﬁnter sioh:

2 kondensation der

v'monoohlorkogasin-.. ST e
"Naphtalin = x,f;lc_l3 O 56,7
-Lonoohlor-udhwer-” T

kogasin-Sehwer- o
benzol --,Alq;a'_}' 51,2
.'Uonoohlor-uohmer-. ;"'_5'_V-‘ ;-7
kogasin-iiasohsl "1 ALGLy .~ 51,4

L1y 5- chlorxognsin-i A R
'-jf Naphtalin _,-%-Alclav O UU
Diohlor~°ohwer-w f- 1.»§{ ) ;
kogesin—Naphtnlinl A1013>,f u2
biehlor-Sohwer-" | ’:ﬁ'
-kogasin-uohxer-T N T I
benzol : l AlCl3' 43 ? :
Diohlor—uohwer— i U ﬂ,
kopusin-Tosohtl ] McLy 51 u;;

o 9371§ 19,7 b2, e ] -
31, 2 0, 9152 ; AL -2l
29, 5 0, 9451 ‘ sie3 [ReLE: 5 | =22,5
'35,6 0, 9936 ?260(7° ) 2;365
fls 1| o, 956? 45?,4f]_a1“a;4535“‘
SN : ';_”; ~.:._
t ¥ |0 9879 225(7" ). i2,76. ':u.i}

,_Ean wird im allgemeinen vorsnohen, den chloriorungsgrad
. mbgliohst tief zu hﬂlten, nioht nur wepen der Kosten, son-?
" dern auoh, weil fast: alle Eigensohaften der - synthetisohen
ohmierﬁle mit hdherem Chlorierungsgrad der Auﬂgangsstoffe’
x~fversohleohtert werden. Dies trifft inabesondere auoh fur
.:die Viskoeithtspolhﬂhe zu, wie aus Tabelle I ebenfalls zu"'1

entnehmen ist;

80 steigt die Dolhdhe bai dlen aus hogasin

;3allein won -1, 4 beim MOnochlorkonLensat auf l 7 beim Diohlor—_
»Yondensat oder von 2 l boim 01 aus Nonoohlorkogasin + Naph—

talin nuf 2 36 des Glas aus Diohlorkogasln * Naphtalin.z”
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iaohmierﬁle tiefer als derJenige der mit Zu atz von T‘er-
’produkten hergeeteL@ten Ole, %enn man vom pleiohen Chloy-

produkt: ausgeht._Dasselbe trifey auoh fUr die Viskos tate-7

 polh5he zu, Flr die Hervtellung von Autodl - auf die |ja die -

vorliogende. Arbeit in erster Linie abgestellt 18t - viird ein«

' Chlorgehalt von 2 Kol je Mol Logesin fUr die reinen: ohmier- U
#le’ errorderlioh aein, daggyen nur 1,5 Mol fir dle TeLr- S

produktensqhmier&le. Es ist. auf dem angagebenen Wegelmag-ufj
lich; fast Jede Viskositﬁt einzustellen, 80 daB in dleser - -
uigenschnft die- svnthetisnhen Ole den nutﬂrliohen«mindeetens
pleichkommen._ Bie! Vinkosithtspolhbhe kann ‘bei: .den reinen

-;Kogasinsohmierﬁlan (l 4w L.?) als Uberragend angesehen )
f-werdeni bei-den’ Teer-uohmierblen liegt sie auf der gleiohen
-~ lighe wie. bei guton Natursohmierﬁlen (2 1-2, 2).v =

'unezifisohes Gewioht.~

Tabelle I zeipt, daﬂ die ‘aus Kogasin allein hergestell-_

 'ten aohmierdle eine den” Naturélen gleicha oder auoh geringere

‘Diohte aufweisen, wéhrend die unter Zusatz von Teerprodukten

l
erhaltenen uchmierstoffe fast durch.eg eine hdhere Dichte .

