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Uatoranoh!E§ des Johwarsparaffine.

&

1. Erschipfende Xthylolkohol-Extraktion.
2. d Aceton-Extrasktion.

Priifung der Rllckstaniinde auf Benroll¥slichkeit, gegedbenen-
falls erschipfend mit Benszolauskochen. Endxrtickstand schonende
SHurezersetsung. Vollstlindige Entfernung der Sulfate. Organi—
soher Anteil wird in Bengol (LYsungsversuche verschiedener Art)
geldst. Bestimmung der evt, !ieselgur (HoiB!iltration) und

des S&nrerestea.
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Eetr.: Untersuchungen {iber das Sohwarzparaffin.

In der Anlage {ibergobe ich eine Zusammenstellung der
bdbisherigen Untexrsuchung {iber das Schwarzparaffin, Dag gusammen-
tasaende Ergebnis ist das, da8 aus dem Paraffin durch Eehande
lu:ng nit L¥sungsnitteln ein unl¥slicher, aschexreicher Riiockstand
gewonnen werden kann. Dieser wird durch Schwefelsliure gzerlegt
in die Sulfate des ‘Kobalty Thoxriumsund Kagneaiums und einen .
manmehr duroch I.Banngamittel 1l8slichen organisohen A.nteu. Alles
dies deutet auf die salzartige Fatur des Rickstandes hin. i

: Uir haben die Arbeit tber das . Sohwarzparafﬁ.n auf
Zeitmangel “danals abbreohen miissen und wollen sie J etzt wiedexr
sufnehmen. ‘Hierbel wird es die erste Aufgabe sein naohmeieen,
‘daB der hinterbleibende organische Anteil tatsaohlich sanre-

charakter beai.tzt. !
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lubor_tﬁ Ergebnisse der Untmuhwo‘ n tiber das

Socohwarsparaf:ifin,
orhnltcn bein Anfahren des Druok-Syntheseofons.

Die Untorsuchungen wurden an einem beic Anfahren des Ofens )
204 der RE erhaltenen Schwarsparaffin gemacht. (Es handelt sich um
einen mit getriinktem Xontakt gefillten Ofen). Des Peraffin war
tiefochwarz und hatte einen Geruch nach Aminvortindungen. Der
nasaergehalt betrug 6,0 %, der Aschegehalt 5,5 %.

Sztraktionavérauohea

1. X3t Eenszol.
unﬁohst wurde versucht, das Paraffin in nxtraktionaapparat
_-naoh et oder Peters mit Eenzol zu extrahieren. Dies miBlingt,
weil das Paraffin bei. der Eenetzung mit denm Lésungsmittel. quillt
und das Filter Jandurchliissig macht. Das’ in der Extraktionshiilse
.angesammelte Bensol l#uft {iber den oberen Rand der Hdlse ab und
- spillt das Produkt 80 wie ez ist; in den Kolben berunter. Es be-
.stand zundichst adie Annahme—*daB—die Extraktion mit Fenzol durch-
den Wassergehalt~des Paraffins verhindert wurde. Es achien unter
dieeer Voraussetzung mehr Erfolg zu vereprechen, die Extraktion i
‘mit wasserl&slichen bezw. wasserl®senden: Extraktionsmitteln, wie
] Aceton ‘und Athyl-Alkohol vorzunehmen.' : B

2. Mit Aoeton und Zthyl-Alkohols P P

RN Tatskch.‘lich 148t sich das: Schwarzparaffin mit beiden I.?S- Lo
;snngsmitteln ohne Schwierigkeiten extrahieren, es. wird hierbei )
*eﬁn we%mga Paraffin gewonnen, die’ férbenden Bestandteile bleiben;i
:1n der: llhethﬁlse zurdck. Da’ sowohl Aceton wie Athyl-Alkohol nuriy
3ein geringes‘Ldsungsverngen fﬁr daa Paraffin aufweisen, wﬁrde
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¥asosrllcungoverniigen surliokzufibren sei, orwies oich Ubrizens_

ale Irrtun. Nenn wenn man ein derart mit Acoton vorextrahiortes

und nachweliolioh wmascerfxeies Paraffin (oder ein durch Aufeohaelsen
von Yapoer bofroites Produkt) anoohliefend dor Benzolextraktion
unterworsf, 00 traten dieseldoen otirenden Irachoinungen wie ait den
waoserhaltigsh Produkt auf.

