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Ruhrchemie AAktiengesellsd'mhv
Obemomeanwn : Cborruuaeonolten, den 15. novonbor 1344
’ ) /uc.

ﬂlord\w/cws o QH- -

Herren Professor Dr. Xartin
Direktcr Dr. ¥Fagemann

Betrifft: Monatsbericht Clktober 1344.

Eine geregeltie Versuchstidtizxeit war nur in der Zeilt
~-vom—1--0ig~6.—0xtober-méglichs—dann—urde—durch—eirern—
Luftengriff zuf das ¥erk ein weiteres Arbeiten umméglich
gemackt. Dle in der kurzen Zeit durchgefiithrten Versucha-
‘reiren-komnten nicht abgeschlogser verden. ™ir werden
ach Yiederaufnalme der Versuche abscblienend iiber die

urgebnlsse berlcrten.
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Halten o:;rhsuaon.aoltan, den 17 -10.1944
Se

A

5

paen R 1t

Herren Professor Dre M ar tian
' Direktor Ir. Hagemann

Betrifft: Monatabericht Beptember 1944.

3744: Die Entchlorung von Restbenszin verlduft mit Zinkspiinen

allein bei 10 atl Druck 190°C nicht so glinstig wie Yei Eineats .

eines Geniacﬁea von' Zink und Granosil (vgl. Juni-Boricht S. 1)
+ der Chlorgehalt sinkt auf etwa 235 mg/kg. !

3794: Es wurden 15 Jle verschiedenster Typen durch Mikrover-
‘brennung danselysiert; aus den G- und H-Werten konnten klare
systematische Zusammenhinge leider nioht abgeleitet werden.
Ule aus Kreislautbenzin scheinen mehr Hp Je 100 C zu enthalten
els solche aus Crackbenzin. Gewinnt men aus Crackbengzin 01
in 7 Stufen dureh Einsats kleiner A1013-Mengen und Entternen
des jeweils gebildeten Polymerisates mittels Deastillation
(3776), so wird das erhaltene n-01 immer reicher an Wasser-
.8toff; auch nimmt die Summe % G + % H, stetig su:

81 _sus Stufe c +H, E,/100 ¢
2 98,96 % 15,47 -

3 99,74 - 15,70

D e -99,81- - 16,62"

6 100,02 - 16,68

2844: Auf der Basis einee synth. Destillates V50 = 8°E wurden
weltere 50 verachiedene Hochdruckschmiersle hergeetellt von
denen eine Anzahl sich im 4-Kugelapparat sehr gut bewahrte.
Die Versuche werden weitergefithrt und von Herrn Dr. Bchaub
ausgewertet (vgl. NEr. 3711 Mailbericht).

2507 GIne



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Obaorhausen-Holten
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Synthesen mit Crackbensi.
3839, 3840, 3841: Ersetzt man das

durch aktiviertes Alumintim und Ho
orgidt sioh in den noch 'nicht abge

Je 10 Synthesen folge

Einsatz 2,5 £ 41015, in 3 V2 std. von 20° - 60°, aann

- 95°, HCl-Gas 1in 4 std

ndes Bild:

. einleiten.

Albl3 ganz oder gur Hélfte
1-Gas (15 % iberschusB), so
achlossanen v.rgleichareihep

Al + HC1 Y2 (
1/2

6 sta,

Al + HCl) AlClin~

n-01 4u§§9uto
. " V5°
Eontakt®sl gebildet

allein AlClq alle

51,4 % 56,3 % 59,5

7,3° . 10,4° 15,-°
7’2 ’ 5'6 * 4’6

3833, 3837, 3838: (Vgl. August-Berie

“wurde in"3-facher Form 1) undestillie

2) meutraiisiert, 3) als Fraktion 60

in 7 Stufen zu 51 umgesetzt. Die Analyse

h

- 200°, neutralis

%
<

t s. 1) Ein Crackbenzin
zr,ﬁaiaht~neutra&isiert7~‘

lert,

nwerte veréndern sich

im allg?P°§§99ﬂ3ﬁ§§§8“1m‘31nneﬂeiner»Qualitétsverbesaerungg“' -
T 225150 2,60 - 1,06 1,95 — 1,57
Stockpunkt =3% 5 _44° +5° = _40° 29 _s _350
Jodeanl 116 —33° 98 — 43 73 — 44
Herzasphalt 20,6 — 3,8 % 21,7 —>2,5% 11,4 -=2,9 4
Vso 48,5 ~5 11,9° 167412 1577

3666, 3678: (Vgl. Berichte Mai u.

. Gq=Fraktion,.80.- 100

in 1° schmale siedest

reifen aufzuteilen,

August) bDie Versuche, digﬂmﬂ“~
©.siedend; -durch dréi Deetiiletfionsstufen

Pie Synthese dieser schmalen Streifen ergab folgendes:

Fraktion Anteil im Fein- ° VP des %les
schnitt 80 - 100°. - . :

bis 79° ‘5,40 Gew. % 2,20

93 - 94° 10,06 » 1,83

94 - 95° 58,73 n 1,64

95 - 96° 3,27 " 1,78

96 ~ 97° 2,83 n 2,21

97 - 98° 4,06 o Sp.
98- - 9g° 2,34 " Sp.