' haben als die naéﬂrliohen 0le, wenn_ man die Viakoeitht und

’ d1e Polhahe als Vergldiohsmaestab anlegt. Wie: ganz deutlioh

3

;aus .den Anhleﬁ hervorpeht 1 27N auoh das spezifisohe Gewioht
abhhngig vom Ghlorgehalt des angewandten Kogasins.ﬁr' )

S

i

utock unkt, ©- ;}1" ﬁ‘-r fﬁ-: ”I':‘f'l:.q-‘,1?‘I.lvv.'=; ‘w

Die einzige Eigonsohaft, die duroh hohen Chlorierungs-tﬁ

<vgrad gﬂnetig beeinflusst wird, 1st-der & tookpunkt dardurohy

/}ne weitgehende Chlorierung jedes hogasinmolekﬂksso an=.

" gegriffen wird, .dasg- eine Fristallisation der Paraffinmole-ﬁ

T kille- verhindert wird Bei den Monoohlor&len 1st derfutook-‘,l

'-punkt rur reine Kogasinble mit +. 3 bis;- ‘2° unzureiohend

{dagegen mit = 9 bet den: Teervrodukt-Qohmieralen sohon hin-'

- reiohend ﬁie aus 1 5 biq 2,0- chlorkogasin hergestellten

&

Ole 61ind 1n beiden Fillen Sehr’ kaltebestﬁnéig und ‘den’ besten‘
—handelsﬂbliohen Olen ebanbUrtig, teilweise sogar ﬂberlegen. -

Verkokung.\ ) i,.,,w A,>; ~\(._,-

R R . P }
I
Im Verpleioh mit natﬂrliohen Olen stehen die von uns

: her-*?j 
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_-horgestellten Produkte bezugl. der Verkokunganeigung zurﬂok.
TR den reinen Kogaainqohmierdlen 18t derluntersohied nicht
sehr. groB (0,7.~ 0,8 Gonradsonteet gegenﬂber 0,5 =" ,7),“__
Jdie anderen synthetiqohen 019 dagegen zeigen einen 61113
unzureiohenden Wert (0 9 -2, 0). Auoh: hier ateigt die Ver- ﬂ
' koPungsneigung mit dem Chlorierungsgrad des Kogas;n . Her- o
"vorgarufqn wird diese hohe Verkokungsneigung duroh hor-vif
. miqohe Nachpolvmeriqation von ungesﬁttigten Kohlenw sser—n ]
'_stoffen, die sinngemﬁ% mi zunehmendem chlorgehalt menpen-
mhaip ansteicen. Dieser ZJsammenhang ist 1n den Tafeln_ s
_VII e VIIT aufgezeigt~=7" ' o -

,VII EinfluB des chlorrehaltes auf die Varkokunaszarl.undvi;
zAlterung der ‘Sohmiersle, S ) R

_ o Gonradsontast-*’" -:’Shurezahl' BV
R “oc lorigl | naon 6l naon 12 ‘Naoh' |Naoh™ |Sligh-|Tod-
'sohmierﬁerrt: — nal_Ql 1= td.'Alterung - test | | zahl -

U S
I

“Kus Olerinen ohne cl 6;03§7J";2i§f ~;ff7J"“ “loy0- ‘“,TvA é
Monoohlor-hogasin 10,149 R 0. o ;VFO,O'Y 115,02
Rheinpreufien "Gold" | 0,469 | 0,536 | 0,5937 | 0,0904|0,10%/0, 1895 -
Rhoinpreufien "Rubin"| 0,645 | 0,849 | 0,923 | 0,2127 0,73900,728) | = . -
.Dichlor-Kogasin ‘--;a_o 8625 b1,701°| 1,897 | 0,0 Q,ogflo;o. 21,76

Honochlor-Kogasin _'  v ‘u'.3_',*. ’ URE FERRET IR S & B
S, ,5-0hlor-Kogasin - ISR IR TN BV I e R N ST
“ ' Naphtalin = 1,786 po = oL LT o 09 | g,
: Diohlot-xognsin S ;1”.f—;'_ . P lﬂf~fih::f N I
+. Naphtnlin S 3,64 | 4,629 | 5,541 -0,1773 02626 | 0,181}

