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Bisherige érgpbniase der Untersuoﬁungen tiber. daa

5 h WaripaTatori n’,
erhalten baim &pfahren doa Druok-Syntheseofene.

Die” Untersuchunaen wurden an einem beim Anfahren des Ofens
1204 dér RB. erhaltonen SOhnarzpararfin gemacht.»(Es handelt sichvm
‘elnen mit getrhnktem\antakt gefﬂllten Ofen) Das Paraffin ‘war'
tiefschwars und hattq ainen Geruch nach Aminverbindungen. Dexr
‘VWassergehalt betrug 6 o : der Asohegehalt 5,5 %,

Extraktionsversuohe.
T T0uohe.,

(Lo Mt Fenjol, .
_ : unéchat wurde vereucht, dae Paraffin 1m Extraktioneapparaf
nac h fihet oder Peters mit, Benzol zu extrahieren. - Dies: miBlingt,
weil dae Paraffin bei der Benetzung mit dem Lﬁpnngsmittel quillt
und das. Pilter undurohlﬁasig macht. Das in der Extraktionshﬂlse
angesammelte Bengol lauft ﬁber den obereq Rand der Hﬂlse ab und
spﬂlt das Produkt ‘80" wie es’ 1st. in den’ Kolben harunter. Ee be-‘
stand zunﬂchst die Aunahme, daB ‘die Extraktion mit Benzol durch
den Waaeergehalt des Paraffins verhindert wurde. Ea aohiep unter'
dieser Vorauasetznng mehr Erfolg gu versprechen, die Extraktion
mit wasserlﬁsliohen bezw, wassorl&seuden Extraktionsmitteln, wie'
Aceton und Athyl-Alkohol vorzunehmen.

2.

Mit Aoeton und Xt 1-A1kohol., .

‘ j‘ Tatahchlioh 148t sich das Sohwarzparatfin mit beiden LU-
Bupgsmitteln ohne SOhwierigkeiten oxtrahieren, es wird hierbei
eln wo&pea Paraffin gewonnen, die farbenden Bestandteile bloibon_
in der ﬁihethﬁlae zuruok. Da sowohl Aoeton wie Athyl-Alkohol nur{
ein 3er1nges LBeungavermBg T dag’ Paraffin aufWeiaen, wﬁrde
man fﬂr dib vollatﬁndige Extr:Ition aehr lange Zeit ben&tigen.
Wir haben von der Durohfuhrung”oiner derartig' fond
Exfrnk;'on nitlden- ‘bedden’ gonsi angen

v




Wauaerws\mgavermtsgen zuruqkzuﬁlhren sei, erwles aioh tlbrigena .
“'ale Irrtum - Denn werm man éin derart mit Acetgon voroxtrahier :
;und naohweislioh wasaerfreiee'?arafﬁn (oder ain durc Antaohmelzen.;"

'untarwarf, ao trate, d:leael'be fsfﬁfehden Eraéheinungo
Ez-wasserhaltigen Prodnkt aut. .

I.lemgeverauoho.

1. r.ut Benzol. L

‘ ‘Da dine: Extraktion des. Paraﬁ’ina nit: Benzol nioh‘ ‘mﬁglich war,
lwnrde ea einer mehrfaohan Auskochung mit Benzol unterwori’en :
diesem ‘Zweck Wurdpn 400" g mit 2 Ltr. Benzol unter RuckﬂuB twa
2, Stundiejnf',arhitq’t,."die Laaung abgekﬁhlt, daa Bﬂokstzmdaparafﬁn
;f;;wnrde abgesaugt und emeut it ‘Benzol behandelt.', aohyAbdeatnlieren
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2. Mit Tetraohlorkohlenstoff.