A5 1wn< i€ dle PolhBhen der

Ule, senken sich in den Siedestreifen

wurden abgeschlossen.

- 3"
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Diohtc und .roohungtindox der Bengine bis zu einem Minimum
bei 95 ’ yg_dann wicdtr tt.tis anznateigen.
3788: Die Mafnahme, mit 8 Kiger Ratronlange-gbwapohanoa
Crackbencin susiitelich mit Tonsil bei 20°, dann 70° zu reinigen,
wirkt sich Uberraschenderweise in der Keltsynthese nicht als -
férderlich aus:

’

nur Natronlauge auch Tonsil

* Angahl Synthesen =~ =~ § B s
AlCl, 3% 3%
n-01 Ausbeute 61,5 % ' 60,5 %

R 25,8° - . 23,8°

Das Ausgangsmaterial war arm an tiefsiedenden Kohlenwasser—
stoffen: Siedebeginn 63°, 10 % bis ca. 100°.

Versuche mit Kreislaufbenzin .

27313: (Vgl. August-Bericht S. 2) Die Fortsetzung der Heis-~
Taffination ven nicht neutralisiertem Benzin Uber Tonerde war
durch die héufigen Alarme iiberaus ergchwert; dzs in der Appara—
tur-erreichte Gleichgewicht wurde fast in: Jeder Schicht gestbrt.
Der Kontakt hatte 84 Tage gut gearbeitet; dann konnten OH-Zahlen
unter 1 nicht mehr erreicht werden.

3822/3823: (Vgl. Angnst—Bericht) Hier ist in der HeiBraffingtiog
tUber A1203 neutralisiertes und nicht neutralisiertes Bengzin
verglichen. Auffallenderweise ecpg}det ersteres im Verdampfer
mehr C-reiche Zersetzungsprodukte ab.. . ... . . .. .

3835/3836: In Vergleichsreihen Jje 1o Synthesen wird nachgew1esen
daB ein Zusatz von 0,2 % roher Phenthiazinschmelze zum Benzin
vor der Polymerisation Auabeute und Viskositét des n-liles etwas

driickt. ~
ohne Thenthiazin / mit Fhenthiagin
' |
n-31 Ausbeute 49,1 % . 48,4 %
A 19,2° 17,80

ADS 1 non & 1 caud (TS
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Oberhausen-Holten

3781: Plihrt man mit einem Uber 41303 von Alkoholen befreiten,
~ dann neutralisierten Co-Kreislaufbenzin unter den bekannten
Bedingungen bei 100° die Zulaufsynthese aus, 8o sinkt auffallen

derweise die 750 nicht unter 6°g.

Aus der DVA wurden folgende Benzine, Praktion 60 — 200°,
probeweise auf U1 verarbeitet:

Kr. Typ Ofen vorbeh. Ach.3 Olausbeute YSO»—

3828 Ye 11/14 Zncl, 4% 51,2 & 1,1
3834 " e s = 4% 50,- 15,1

¥ 7
AL



2lversucksanlage Oberhausen~Holten, den 14.9,1944
Cl/sohr.

Herren Professor Dr, ¥artin
Direktor °r. Hagemann

Betrifft: Monatsbericht August 1944

Infolge des Bombenangriffs vom 18/19. August ging etwa daie
Hilfte des Berichtsmonates fUr eine geregslte Versuchstitig-
keit vorlom. Es fehlte nszentlich an der Zufihrung von Strom,
‘Gas und Wasser; im Gegensats sum Junisngriff hatte dieses Mal
die Zinrichtung des Laboratoriums wenig plittm; Jedoch wur-
dsn ernsut G-b&ml-aohuon verursacht.-

-—M“Smrotoﬁota‘buo‘-‘bl,_h‘éiiﬁ‘éint“aﬁ’éb— 2 stufiges tr-
hitsen mit Schwefel und Aluminiumchlorid, wurde vergleichswei-
®¢ 1) mit Zink und Granosil 2) mit Zink allein entohlort. Es
“goht um die Feststellung, od der in unbekannter xon-tituti.on
vorliegende 8 mit dem lotall reagiert und dadurch aln Inhidbi-
tor unwirksas wird. Der Versuoh ist moch im Geng.

L Synthesen mit Crackbensin.

3776, 3824, 3825: (vel. Julidericht S 1) Mangels eines fuaeha!u

TProduktes wurde ein Hlteres cnokbcuin aus der Olanmlage in
3 _facher Form 1) undoltminrt, nicht neutralisiert 2) als
PFraktion 69 -~ 200° » nioht mtraliuert 3 vio yor, neutra-
“1ieiert in 7 Stu.ton begw. durch hoiaagofuhm Vollsynthese su .
01 umgesetst. Die I. Stufe mit 0,2 & A1c13 ‘BeBe orgab:

i
i
i

1) 2) 3)
V5o . to7? 45,-° 76,=°
v 2,90 3,31 3,04
Vz 3.“‘ 1,25 . 1,44

In derxr rolso der Polymrisation.atnton werden die analytischen
‘2ehlen wie VP, stocxpunkt, vz. conradeong Hma.phalt, Jod-
sahi fortlaufend besser. o