VIII. Abhﬁnpigkeit der Verkokungezahl von der JodzahL”

: SOhmiordl-Art R “lQOn;adsontest>T"">n

T chlor-xogasiﬁ,ALLWNW,,HTUHW“_HM‘,W«A.dqw
S+ Naphtalin

>dasselbe auf der b [ . '_' :1__‘ e

Doppelverbindung N 26,400 0 o \;,?5&A'..~' 7
Diohlor-kogaein '~ * 1 31,76 7 1. lgeee i
1,5-Chlor-Kogasin . -~ e L T ) IR
-+ Sohwerbenzin + Naphtalin .»*‘21,33Q~:_ w0429 ) RS

,5-0hlor-Kogasin T R AT
Amit Naphtulin _ydriert L3000 0y




L

,Obwohl dje eqtimmunp der Verkokunpsneipung durah den
',qogenannten conrndsontest nicht im entferntesten die Ver-:{

=

..;vkoPunngorg&ngo beim Notorenbetrieb Pennzeiohnan kann und“
. der iert ﬂen laboratoriumsnuﬁigen Prurung dieaer Eigen- E

'S.i\lterung.

I'Mﬁgliohkeit'besteht in dor derisrung deﬂ uohmierdlee
“4in oinnm Falle Lonnte “dor Gonrndaontest von 1, ?86 an 0 140

_.°ohmiar81 naturlichen Produkten ﬂberlegen..‘

lro%aft aohr umqtritten ist, soll durch wgitere Arbeiten

die Verkokungs7ahl der- Ole nooh herabgesetzt werden. Ein .f.

rodlziqrt Werden, 1n dieser Form ist dae @ynthetisohe [_; _;

U’ die Oxystio?sbestﬁndlgkeit der “ohmierdle gegen-.if

'fﬁber dem: Anorifr dor Lugt bei Bedingungen, wie aie 1m Notor

_' o \1torungsversuoho (10 Ltrr Luft Je ﬂhnde bei 1?2°

. Sehmiorsl:
Diohlor-Rreiogsn lo oo, 00,0 {o,_'o_j 1o, 8_62 11,701

" Piehlor- . - "
+ anhtnlin

dto.mit dOppelter j

»Naphtnlinmengo

Diohlorkogasin

-4 Sohwerbenzol

Monoohlor-Sohwer- ﬁ'- o
kogasin + Naphtalk {0,0 0 12140 0

" Rheinpreuden”Gold" (0,090,107 0;0 . ‘
Rheinpreuﬂen"RMﬁn"lo 213 o 799 O 0. 0y

”Tafel IX hervor N :_T"j »j?»:.\;

‘auftroten, zZu’ prufen, :wurde eine. Hethode der Britiah Air- 5 
_dinistry angewandt die darin besteht daB unter Durohlei- :
ten von 10 Ltr. Luft Ge Stunde bei 172° die Ole kﬂﬁstliohkl
 gealtert werdan,kwbbei Jaweils naoh 6- bezw.'naoh %sttunden
/die,gebildete Asphaltmenge, die SHurezahl die Viskoaitat
- und ate’ Verkokungszahl- bestimmt wird, Als Verpleioheble
-murden das: beste Rheinpreu@en oohmierﬁl "Gold 15" und das

sohleohteste 01 "Rubin 15m. herangezogen, die der gleiohen
Alterung unterzogen vurden. Die Ergebnisae eehen aus der

. 1% Viskosi- o

N |suurqzah1 Asphalt % :g;giﬁ?sontest.vv. tétserhdhung

'_}n.G."n 12:- n.;6? ’n.12 = Ol n.6 =« n.la n, Gﬁ nJ12.
“istd. iStd. . .Std.  lstd. . Std,” L. lstd.: . Std,