Lisungovexrsuohe.

1. it Pensol.

Da eine Extraktion des Paraffing =mit Benzol nicht mlglich war,
wuardes es einer mochrfachen Auskochung mit Denzol untexrworfon. 2Zu
diopenm Zweck wurden 400 g mit 2 Ltr. Eenzol unter Rfickfluf etws
2 Stunden erhitszt, die LYgung abgekithlt; dan Elckstoandoparaffin
wurde abgesaugt und erneut mit Benzol behandelt. Nach Abdestillieren
des Benzols wurde die ¥enge des-in L¥sung gegangenen Paraffins be- -
stimnt. Eermerkt sei, daBS beim Absaugen des ungeldsten Paraffins_ die
benzolische L¥sung zuniichst schwarz bezw. tiefbraun durch das Filter
lHufrt, bdis sich. ein ausreichendor FPilterkuchen gebildet hat. Das ’
denn abtropfende Benzol ist nur noch schwach oder keum gefiérbt und
hinterlﬂetein praktiﬂoh farbloses Paraffin. Es ergabd sich hierbei
folgendes Ldsungaverhalten°

: - In‘ IBB]JBS gegangenos Paraliin K ]

in Gew.# d.Ausgangsparsffins in Gew.% des
IR A "7 7 Rtickstandes
1. Behandlung . - = 59 B
2 v &2 15,0
3. W L2 61
4. v _.;{ o .-ff_ L '0>3V2' - o 99
: 5. " &-, > ‘ nur noch Spuren wvon Paraffin' gingen in I.B 'ung_.

Naeh einer vierfachen Eehandlung war.: dem Para.ffin som:lt praktiso T
.-alles Benzolltisl:lche entnommen worden. . :
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Za otn- nnnchm :uﬂmu wie nt ntnu:. golnnce =an deod
Auskoohen Jdes ‘Sobwarspareffins mit Tetrachlorkohlenstoff. Aush
hior wird durch 5 - 6 malige Iehondlung dew grifte Teil des
Pareffing in Lisung gedracht. Offondar iot abdor die l8gends Tir-
kagg des Donsols bessor. Deshald wurdo der boi der Tetrachlore
kohlonstoff-Behandlung hinteorbleibende Rfickstand ansohliefond nooh
eincal mit Fenzol ausgekooht. Der hierboi hinterbleibende Endriloke |
otand betug otwa 19 X doo angewandten Paraffins, Der mit Tetrs-
ohlorkchlonstoff gowonnone Ritokotard war von trockener pulvriger
Besohaffenheit und hatte eine graue Yarbe. Boinm Beonstzen mit LS-
anngsnittoln U.8.w, fErbte exr oich schwars. Dag Ardbeiten mit Tetra<
oh_orkohlenatott 15t nicht zue empfehlen, da die im Poraffin ent- -
haltenen xontaktbeotandteuo Janachoinend mit den ;otraohlorkohlen— :
stoff chemigch su rcag:lomn 'begixmen. Der hinterbdleibende Filter—
¥uchen férdbte oick in ein.igen Filllen rot (Kobaltsals), mit Kthyl-
Alkohol vemetzt. ergab er oine stark 'blau.e Flirdung. .

Abaetmrauche.