3669, (vg:l.maiboricht) Die Fortsetzung der Symthesereihe, mit
ltark -rhuhten A1c13ononm die Praktion 80 -~ 100° umsu-



setasn, fiihrte suffallenderwsise nioht su einer Verbdesserung -
der Ausbeute, sondern nur su vermerrter Xontakt3lbildung. s
%leiden Restolefins, dis sich nioht polyzerisieren lassen.
Lengegenlider ergibt dis Polymerisation des duroh Peindestil-
lation abgetrennten reinen OqH;, (95°C) ein gans anderes P1ld=
" sshr geringe Kontaktsldildung, ainiasler 11013 = Bedarf, gute
Unsetsung su fast fardlosem hiSohstviscosem 31. Die Arbeit ist
noch nioht abgeschlossen.

\

- Yersuohe mit Xreislacfbansin.

3713: Die sur Raffination des Co-Bensins versandte Tonerde ar-
beitet nunnehr bei meist 350° mit gutem Rrfolg 84 Tage; der vor-
geschaltets Verdampfer, der die C-reichen Ausschoidungen vonm ’
Kontakt fernhalten s0ll, bewihrt sich demnach,

2822/3823; Hier sind Bensine in ihrem Verhelten lber Tonerde
verglichen, wenn sie vor der Heissraffination neutralisiert
oder niocht neutralisiert werden. Dis beflirohtete Isomerisation
macht-sich-Bur-deim-Anfahren des neutralisisrten Haterials gel-
tend; die Polh¥hen liegen hier laufend etwas hirer,im Hittel

= 1,68 gegen 1,64 bei nicht neutralisiertem Benzin.-

Ther die kurszeitigen Versuche im gasheheisten Xleincfen ist

.. erginzend su sagen: . . : ' . .
}'110: Das Uborloiton'von nicht neutralisiertem Co-Zensin bei

- 350° tiber Glasringe oine Vorverdampfer fiihrt nicht zur Iso- |
merisation. ) ‘

3778, 3821: A Koble dagegen wirkt schiidlich; die VP der Hle
verschlechtert sich auf 1,87“; » ’

3826, 3829: ﬁ;ﬁ.traluiorua' Bengin, das olne Verdampfer direkt
als FlUssigkeit bei 350° euf Glasringe tropft, scheidet gans
offensichtlioh weniger C-reiches Hars auf den Ringen adb als

nicht neutralisiertes. X /Qrztt keine Iscuerisation, aller-
@ings euch keiné Dehydration der Alkchole ein.— :

|
A777: Analog 3772 (Julibericht S 3) wird iber A,1203 gereinigtes,
dﬁnn neutralisicrtes Co-Bensin in 2 Stufen polymerisiert.

2774, 3775: ¥e werden auf den beiden Tegen 1) 7-stufige Ralt-
synthese 2) einmnlige HeiSsynthese erhalten: ‘
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[
nni nioht neutralis. aus neutralis.
- Co =~ Pensin - _Co — Densin
durch 7 Stufen - 46,8,% n-b1 48,8 % n-n1
einmalig heids 45,3 % = 42,8 8 =

Das unfangreiche Analysenmaterial aus diesen verschiedenen _
Synthesestudien wird nach Abschluss gesondert susammengefasst.

3679; Pie im Versuch 3685 erhaltene Co-Benginfraktion Cqq o
.£adb nach Raffination mit kaltexr 2n Cl,y~LBsung bei 40 £ Olefi-
nen ein U1 VP = 1,49, v5° - 8,9° E. Gesamtanalyse folgt.

3680, 3686; Analog wurde die nichsthBhere Siedefraktion Oy un~
tersucht und verardeitet; auch hier ful1lt ein niedrigviscoses
01 an VP = 1,49 Vg, = 6,2° E. Der nlefingebalt betrug im Aus-
gangsbensin nur oa 32 £, : ' .-
—Au—dor'-th’wﬁra‘ii_‘tSlgondo Bengine, Fraktion 60 - 200°, PYro-
beweise auf U1 verarbeitet: :

BT Typ  vorbehandelt AC1;  Olausbente vV, vp

3777 - o nicht 9% 38,55 16,8 1,68
" n 2Zncl, 4% + 373 % 10,7 1,66

An Versuchsblen tibernahm dexr Prufatand 200 1 Destiliatsl |
—E 200! 74%5—dae-aun o rEaTen Betriebstl von uns her—

ausgegcknitten worden war.




Oberhausen-Holten, den 10. August 1944
Cl/8e.

Herren Professor Dr. M ar tin
Direktor Dr. Ha ge mann

Betrifft: Monatsbericht Juli 1944.