|o 177 0 asas o o 0;,,0, . "';3,6!#?'4.62_9

0 226 o,ma o 2190 o 3218 2 098 ",74'1 5,

191 o.also o, 0‘-; e .¢.4-3'1, 4,492, 0,0, 6,95

511,552 32
90,536 0,5937 0, ol 8,0
45 10,849 0,923 21 o 22","7.,




pomade 3

‘5 ) ..5--;u>x_~f '5_;> " __1'2ﬁ3. ﬁfli.
IGanz allgomein 1st 7u beobaohten daB die svnthetiso en: Ola
im Laufe der - Alterung 1n 1hrer Zdhigkeit gewaltip anqteigen,-
uns - zwar bis: zit einer- mehnfaohen Gﬂbne des ursprungﬁiohen :
Wertes, Auch - hier mirkt sioh derjnffekt mit steigender: Zu-‘a~
. riahme. des Chlorgehaltes aus, Gute, natﬂrliohe Sohmierﬁler-g
:zeigen diese Verdiokunﬁ nioht ‘oder nur sehr sohwaoh (Rhein—;~'
preuaen "Gold"), minderwertigere O1e wie das"nubinﬁl" naigen -
'1edooh auoh dazuy Allerdirigs geht diese Verdibkung nioht mit
1einer im gleichen Maﬂelanete genden Versﬂuerung und|Asphalt-
; bildung parallel diesa Date liegen in dor” gleiohen Grbﬁen-
.ordnung wie bei Nntursohmier‘len. Hand in- Hand mit der Ver-vw
‘ diokung geht ‘aine botr&ohtli he- Steigerung dez an sioh sohon
' -hohen Ver}okungsnelgung, vas! wiederum auf eine Naohpolvme%i-
sation raaktionsfuhigor hnpe httigter olbestandteile zuruék-
1zufUhren 1st deren Nenge mi steiﬁendem Chlorierunpegrad
4dea Kogasins gunimmt. . muoh 1er kdnnte durch Hydrierung er
e jSohmierﬁle Abhilfe gesohaffen'werden. el S : :

P

b) EinfluG der molekﬁlgrbﬂe der Ausgangsstoffe (Tafeln IV-VI) und
. des Kogasin-Teerprodukt-Verhdltni939s. AR ST 'f

Sl Beim Vergleioh dar aus ohwerbénzin (160-220 ) und aus
' uohwerkogasin (280 320 ) hergestellten Ole ereibt;sioh, daB
'J‘mit steigender nolekUIgrﬁﬂe dos Kogasfns aie Polnbho ver-‘:'
1bossert wird, wahrsoheinlioh entspreohend ‘der Lﬂnge der -
‘ paraffinisohen oeitenketﬁen, dle an den bestehenden aromati-
'7sohen bezw. an. den entétehenden naphtenisohen Kern kon-‘
" densiert merden, Bezigl, der absoluten: Zkhigkeils lésst sioh
'-aus unseren Versuohen keine eindautige Gesetzmﬁpigkeit er-
;,kehnen, obwohl aus frdheren mrfthungen hervorgeht daB mit
'sinkender Molekularerdﬁe des Kogasins die Vi%kositét der
;31entstehenden Sohmier&le ansteigt. : ;

IV. Einfluﬂ der MolekﬂlpruBe des Foansins

TTE T iusbeute 1 .- IVisk situtif
Aquungsmaterial Kutaly-uchmiar--Vor— ;B - 1n Eg bei
sator' lauf, : 50 .

: A .
Diohlor-&ohwerbendn A1013 19 8} --Q} 4 0 8965 - 6 , 80

i -SOhwerkogashx A1013 ’27 0 B ls’P .,F:_ f'[6 84
Diohlor-udveﬁnnzin- ' D ;_g. e 700)

Naphtalin . . | .1101}3 48 8 22 [0;9842 | 1947
Diohloréhuarkmasin-; o L»_, L - :a,«250(70~

Naphtalin -~ . ' 'ALC 3.?42305’;P‘
T I AR



~30 -

St

,rDer Einfluﬁ der Grbﬂe des’ aromatisohen Ausgangsanteils léﬂtf;

‘sioh nicht klarlegen,

da die angewandten Teerprodukte keinefi“

'einheitliohen, definiorbaren Kohlenwaseerstoffe darstellen'”f}

' s V Einflu@ der Jolekﬂlgrbea der Aromaten'

Ausgangs-'»”.
materiul

Diohlor-uohweﬁogwsnr'

bobwerbenzol

“Diohlor-ouhwerkgashr"

Nuphtalin

o Diohlor-Sohwer}n@ sin-

’ usohbl I

. |Kkataly=
. sator

_§A1013

1\1 Cl

3..

