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1 . ._inleitung.

Taclidem 1n fmheren Jatren mehrfach von uns dac Froblem, ..
‘c“‘vynt"xe'ti'c’her-*}.e-&nﬂn_}ogiwup—»rdo—;-tecanik—mit—.aohwefelq
[ ssure zu raffinieren, chhe ginntige Frredbnicse Yearbeitet wurde,
ist Jdiese Trage in den letzten ronaten noch eirmal aufgegriffen
woxrden. Veranlaseung hierzu bot ein Tinweis des Herrn . Hage—
:ann, dizee Raffination Lel tiefen. emp°ratnr‘n gnrnhz.zfdhren. j
Bei-o bie £16% .angewandt, Uri~tol At ~c‘~c.. Zrdglen-el
] "lymcrisinzem.e" Tirkung 2mc, '*"'c .e4nend _ne unanoene.;z ver--,
q\.rr.end zu aa.raon and Toter = vilden. . S
_ '—~ ._ AR eich bot die ezmrineraelle csestaltung -der '\’ersuclre l
keine Tchwierigkeiten, 'wol .,esic‘.ﬂ:’.wn xtoe sird Jedoch. we:}gnt-

11cﬂ-
h _..rstens erfordnrt “dde "ev.t*alisation der ;eeanerten R
aucp__in dicsem ticfen Temperaturgetiet tesondere Felnahmen.
wan mi2 éas - affinat, um zu nledrigen, m.rktgerechten “nerten
der HZ und Vi zu kommen, sorar merrfach mit einen Senisch von
fecter Soda und Tonsdl bei 120 --140°C behendsln. e der
Sonderversuch 26235 zeigt, 1ot elne derartige “inwirkung an
sich nicht mit édner ”c}‘ﬁdigzmb ¢er crreichicen 02--tab11it§.t
verbunden. auch Gatronkelk exrwiesg gich als brauchbar,

zweltens ist beli derg geringen fenntnis *.iber den chmier—
sert der “le dle reurteilung ces errelichien ..pektea nicht ‘
eindeutig. .a die durch dic Tynihcsc gewonenen ?oly:xerisate: ‘
einen hohen Xeinheitsgrad haben, &0 bedoutet zaffination wexiger
-dc-Eatfernung-von—verunreinigungen als die Veredelung dexr.
cubetdnz. Zur Beurteilung diertc in erster linle ler "02-'i‘est
1;0%>, da ja ale “iederstandsfirigkeit unserer {le gegoen Sauer-
stof? zu winschen :lbrig li5t; ferner der Harzasphaltigehalt,
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die Jodzahl, die Filmdrackfestizkeit. . ]
Zusacmenfassend michten wir hier schon vorweg nehmen,
—dass trotz der inwendung mannigfacher Dedingungen eine nerk—
1iche Verbesserung des Jles nsch seinen Laboratoriumszahlen
nicht erzielt wurde. wir k¥nnen ungs aleo in der Auswertung .
der veigefilgten \e*auchsanlagen 1 - 7 kurz fassen.

2. ) G!:snchﬂ ‘1te 4 en. 7' }

Als Ausgangmaterial diente me* 9t in Anlehmung an die
derzeitigen rrodukte der Schmierslanlage 21 entweder normgle
‘obere Schient oder ein 8Ser stickstandstl. Tie Fonzentration
dexr verwandten cgure lag zwischen 8o und 95 Gew.%. " . .
_,\nl. 1: nier werden vprechiedene ~rerFen—95—ige—Siure— 5»@«-—-
100 7, bYel —10°C V2 Std. lang suf obere schioht gar Binwir-
kung gebracht. Trotz der tiefen Temperatur setzen Oxydation
und Teerbildung, exotherme Vorginge “ein; auch entstehen ¥ster,
»erkenrtlich an einez' erhdhten Terseilfungszahl. ugrden diese
‘sorgfEltig rersetzt, =0 geht dle mﬁc“st»beobachm

. friheren Verenchen bekannte sufhesservng der oauerstoftstabi-
litét, wiedemu! den niederen rv.ssavw; ert zu.ruck. - T "'_)

&nl. 2: 2- Was in . nla&e 1 bel einer oteren Schicht aus ciner b
-z;ymm-’des—h&bor s Lezen Pernzinu veobachtetl
wWurde, "éﬂ't’ :ixl_"gleicher ~eise fur. Gle obere Schicht der inle &
die aus einem frischen Crackbengln der Grossanlage bergestenf
wurde: Sel niedriger &'Z,_also Zerstsrung der Estaranteile,
bleibt im "U,~T Tegt 140 » gie Inguktionszeit bei 10 bis 20 Mn.
Auch bei grostem SHureeimsatz 1 : 1 cinkt die Jodzahl nur
sehr wenig d.h. von 36 aufl 90,5.