3689: Das Crackbenzin der Ulanlage hatte 1lt. Untersuchung der
Monatssammelproben

im Juni OH-Zahl = 0,45

im Juli OH-Zahl = 1,34

3677: In 12 Versuchen wurde ein normales {1 Vso = 14,1°E bei
160° bvezw. 140° mit Sauerstoff 1 bis 24 Std. gealtert. Alle
Anglysenwerte haben, wenn auch unregelmiBig, eine mit der
Dauer steigende Tendenz. Bel den Langversuchen macht sich das
Schéumen der Ule stdrend bemerkbar. Mit der Zeit geht der
Sauerstoffverbrauch deutlich guriick. Die Verinderungen im 01
pind wie erwartet bei 160° erheblicher als bei 140°. Der Ver-
biauch an 0, erweist sich als charakteristische MeBzahl, der
Kilhllufteinsatz dagegen nicht.

Syntheaen‘mit Crackbengin

i .
3776: Einen wichtigen Einblick in den Ablauf der Syn?hese gibt
ihre Aufteilung in 7 Stufen durch Einsatgz kleiner AlCl3—Mengen,
nach jeweiligem Abdestillieren des Benzins vom gebildeten '

Polymerisat. An n-01 wurden, umgerechnet auf 1 % A1C13, erhal-
ten: ) o -

‘1. Stufe 0,2 % AlCl, = 4,8 % n-01 je 1 & Alcl3vaus‘100 Benzin

2. " 0,4, n 3 5y | " LI
3. ® 0,4 " = 8,8 " "
4. " 0,4 " =10,~ v "
5. " 0,4 " =12,8 : L "
6. » 0,8 " =39,- " ‘ "

Das U1 der 1. Stufe hatte besonders schlechte Zahlen: VP = 2,90
VZ = 3,4, Harzasphalt = 44,5 %. Die Vg, betrug 107°E1 -
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Versuche mit Kreislaufdencin

Die HeiSraffination des Benrins wurde nach Yertigstellung eines .
neuen Ofens, als Ersatz fiir das bei dem Lnrtanqriff zorstirte

Aggregat, fortgesetszi.

3713: Zur Verwendung kam ein A1203-xbntakt, der bereits 67 Tage
gearbeitet hatte., Das nicht neutralisierte Benzin tropft jedoch
Jetzt nicht mehr direkt aunf die'!onerde, sondern wird gesondert
verdampft und zwecks Abscheidung stUrender Kohle bis 350° tiber-
hitzt. Bis jJetzt liegen die OH-Zahlen um 0,3.

3822/3823: Zusammen mit 3713 wird in analoger Weise neutrali-
siertes bezw. nicht neutralisiertes Benzin {iber frischer Tonerde
raffiniert. Zunidchst trat Isomerisation ein, die Polhlhe der

0le stieg auf 1,77 bezw. 1,83, sank aber dann wieder suf den
normalen Wert um 1,65,

3733: Tonerde, Typ I, bei 700° calciniert, vermag bei einer
Belastung f = 1,5 und 340° Eisenkontaktbenzin OH-Zahl = 111
~nicht mehr yqllaténdig,zu raffinieren; die. 0H-Zahl sank nur. . .-
bis 10. Nach Drosselung des Durchsatzes auf f = 0,75 und Stei-~
gerung der Tgmperatur_auf‘350° wurden OH-Zahlen von 2 - 3 er-—
—féicht. -‘Kﬁrzzeitige Orientierungsversuche im schrig gestell-
ten, gasbeheizten Kleinofen ergaben (3770, 3780, 3778, 3821);

3770: Die Kohleabscheidungen aus nicht neutralisiertem Co-Krelis-

laufbenszin auf Glasringen wirken nicht debydratisierend.

3780: Batronkalk setzt die OH-Zahl von 28,6 nur suf 21 herabd,

3778+ Der Effekt von A-Kohle 148t bald nach: Die OH-Zehl ver—
schlechtert sich stetig von 3 bis auf 11 und hdher.

J
3821: Die direkte Zufithrung des Benzins zur A-Eohle, ohne vorge-
schalteten Verdampfer, wirkt sich schiédlich aus.

3773: Bei der kalten Raffihation des Benzins mittels ZnCl,- |
Lésung wird in einigen Reihen der Einflus der Konzentration
und des BCl-Zusatzes studiert. Es zeigt sich, daB die Zugabe
von fester Soda nicht geniigt, um restliche Anteile der Alkohol
schicht zu entfernen. Die OH-Zahlen fallen niedriger aus, wehn

-3 =
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man das Raffinat auSerdem mit getrocknetem Tonsil sohtittelt.

AT72: Uver Tonerde raffiniertes, nicht neutralisiertes Co-Kreis-
lzufbenzin wurde in 6 Parallelversuchen in 2 Stufen polymersi-
siert. Die Vorsynthese erfolgte mit n = 0,1 %€ oder 0,2, 0,4,
0,6, 0,8 oder 1 % A1013, die Hauptsynthese mit (4 - n) %. Die
Ole der I. Stufe zeigen die gleiche Polhhe und Viskositidt der
Hauptsynthese, jedoch schlechten Stockpunkt, sehr hohen Harg-
asphaltgehalt und sctlechte VZ. ’ .