.}3“10;3:f';

|

[g} e Xﬁsggﬁﬁzi‘? Ty
T ;’1_ i5;fff6'95éz r  82 4 ﬁ?;hs.;;ilié
35. 1, 9936, 260‘7°°’ ';2-.:36‘
v:‘~l4,o, 6, 9879 225ﬂ7° ), _’é,’?é_x+_‘1’4f .

Bezuglioh des Verhultnisses ‘vom chasin- zunm Taerbl Anteil .
. 1st -noech zu sagen, dae die gu&itﬁ% der bohmier&le mit stei-fj
i,gendem Aromatenpehalt sink%, sowoLl was die; Zhhigkeit, als i
lauoh die Polhbhe, Alterungsbest&ndigkeit und die Farbe be-

trifft.g
:15 E bel 50

v_:Kognsin Zu’ Teerprodukt bei 1:0, 7 bis 1: 0 8 11egen-g :

EinfluB der Aromatenmenge.

I Auspangs-'”“
material.

Uiohlor-uohweﬁogmhr

anhtalin S

dto.mit der doppehan
Nanhtalinmengef
R )

ALGL |

T AUsbetite F"' [
hataly-g chmier- Vor- | Diohta
Ol auf 20 C

o i S

.4£250 . 35 6 0 9936 -2

=46,3f 33 s 1 0063 4

: sator L
i i

o) uinfluﬂ des Katalysatora (Tafel II)

zViskosith

PUr ein Autobl ‘aus: Sohwerkogasin und Naphtalin VOn-f
und einer Polhuhe von 2, 16 aoll dae Verhhltnis 1

Pblv

JEXTI

nsne,

o Als Kondensationskatalysatoren dienten boi unqeren

ifVerauohen wnsserfreies Aruminiumohlorid,

as in Nenyen von

' 10% dem’ Renktionsgemisch zugefilgt wird, oder mit bpuren von f
_Queoksilber aktiviert#éAluminiumbleohspbne, die in der ent-‘
‘?‘spreohenden Menge won 2% zugeset7t warden.]Dar Untersohied ;;
= zwisohen beiden Katalysatoren besteht -8 gesehen von der
‘.Yostenspanna - darin, daﬂ das Aluminium eine gewisse Zeit
o brauoht (Chloridbildung aus der’abgeepaltenen Salzauure),

n S




e
Pk

: 7 5¥:: ‘zp

e

An Reaktion zu treten, die dann platzlioh und sehr heft1g i
ieinsetzt, wdhrend die Reaktion mit Aluminiumohlorid sofortg_
jund|vial 9101er angeht., Bei der. Kondengation von chlor-jr‘”
_kogasin untcr eioh soheint 7 naoh den wenigen Vergleiohs-ﬁ
"vorsuohen zu urteilen - kein vesentlioher Untersohied unter
-den mit Aluminium oder mit dessen Chlorid hergestellten _
' ucvmioralen zu. besteren._ Bai der gsmeinsamen Kondansation e
~von Kopusin mit Aromaten soheinen unter der Einwirkung vbn
.Aluminium weniger zﬁhe 3le mit besserer Polhéhe zu entstehen
_VGIQ mit, Aluniniumohlorid Jedoch liept nooh nicht genﬁgend
fVerSuohsmaterinl vor, um, ain endgﬂltiges Urteil hierﬂper