Zu einem bhnlichen Ergebnis wie mit Benzol gelangt man bed
Auskochen des Schwarzparaffins mit Tétraohlorkohlenstoff. Auech
hier wird durch 5 - 6 malige Behandlung der grifBte Teil des
Paraffins in Lésung gebracht. Offenbar 1st aber die 18sende Vir-
kuag des Bengols besser. Deshalb wurde der bei der Tetraohlor-
kohlenstoff-Behandlung hinterbleibonde Rilckstand ansohlieﬁend noch
einmal mit Benzol auagekocht. Der hierbei ! hinterbleibende Endrﬂok-
Ftand betrug otwa 19 % des angewandten Paraffins, Eer mit Tetra-_
chlorkohlenstoff gewonnene TRlickstand war von trockener pulvriger
Beschaffenheit und hatte. elne graue - -Farbe. Beim Benetzen nit Ly-
sungsm;tteln W.B.V. férbte er ‘sich achwarz. Das Arbeiten mit Tetra-
;chlorkohlenstoff ist nicht zue empfehlen, da die in: Paraffin ent-
‘heltenen Fontaktbestandteile anscheinend mit dem. Tetrachlorkohlen—
-stoff chemisch zu reagieren beginnen. Der hinterbleibenﬁe Filter-
kuchen férbte sich An einigen Fallen rot (Kobaltealz), mit Athyl-
'Alkohol verneﬁzt, ergab er e;ne atark blaue Férbung.

Absetzversuche..

‘Lﬁat man das Schwarzparaffin in kalteﬁ Benzol ( 20 g auf

2 Ltr. ﬁenzol) s0 wird eine dunkle undurchsichtige Ltsung er-
halten. Bei 1§ngerem Stehen beginnt diese Lasung allmihlich
schwarze Flooken .abzusetzen und wird. von schwarz in ddnkelb!ann
und hellbraun bergehend zunehmend durohsichtiger, bis eine klare
~Lsung nintevbleibt. Das Benzol hinterl#st belm Abdestillieren
weifes Paraffin, Der benzolunlysliche schwarze*Bodensatz war -
nach dem Trocknen inm ﬁgkunm ein schwarzbraunes hexrtes Pulver.
Seine Menge betrug rund 22 % des angewnndten Paraffina.  Es wird

'alao etwa das gleiche drggbnis 'erhalten wie beim Behandeln dee
Paraffins mit heifem Benzol.

__Edgenschaften des unl¥slichen Rﬂokstahdes.

Der im Benzol unl¥sliche Rﬁckatand wiea einMGlﬂﬁ§uckstand
von 22 % auf. Der Glﬂhrﬁckstand des. Tetraohlorkohlenstoff-UnlBs-
liohen,betrug 23 #. :

20 g des nit Tetrachlorkohlenatoff gewonnenen Rﬂokstandes
wurden in der Hitze mit. 500 cm3 10 figer Schwefelehure behandelt.
Die anorganischen Beatandteile (Kobalt) gingen hierbei sichtbar

 dunke1 get&rbter Rﬁokatan@skuchen. Nach Auekoohen der anorga— :
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anorganischen Reste mit Wasser. vm.rde dey Rﬂokstandakuohen unter.
Zugabe von Toneil und Benzol ausgekocht. Im ganzen vmrden erhalten:

3, 95 g 0000
0,198 g Th0, ' = f 5,0 "p’ vom Oo.
0,220 g Mg0 = 5, 55 1o Co.
drganiséher Htickstapd 11,78 '
Anorganisch o 4,4 8
Kieselgur (?) + Verlust 3!9 g
' 20, 0 g

I)er Rﬁckstand enhult aJ.so Kobalt, Thorium und Megnesium. wobei
4m Gegensatz Zu. \fruheren Beo'baohtungen eine merkliche Anreioherung
des _Thoriuns oder Msgneeium.fnioht mohzuweiaen war,
" Der mit- Tonail gereinigte Rﬂoketandskuohen war sohwaoh b un.
,gefb.r‘bt, praktisoh geruchlos und- wies huBerl:loh den Charakter -
eines” hoohsohmelzenden Parafﬁne auf. Da8 es: aich um schwer 183*-
liches Paraffin gehandelt habe, dagegen sprioht. |daB dasy’ Produkt
vor der Sﬁurezereetzuns banzolunl&alioh, nachtrbglioh jedooh
vollathndig An Bengol lbslioh war
Das gereinigte Produkt hatte folgende Eigenschaftem
 Stookpunkt 95/96 °
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