~”

3774: Xhnliches Bild gibt die analoge Verarbeitung von neutre-
lisjertem Benzin. -

3775: Das nicht neutralisierte Co-Benzin wird wie Crackbenzin
in Versuch 3776 in 7 Stufen auf 01 verarbeitet. Ergebnis:
1. Stufe 0,2 &£ AlCly = 7,4 % n-01 je 1 % AlCl; sus 100 Benzin

2. " 0,4 L] = 6’9 » "
3o 04— w1052 ' "
4. " 0,4 * = 16,1 " "
5. " 0,4 " = 27,7 0 "
Be- ] -0;8 " C= 24,30 " . C e
Ee ieden il Sel L T 4l

3685: die aus Co-Benzin abgetrennte Fraktion 013 wird durch
Feindestillation aufgeteilt, eingehend analysiert und mit ZnCl2
raffiniert; Synthese ist in Arbeit.

Aus der DVA wurden folgende Benzine,‘Frgktion 60 - 2000, poly-
merigsiert:

Er. Typ vorbehandelt  Olausbeute v

Q
3756/2 - .o . ZnCl, 5 44,- % 959 1,67~
3757 Fe L} 52,5 & 14,5 1,65
3758 Co . n 42,3 4. 10,8 1,64
3759 Fe " 55,5 % 12,8 1,64
3765  Co o " 42,3 % 9,5 1,65
3766 Fe n 29,6 % 18,4 ?LSB
3767 Te | " 52,204 154
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Bonstige Versuche

3779: Acht dehydrierts Benzine - Rottig ergaben bei der Polyme-
rieation 0leo mit einer Polhthe Zwischen 2,04 und 1,59,

Destillationen in der technischen Apparatur;

1) PUr Kolling aus 1750 1 Dieselsl vorlsuf dis 200° abtrenmnen.

2) PUr Rottig aus 1000 1 Pe-Kreislaufbenzin Fraktion 60 - 200°
herausschneiden.

3) PUr unsere Raffinetionsversuche sus 850 1 Co-Kreisleufbengin
Fraktion 60 - 200° herausschneiden.

G
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//u/-!i/?



Oberhausen-Holten, den 13. Juld 1944
Cl/8Se.

Herren Professor Dr. M a r tin
Direktor Dr. Ha gemann

Betrifft: Monatsbericht Juni 1944.

Die Versuchstdtigkeit fand durch den Luftangriff vom 16/17.6.
eine jHhe Unterbrechung. Nicht allein am Gebdude, sondern auch
an der Laboratoriumaeinrichtung, insbesondere der empfindli-
chen Apparatur, traten Beschiédigungen auf, die bias Jetet noch
nicht gane behoben werden konnten. Da Handwerker picht gur Ver-
fiigung standen, wurden die groben Wiederherstellungsarbeiten

- Einsetzen von Penstern, Scheiben, Tiiren - mit eigenen EKriiften
1mproviaiert._

_M_ﬁ__n___~w1)“Yerauche—m1$wcrackbenzinprodukten*‘

3744: Pntchlort man Restbenzin in der Gasphase unter 10 att
Druck mit Granoceil «+ Zinkspinen bei 190°, so sinkt der
Chlorgehalt von 2500 auf 120 - 150 mg Cly/kg. Eine ent-
sprechende Reihe mit Zink allein ist in Vorbereitung.

3676: Bei den Vorversuchen fiir die Herstellung von 50 1 Bright-
stock Polhdhe unter 1,75 ergad sich folgendes Bild:

yr ¥50 Stockp.
Crackbenzin nicht geschnitten 1,70 31,8° -36°
T ofme Gg 1,66 32,9°  _3g°

n ohne 06 + C7 . 1,62 24’70 _360 .

7" 2) Yersuche mit Kreislaufbenzin
3713: Selbst nach 67 Tagen zeigt Al203, Typ I, bei 700° kelzi-
niert, ohne Regeneration kein Nachlassen der dehydrati-
slerenden Wirkung: 61, - 67. Tag OH-Zahl = 0,39. Kontakt
war braunschwarz; Gesamtleistung 2,5 m3 Benzin je 1 kg

Tonerde. I

- 2 -
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3745/46: Tonerde, bei 400° kalsiniert, wirkte wie folgt:

2268£

!yz I Typ %II
Produktionstag 20. - 29. 20. - 30.
Temperatur 350° } 350%°
OH-Zahl & S 0,36 0,39
Produktionstag 32. - 35. 33. - 36.
‘Temperatur 340° - 340°
OH-Zahl ¢ " 0,66 : 1,07

Das nicht neutralisierte Benzin tropfte direkt in den nur
mit Glasringen gefiillten, auf 340%
Dauer 108 Std., OH-Zahl als Mittel von 11 Wertem = 2. Die
auf dem Glas abgeschiedenen C-haltigen Riicksténde hatten
also katalytisch gewirkt.

‘erhitzten Reaktionsraum;

-3763(§§: Zwel Synthesereihen, mit bezw. ohne Phenthiazin, die mit .

5

Uber Tonerde raffiniertem Benzin angesetzt wurden, zeigen,
daB8 der Synthese eine Neutralisation vorausgehen muB.

‘Durch-Destillation wird ein 81 Vg = 14,7° _suf funf ver-

schiedene Viskosititsstufen bis V50 = 26, 8° eingestellt.

© Alterung 120° folgt. .