.fullen zu kﬁnnen-";i)j,1%‘ R ;Av‘:;zv, '~'ﬂ{

-IT, ninflun uen vetalysatorS' fj"'%:f'ﬁs SIS o e
" husbeuts. 7 I T
. !hntaly—<aohmier- Yor- iDighte Viskgsitét ”ble Stook=
o iuutor : 01 i *laur i2 in E bei hhe - punktx
".‘ S S A R - __*“ 50 R - oy =
2 i,;s_v =i 6,8k 11,69 |- 24
ST P fle 25'0, 8?49 i_{f_-'e,’;'a’ 11,90 |5 227
52,5 .:'45, 9 9009 16 12 _.;$15,9s - 38
Cnen, | sLé 1 g el

| verbi L 75,§- iLB, 2 Fgf +-l3f?
Comoy sy 160 0,92 e 2 o9 -

AL T 57,2 ]u 6.0, 91}26 :. 40, 3 2, 26 |- 18"

. 1 B
:”Bei beiden Katnlysatoren lasst sioh der bei der 9rsten ‘Um= -
':setzunp'entatandene Teer als Yatalysator wieder verwenden, .
':dabei ‘zeigt gioh, daﬂ die auf dieser Doppelvarbindung ent-f
*stehendan bchmierﬁle eine um oft mahr als 100 1ge;steigarung
dor ViSPOQitﬂt, einen entspreohenden Abfall der ?olhﬁhe von

~{fet“a ‘105 und: aine bteigerung der Dicnte Yon etwa- 30_ gqf-;f
welsen, bei einer 'Erhshung; der- ohmier&lauabeute von;e§Wa7f

.30-45p und entapreohonder Winderung der Verluste. Die Farbqj
'_der auf der Doppalverbindung kondensierten ohmier&le 1st

_dunkler als bel Verwendung von frisohem Yatalysator' auohc?
i SR 1 soheint‘




| : ol
}32' “}25195,
eoheint die Naohpolymerisation, die" sioh duroh Vdskositﬂts-ik

: erhohung bei der: Alterung und hohenxconradsontest_anzeigt'

d)'binflue'von Verdunnun smittaln‘ Tafel iII".

‘in woaentlioh sterkerem Meﬁe einzutreten.mn,-

Um die Heftipkoi? der Yondensntion zu mildern, dia

gAufarbeitnnp des. Reaktionsgemisohes zu erlaiohtern und um -

ein-helleres 01 zu erhalten, wurde das’ chlorkogasin- o

;Toerprodukt Gemisoh vpr der Yondensation mit: oiper gleiohen

Nenpe olerinfreiem Sohwerbenzin (Phosphorsohwefels&urezahl

1-2) vermisxm ‘EB trét die beabsiohtigte Wirkung oin;

Tdarﬂber hinaua wurde die Sohmier&l-Ausbeute 1n einem Faile.

,(Tarel III) von 43, 7 Auf 56 7% gesteigert, der Verlust von
- 39, 20 auf 27, ?% gemindertx j;;_' el :

3

5-III. BinfluB der VerdUnnung mit olefinarmem oohWhrbéhziﬁ;hﬂ

”AUSéangséi‘

i matoriulf

.Diohlor-Sohwerkmmgkr‘

Sohwerbenzol

* dto. ,.' .

- T B H

!Kataly- SOhmier-JVOr- -Dishte Visksaitﬁt Pol-:| Stook-

laator 01 . ilauf 20 c in g bei ‘héhe punkt
BRERE S 0 T

B Alcl3 “ 43, ? ;16 1 019562 ;faa:ﬁ,,; 2,45 J-ﬁ9""
‘ A1013' 56, 7 |21, o 9527 sse 2, 31‘/- 21

"!

. NANTEN
i

Dio Vishoqitht dea entstehenden Oles war allerdinga um etwa

"{fsoé niedriger, - was mit einer Verbessorung der Polhuhe var-7"

fbunden var.: -Dis Auewirkung dou Verdﬂnnungsmittels hraohte

.80- wesentlioho'Vorteile, ‘dafB. fast alle hiarauf folgenden

‘Versuohe 1n der basohriebenen eise durohgefﬂhrt wurden.