ISt man das Schwarzparaffin in kaltem Benszol (. 20 g an!
2 Ltr.- Benzol) s0 wird e:!.ne ‘dunkle nndurcha:lchtige Lts:nmg ex&
halten. Bei lingerem Stehsn begimnt dlese ILSsung allmihlioh
'aolrwarze Plooken abzusetzen mwnd wird von schwarz in- dunkelbtaun
.und henbraun_nbergehend zu.nehmend durohsichtiger, b:la eine klare
. Lsung nnterbleibt. ‘Das Benzol hinterlﬁBt ’beim Abdeetillieren '
we:lBes Paraffin. Der benzolunltssliche sch’varze Boaensatz war
naoh dem Trooknen im fakumn ein schwa.rz‘braunea hartes Pulver.
' Seine !&enge 'betrug rund 22m angewandten Parafﬁns Es wird
~also etwa das: ‘gleiche, Ergebnia erhalten wie bei.m Behandeln des
'_Parafﬁns mit heiBem Bemgol. . . 7 . e P P B ,
- _Dg‘nschaften des nnldsl:lchen Rﬂckstandes. .
_',e g im Benzol unlﬁsliche Pdckstand wies eianldhruckstand -
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anorganischen Reote mit Tasoor wurds dar Rflokstaniskuchen wnter

Tgade voR ToHG1Y wnd Jenscl ausgeXoolt. In gonoen warden erhaltent

39” c Co.. .
0,198 g 20, = 5,0 % wvom Oo.

~0:220 g XgO = 5,55 £ = Co.

4,368 g

Organischer Rilckstand 21,7 g
Anorganisch 4,4 g
Xiosolgur (?) + Vorlust 3,9 8

20,0 g

‘Dexr RUckstand enhlilt also Kobalt, Thorium und ¥Vegnesium, wobei
in Gegensatz gu fritheren Beobachtungen eine merkliche Anreioherung
des Thoriumsoder Magnesiumsnicht nachzuweisen war.
Der mit fl'onail gereinigte Rﬁckatandskuoh.en war sohwaoh braun--
geflrbt, prakxtisch geruchlos und wies ‘fuBerlich den Charakter -
eines hochsohmelgenden Paraffins auf. DaB es sich um schwer 18s—
liohos ‘Paraffin sebandelt ha‘be, dagegen spriocht, da.B das Produkt
,vor dex Sanrezereetzung benzolunltsslioh, naohtrhglioh ‘Jedoch
vollstb.nd:!.g in Benzol 18slioch war. -
Das gereinigte Produkt hatte folgende :.:I.genschartenx
Stockpunkt - 95/96—°%
Noa-‘ i 4 5
“ VeZa . -'5,00 .
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Die Unteraushunz dex Para:"tnprobe ersad nuoh der memntar-

analyso : »9/\-
75,65 4 C £0.092
13,15 % 213,97
4,65 » Rest (0) y-, ?9,
1.01 + ® (! A 08
J

b

Hiermit sind eretmalig ia eiuen Syntheseprodukt grissere lLengen
won Stickstoff nechgewiesen worden. Diese verratean sich in der
Probe zuch bereits durch dea staurken Geruch nech Aminen. Wir .
priifen zur Zeit, ob zwischen dem N2-Geha1t und dem Schwarzla u-
fen Zusammenhiinge bestehen, zumal bekanntllch Kobelt mit Aminen
leicht Komplexverbindungen bilde't.

. Die Untersuchung de. Paraffinasche nach dem Abbrennen _von
300 g in der: Quarzschale ergab e

f\f-/ ?7;@ 0 0752 g Co abs.
8. m;/%;, 00,0559 g. Kieselsiure + band entspr. 74, 5 A v. Co '

q ?’//{?0 0 9141 g .ﬂgo o . gntsp;r. 18, 7 4 V. So_..
Spur. Tho, o : . : -
/@ ﬁ i i Sour Jv . Fe-. _ o . L

‘Das gegemi.ber 6er Katalysatorenzusammensetzung stark veranderte
Mengenverha]tnismbewelst, dass es sich nicht um Iatalysator—:;ﬁ
+~Staub. handelt, sondern um Produkte einer chemlschen Zerlegung. ‘
Hier’bel ist das stark basische. L.agnes:.um cffenbar. bevorzuzt '

angegrlffen vtorden. L
~Die: Pa‘raff:l.norobe zeigte eine v
L NGB T = By
o \ V. Z. ' = _,,0 ’), .
n‘i.er (5 :Lgez') helsser Schwefelsaure l{orlmte aus\ dem
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