(Vgl. Bericht Mai 3696, 3698) A1013-nachbehande1tes, aus
Co-Kreislaufbenzin, Fraktion 60 - 200°, hergestelltes U1
hatte bei 320° folgende thermische Stabilitst:

: 1 2 3 4
AlCl3 zur ob. Schicht 0 0,8 % 1,8 ¢ 3%
"  erhitzen - 31 200° 31 200° 3n 200°
thermische Stabilitét 330° T R
V5o geht zuriick auf 79 % 92 % 97 % 94 %
Aus der DVA wurden folgende Benzine, Fr. 60 - 2000, polymerisiert:
Versuchsnr. Typ vorbehandelt Olausbeute V50 VP
3754 - Co ZoCl, 41,5 % © 8,3 1,63
3755 Fe n 2 52'8 % 1302 1765
3756/1 Co nein 39'9 % 1695 1167
"2 Co ZnClp 44,- % folgen
3757 Fe " 52,5 % _ W
37159  Fe» " 55,5 % ;o
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3) Sonstige Versuche..

3665: Planungsgemisch. Setzt mAn in einer Synthesereihe gzu
) 100 Bengzin noch 3 % Vakuumdestillat II (150 — 200°
S gm ﬁg), 80 verschiebt sich die n-Ulausbeute praktisch
nicht = von 55,2 auf 55,6 %, dagegen nehmen Vak II und
Eontakt¥l gu.

%In halbtechnischen MaBSastab wurden 50 1 Brightstook hergestellt,
sovwie 200 1 Synthol fir die Seaueretoffabfiillung inhibitiert.
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ob;rhnmnnﬁolton, den 11, April 1944
Y1-0B OL/Be.

EHerren Professor Dr, Mar t4in
i Direktor Dr, Ha gemeaenn .

Botriffte Monatsbericht Mirs 1944.

3689: z Proben Crackbensin - Jlbetried seigten OH-Zahlen 6,3
und 2,6.
3666: Eine aus Crackbensin vorgooohnittone Praktion 80 - 100°
wurde in der 2 m-Skule in 1° sohmale Streifen aufgeteilt;
mehr als 60 & erwiesen sick als 1-Hepten, siedend 94 - 95°.
Synthesen folgen. ‘
3579: Von 36 gelagerten, mit Phnnthiuin und 41C1l; inhibitierten
Olproben sind nach 4 Monaten 3 durch Gallerten trilbe geworden.
3716, 3719: Nach S5-maliger Benutsung seigt sich bei der Entchlo-
tung: &u' oberen Schicht ein Gemisch von Tonsil + Zink dem Metall
“allein gegernilber Uterlegen,
3703: Yesentlich fir die Patentanmeldurig ist, da8 die Stabili-
sio:nmg von Ulen durch 8 bosw. 8 + A1C13 noch vorbensert wird,
.wenn auBerdem Diphenylamin moaetzt wird,
3704, 3705: Der analoge “ertunterschied gilt, wenn man S Yesw.
8 + (CgHg)2BE vor der Synthese sueetzt und die otere Schicht
4 8td. auf 180° erhitszt,

Yersuche mit Kreislaufbsnzin: Der weitaus grtste Teil der Arbeit
im Berichtsmonat wurde auf die HeiBraffination von Co-EKreislauf-
—bmin—?rzkﬁon—éeﬂ—aee—mm—ﬂge*—vmmdtﬁﬁmcmm
hen ergaben: 1) 3713 - 15 verschiedene Tonerdetypen: Am besten
bewdhrte sich bezgl. Lebensdauer und Wirkung Typ I der Tokaanlage
‘Er war nach 30 Tagen ohne Regeneration noch vollaktiv., Mit 1 kg
Kontakt wurden bis 1. April 870 kg Bensin gut raffiniert. Nech
18 Tagen allerdings muSten die Rchre freigelegt werden, da die
Tonerdektrmer im 1. Viertel durch gesinterte Ulkohle verstopft
waren. 2) 3721 - 23 verschiedene Alkaligehelte: Kontakte mit
hohem Naz0=Gehalt sind zu wen:lg aktiv, Mit fallendem N320 ateigt
die Ausbeute an n-Ul. Bei 370° setst Isomerisierung ein. 3) .3726 .
28 verschiedene Kontaktstrecken: Mit fallender Berﬂhrungadaner
gehen JOlausbeute und Raffinationseffekt gurtiok. Typ III der Toka-
anlage ist der schwichste. - .

-2 -



3708. 37203 Die eingesetsten Bonsine -werden un:ersucht und ohne
Vorbshandlung pélymerisiort. .
3729: Die erhaltenen Ule werden sum Studium der Alterungserschei
mngen in 6 Stufen auf verschisdene Viskositiit abdestilliiert.
3699: Zum Vergleich des OrackbenzinBles mit dem Kreislaufbdbenzin-
%1 wurde der letztere TYP in Form der oberen Schicht mit versochie!
denen Mengen A1013 bedl 200°'naohbehandolt.

Die Ofenkontrolle der Druckversuchesanlage ergabs Kobalt 3706
VP = 1,68 3708 VP = 1,63 / Eisen 3707 VP = 1,70 " 3712 YP =
1,71 3718 )2 1.150 ’ ) ’
Die Synthesen mit schmalen Siedestreifen, Og, Oyg +-.. cus
Kreislaufbengin wurden in Reihenform fortgemetst.