) Uebersohlagsmﬁﬂimo Mnterialkosten.;"7h‘ '

: \

1
) Um einen ungefahren Anhalt ﬁber die uirtsohaftliohkeit

ig'zu gewinnen, wurden die ungef&hren Linsatzkosten fur das )
j”Einentzmaterial dem Frlba nus dan Erzeugnissen gegenﬂber-..5ﬂ3
'gestellt. Dabei wurde es a siohtlioh unterlassen Sohﬁtzungon
ﬂﬂauf Anlage-, Betriebs- und Kapitalkosten sowie Lohn- und
»Gohaltskosten anzuatellen, -da das Verfahren Ja nooh ;n den
-ersten Antangen eteokt. Zunhohst folgen die Kosten fUr diei_”




-

20

o Herstellung von ochmierdl aua oohWerkogasin alleﬁn auf dam

Wape itber die Chlorverbindung.».;_;“ - %
1. Plir 100 kg Autosl’ (10 g “bei so .Polnbne 1 9) be
: a) der hinsatz-' 200 kg ooh?erkogasin ;f’Vn|'{

’ 120 kg Chlor. (100 kg RN 50.-)
|2 kg ‘Aluminium, aktiviert ﬂﬂ{
10 kg Bleioherde

A
esamteinsatzkosten fUr Ausgangsmatez

) dor Erlvs: 100 kg Autobl _ :
80 kg Dieselﬁl oder Leuohtbl

(100 kg RN 15.-

400 kg Salzsaure 25%13

lOO kg!Auto&l

GesamterlﬁelrUr
arodukte :-'q_

s Neben

.4*'

l

tr%gt~‘

(100 kg R 1 7;(_;

s 'f '.:

12,4
40. iy

§ :.vi-

| omy 112

FUr die Herstellung von SuhmierBI aus Sohwerkogasin und: .

Naphtalin ergibt sioh ein

wesentlioh gﬂnetigereB Bild:

;2. Bei Herstellung von 100 kg 1utoﬁl(l4 E bei 50 ,Polhbhe 2 15)

botrﬁgt-' ‘,"" BAERREE “|

kg v SR
a) der Einsatz. 91~ uohwerkogasin(loo kg RM 20.

i ',!;3 53 kg Naphtalin goreinigt,
e {100 kg RM 10.-) ..

45 ke chlor (100 ke RM 5'

10 kg Bleioherde (100 kg RM 18.-)

2 kg Aluminium aktiviert

i

Jesamteinsatzkosten f Ausgangsmaterial

b) der Erlba-vloo ke Autoél e o -
77 kg Naphtal n(lOO kg RM 10.-)
15 4 kg Dieselu' (1oo kg 15.-)
154 kg salzsau'e 25113(100 kg M 10.
Gesamterlba fUr 1 0 kg- Autobl
Lo »';|+ Nabe produkte B

f'-,~’f




. gasin mit RM. 20.- bereohnet bei einem niedrigeren Einsatz-,
preisivon z,B, RM 17,- £Ur 100 kg #ndern sich die Verhﬁlt-=,"
‘nisse bei Fall’ l) derart ‘daB einem Gesamterlba von RM 112.- ’
48 100 kg Sohmiersl + Nebenprodukten an' Eineatz .
kosten fPiin das Ausgangsmaterial statt RM 105.20 0,
gegenﬂberstehen, wilhrend: 1m Fall 2) dem Er15s von RM 65. 0
-an Einsatzkosten anstatt RM 52,70 nur - ' RM 49, 95
entgegen -Zu stellen sind. Aus dieser groben Sohatzung geht
weiter hervor, daB die Wirt?ohartliohkeit des Verfahrens
ganz wesentlioh von der Preisspanne,- welohe zwisohen‘dem an-
gewandten Chlor und der erhéltenen Salzadure besteht, ab-,:ff
hﬁnpt. Fir das chlor wurde der Preis dea in Flasohen kompri-i
miérten, kiuf1fohen Produktas eingesetzt, Ee ist‘anzunehmon,