?
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Oberhnusen-Rolten, don 8. Mirs 1944
AbS, BL 01/Ss.

Borien Professor Dr. Martin
Pirektor Dr. Hegemsnn

Betriffit; Konatsbericht Pebruar 1544 .

3689: Del finf 71ouben Craokbenzin Qus Jlbetrisdh lagen die Op-
Zsrler gwischen 2,67 und 1,77, )

3624, 3695, 3697, 3702¢ Diene Versuchagruppe veschiiftigte sich
i fer2olg der Fetentunrmaldung R 679 ait dem Froblem, tei der
Intoklo dcr cteren Schiclt im offenen oder geschlosuspenen
CefH8 die lberlegerhoit dey ¥lsshung 2ixnk + Rieiochmittel £O0ESNi~
iber der bLckunntan Verwendung von zimk allein nachzuwelisen,
3703: 1In ennloger voeise wurdan suf Veranlessung des Patent-
antes Pelsplels fUr das Yerfakren -ausgearbeitet, synthetische
Cle durck Zugebs ven zchwafsl ung Celg)oFH su ntabilis‘erem.
Gréitere Meangen Uldsstillat V5o = 87 ftfir Getriedbedlversuchke sind
runzehr fertiggoestalls, - g

§¥gthesen mit Crackbenrin allein: 3693: E4{n norasles Bensin
efgrte gerer Jynthesereibe bei 25°c 61,1 « n-41, Vgo -
25,47, Tird nClp aernrolqurieation sugesetzt, Bc sinkt dis
Viscoait¥t act oz, 209, - 3692:~¥1rﬁ‘daa“nonsin'duroh'znclz-
ILsuge vorbebendelt und auserdem etwasp Phenthaaain sugefiigt, mo
eht die Ausbeuts wuf 58 %, dle Vgo auf 16,4°r zguriick.
5688, 3699: nie Auswirkvagen dos t Fecl3 oder alcl durchge= -
fihrten ,1. Stoles" asuf die Heupteynthese warden weiter verfolgt,
3696, Die Nachbebhandlung einer frischen oberen Zchickt mit ALCL .
bei 2707 scll selgen, ob Zwischen Crackbdenzin und ¥reislaufbens
srundadtzlioke Tutorschisde hinsichtliioh der therniscken Stabfi-
lieiarung der Ule bestensn.

Synthesen mit Xreislaufbensin allein; 1698, _2699:_Je _oine-p.
o=t 3 enn ente den gloichen Zweck wie die
zulotzst erwicnta Crackbsnuinprove 3696. - 3691: pei ginem Fo-
Rraislaufbengin konntas dia obare Siadegrense von 200 auf 280°
gestelgert werden, ohne (af dex Htockpunkt desﬂcpsugen”BenainsnwW
gewonnencn.naﬁlacuacgluchtnr'guraa:'Bel'deerraktion‘Go - 320
Sanrk ar aber von ~43° auf -24 Ce — 3652: Cg 28b ein 551 VP = 1,64
{ashr tiefi1). bie Nfenkontrolle dex Druckversuchgenlage ergab;
1) 3720 #isen VP = 1,80 2) 3701 Xobalt VP = 1,63.
= 3718: Drel veraahladene, von Spiske hergestallte und bedi
9% galoinierte Toaerdeproben geigsten bei 340% (Blook) bis Jetxt
chus Unterschingd eine gute tignung fUr die Vorreinigung ven s
Banein (= 'ntfernung der Alkohole durch Dehydrataticn). Der Fine
flul von reatlichem Alkeligehalt im Ketalycatcor wird &leichrzeltg
studiert. Nur hohe Eagy0-~Gehalte scheinen zu stiren,

“yntheser. aue Slununsegamicch; Der Yergleich dor nachfolgenden
Helhen 0 Syrikesen ze £ den ginetigen ¥infiu8 von grolBen
AlCly-¥engon (5 <) und vweitgohendexr Reinigung des ~usgengabengins
&uf die Jlgewinmung; .




3633 mit 201, gereinigt, OB-zahl = 3,9; Ausbeute 57,2 s a0 20.1°
3656 ZnCly, dcon doltilliort » 49,8 &

2,4
3655 zn01 daonn u‘ « A1013 als 1. .,toa. OH-Zahl = 0, Anobcnt«
u51,6 %€, '50 = 27,4 854 dann Na, OH-Zahl = O, Auadbsute =
50,7 %, 50-3008’ (1) -

0le fiir Versuche: Schaub erhielt je 50 1 1) 31deatillat aus Jopcn&l
2) normules Ruoistandlbl aus Eetrieb, 3) Destillat aus 2); alle

b-tt.n Vg0 = 6,5 .
/%y



3708. 37203 Die eingesetston Bensine -werden un'’ersucht und ohne

Yorbshandlung pélymerisiort.

3729: Dio erhaltenen Jle werden sum Studium der Alterungserscrhel-
mongen in 6 Stufen auf verschisdene Viskosiilit abdestilliert.
-3699: Zum Vergleioh des Orackbensinlles mit dem Kreislaufbentin-
51 wurde der letztere Typ in Form der oberen Schicht mit versohid

denen Mengen AlCly bei 200° nachbebhandelt.

Die Ofenkontrollé der Druckversuchsanlage ergabs Kobalt 3706
VP = 1,68 3708 VP = 1,63 / Eisen 3707 VP = 1,70 3712 VP =
1,7¢ 3718 VP = 1,75,

Die Synthesen mit schmalen Siedestreifen, Og» C4p +-+- CUS
Kreislaufbenzin wurden in Reihenform fortgesetst.
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Oberhausen-Holten, den 8. Februar 1944
Abt. HL Cl/8Se.

Eéfren-ffoféaéof'nr. Martin
Direktor Dr. Hagemamnn

Betrifft: Titigkeitsbericht Monat Jenuar 1944 .

Anfang des Monats wurde das Laboratoriun in die neue Olanluge
verlegt. -~ 3689: Weitere 8 Proben Crackbenzin aus Ylbetrieb
zeigten OH-Zallen um 2,-, einmal sogar bisg 4,1, - 3559: In
einer 3, Reihe beatitigt sich die Beobachtung, dg 8 dle Zu-
mischung eines diinnen Riickstandsdles v =4 - 6~ zu einem
60er Rrightstock gleicher Polh8he die ?8H Uberrasgchenderweise
verbessert. - 3579: Bei der Inhibitierung eines 7°-Yles mit
0,5 % rohem Phenthiazin enligt schon die 1-atlindige Erhitzung
mit 0,25 % AlCl3 auf 100°C, um das im Glas aufbewahrte 1 fir
zweleinhalb Monite klar zu halten (36 Proben). - 3644: Als
Beispiel fur eine Pa;ggﬁgggg;@ung_nizdwdic_entchlorende—wir-~w~

“hung-von Bleickmittel und Zink mit dem Hetall allein in der
Gas- und Fliissigphase verglichen. -

Syntkesen mit Crackbenzin allein: 3637, 3682: Fine Reini

e8 Benzinse mit Na¥trlum erhs odie - Ausbeute von 57,3 auf 58,3 %
und die Vg5 von 19,9% auf 21,69; sonstige analygische Verte wur
den nicht’Beeinflult. - 36157 Dos noby bop 22,7°E enth#ilt nur
ca. 49 £ S0er Brightstock; der gleiche Gehalt wurde in einem

01 V509 = 17,5°E gefunden. ZTine strensge kurvenmiifige Beziehung
zwischen V des n-Ulea und dem Brigﬁfstookgehalt besteht
nicht, - 3322 3643: Eine l#ngere Synthesereihe, die den Zin-
fluB8 der Benzinreinigung von alkoholischen Bestandteilen
mittels ZnClo feststellen 80ll, ist angesetzt. - 3650: Nach
friiheren Beo%achtungen ist Eisen-haltiges AlCly dem chemisch
reinen gleichwertig; es bestit —8ich _jedoch~nichty—daB—bed——-
'S‘KICI§§TGG'Benzfﬁ‘75 % dieser Menge durch FeCl, ersetzt werden
konnenT - 3640, 3688: Fine Reini 1 des Benzind mit kleinen
Mengen A1CY3 beZw. FeCly durch "1. StoB" 2eigt keine "berlegen-
heit des Fe 1y beziiglich dieses Raffinationseffektes. In beiden
. Fédllen werden {le-mit VPH = 2,6 = 4, (Vorteil) und Vg5 = 55 =
140" (Nachteil fiir die Hauptaynthese) abgeschieden?

Synthesen mit Kreislaufbenzin: 3641: vier Synthesen, bgi denen
le obere edegrenze des Ausgangsbenzins zwisclen 200° und
320" variiert wurde, sollen kléren, ob der Stockpunkt durch die
langen Ketten wirklich unginstig beeinflust wird. Je hdher
dieser Endpunkt liegt, umso schlechter lassen sich die Benzine
mit ZnCl, von Alkoholen befreien. - 3572: Das aus Cg gewonnene
01 wird §n verschiedenen Viscogitétsa en analysiert. 3647:;
Aus Cnp, nach ingler 5 % bis 88 » 95 % 125° siedend, SRZ = 300,3
fiel in 10 Synthgsen ein n-0l1 en mit VPH = 1,78 Vegq = 11,19, :
Stockpunkt = -49%, Dpie enalytischen Daten entspreggen einem
analogen Crackbenzinprodukt,

Synthesen aus Planungsgemisch: 3645: In der Kéltsynthese 20°.
el Vorls § von 70 ¥ ontgat 1 wurden ergalten nit 4 ¢4 Alcl3
Vsp = 15,7, mit 5 % 16,9 ’ mit 6 £ 21,2%=,

Versandproben fiir franzis. Gesellschaft Alaré, Froges et Ca-
marque: Im halbtechnischen MaSstab wurden aus Elsenkontakt-



benzin hergestellt 13 Motorenriickstandsyl V2° = 13.20,
2) Cylinderidl V50 = 35,2° 3) 8pindeldl V50 1,87 .
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