‘daB bel eigeney Herstellung ‘sich der- Preis £lir das Ohlor '
L weaentlioh ermhﬂigt, zumal das bed der Herstell ng mit an-t ﬁ

fallende Atznutron 1m elgenen Betrieb (Benzol Dr aelblwﬂsohe)

verwendet ‘werden Lann.~ Sollte. fﬂr die Salzsﬂug : ein go- ’

';eigneter Absatz gafunden werden, ‘80 1st ‘a8, mbglioh diese ,

Uber Yﬂtalysatoren in bekannter heise auf Chlor 2u ver-‘ff-i'
arbeiten, das dann .von ‘vorne wieder in den ProzeB eintritt. ;
Nuoh den: aufgezeigten Ergebnissen biatet die Methode der '
gemeinsamen Kondensation von Kogaain und Naphtalin vom wirt—
sohartliohen Standpunkt aus den grbﬂeren Reiz, we‘we@en die
woitere Vereuohsarbeit hauptséohlioh 1n dieser Riohtung '

weiter vorgetragen wird.

} L ‘j~v;,f3 w;_  Zusammenfassung. . é
Die oynthese der So&mierule'aus den chlorie#bngsproduk-'

ten des Kogasins bletet - zwei Nbgliohkeiten-*>_ % L LR
1. Kondensation der Chlorkogasine untereinandar unter Verwendung
'.von Aluminiumohlorid, aktiviertem Aluminiub'oder dgr bei der

‘ Reaktion gebildeten Doppelverbindung. J?ux S !
2. Kondensation der: Ghlorkogasina naoh ‘Art der Friedelw\raft'aﬂmni
Synthese ‘mit aromatisohen Kohlenwasserstoffen unter_Einwiergl-
von aktiviertem Aluminium,Aluminiumohlorid oder'da bei der ”
Kondensation gebildeten Doppelverbindung.;.;A '"

',:Nadhﬁi



"ble ‘mit nittloren Ausbeuten von. 50%- erzielen, - Die Viskositﬂt e
*der Olo st mit allen anderen Eigensohafton vom Chlorierunés E
" grad- des’ Yogasins abhﬁneig. Grundsﬁtzlioh lassen sich alle )

'a:Kopaqinfraktionen aur dem Fege ﬁber die Ohlorierung zu Schmum-‘
'fblen umarbeiten. Besonders gﬁnstig 1st eine Fraktion 280-326° '
' die einerseits als ‘Diesels einen zu hohen stookpunkt, gum

- andern’ alo Bestandteil des Paratfingatsohes einen zu tiefen

016 mittelguter Qualitht erhalten, d1e bei’ etner. Ausbeute‘bis

.-

.»dunpqzweok anpassen lasaen. So wUrden laiohte Snindelﬁla,
'Vasohinendle, Autoale, Getriebeﬁle, zahe Hei@dampfzylinde 5
';und asalbenartige “ohmierfette erhalten. Etwa 5-10 dee “Auga;
.gangsmaterials Zohen als Teer verloren, 20-25 kannen ent»_
_>LWader-hI§_Dié5618l oder;Léuoht&l,#erwandt‘werdeﬂ'odér'wiaﬁé
‘Vala Ausgangsmaterial fir weitere hondensationen dienen. Die
:synthetisohen oohmierﬁle kommen den natﬁrlichen blen An. fas
~allen- higenschaften pleioh,»sie zeigen ladiglioh bei ther
i misoher Beansoruoﬁung ‘éine duroh Nuohpolymerisation hervor-
' ‘gorufane Vordiokungsneigung sowile. einen hﬁheren Verkokungs-
' ruokstand. Der Beaaitigunv dieser haohtoile dienen die augen-
,blicklioh lnufanden Versuohsarbaiten.v_ et

P

];’ 202q

Nqoh der ersten Methode laasen aioh hoohwertige Sohmi r-;

uiedepunkt hnt. - : ;. E ; . :
Anf dem zweiten mege erden aus Yogasin und Teerprddukten

i
i

“

2uj70m'aibh 1nl1hren Eigqnaohaften em“geﬁgrderten‘Vérweh

|
I
3
<l
‘
i
!
i
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