_inl. 3: Auch B8 %ige Suare 155t, bei =3 vis —4°C 30 uin. lang
oy Tinwirkang gebracht, Erwirmung, Yeer- und Esterdildung -
ans. Hach der Heutralisation ist.das U1 in O,-Stahilitdt und
Jodzahl unverandert. . )

Anl. 4 :-Fine weltere rrniedrigung deéT Sﬁ.urekonzentntion auf
30 © fuhrt im tiefen Temperaturgediet zu einem Abklingen der
ebenreal.tionen. ver soz-gemch—verschwmﬂet, —der-Shureteer_
betrigt nack 1. ctindiger E mirkzmg nur noch 1,% Fo Sonst
dleidbt das 31 unverindert.
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' wnl. S5: Die ;ioihen { - 4 tetrafen obsra Schicht. ib inlage 5
dient ein 8 - 10%:uckstandstl als insgangsmaterial .~ Im Ver-
such 2701 wird das mit n-Beazin verddmnte (1 bel -5%C alter-
nativ mit 95, 88 und 8o »iger Zhure Y2 Std. raffiniert. Jodzahl,
Hargzasphalt, der vorher schon niedrig ist und 02-"‘031: haben
praktisch unveriénderte Verte. - : ’

Anl. 63 6: Naoh der z,rfolgloaigbeit der bisherigen Versuche unter
O° echien es geboten, unter Senkung der Sdurekonzentration |
auf 9o ‘% und n’bkurzuagg der Razfinationsdauer die Temperatur
gui 20, 40, 60, 80° zu- eteigem. Auch dieser Wegtbrachte
keinen Frfolg. - Die Relhe 2706, die‘mit d.ensel‘ben "’empemtnron.
aber einer 95 <¢igen SH#ure und 1an5eren Zeiten = 12 bis 30 Min.
artéltete, muBte sbgebrochen werden,. .da der t=i§.z:r."eteo:.' gich
“niicht-mehr-absetzte Der—-&mnd-h.{grzur_las.mm&nch in _der -
%mndung von domlbenzin, in dem der zeer zum Teil laalioh
Iet. :

m1. 7 bri.ngt Versuche, in dennn ate Tinw iikung einer 95 “igen
.>2_'su.rs bel tieferx ”e-'zpera"ur seltst -auf die Cefah stirkerer .
luste “hin ‘b* £ gaf "die Taver’ won’ 10" c1::3..A'mr.'lé.zz‘gert wordes::
x.-e;::d..rch wird zwor-der 7‘2 ~Test. ‘nicht bteeinflult, aber es -
aaeht sich- ein wenn euckh veringfwiver Tinfluld smf Viskosit&t
und Jodzahl geliend. _e+ztere—aiu't von 67 auf - etwe 46; erstere
éfef;'* mit ‘Qer Tauecr der Tinwd rlng, nack to “td. von 3,8 auf
-943--.. Begrindet ist diczer Anstieg du:'ch eire Verminderang 4 €
nic¢drig-viskosen tntaile bezw. eine ‘.’erne‘-xruzig des Brights‘tocka
.Die Sledeenclyse ergldi bel 3 mz

b

fg (2730) :  Ausgangssl . Paffingst
» Gew..*'{» 'v'so - Gew.s. . V§°
bis 22¢® 6,9 7 1,7° 3,3%  1,6%
tber 320° 40,2 & 32,8% - 46,- % - 331%

3. Zusamenfnssgg
rie Fortfihrung der frf.‘.r.eron »a.finationsversuehe hat
keine neuen, er!olgversprechenden Gesichtepnnk‘bo in adie Benr-
_teilung der tchwefelsiure fir die Veredlnng der synttetischen
0le goebracht. Auch ‘bei _Temperaturen unter o° drangen en sich—  —
unerwinschte Hebsnreaktionen wie Oxydation, 'reer- und r.stor-
bildung vor, dagegen bleidt der JA—Test anverindert schlecht

AJ5 mene v, ODA die Yerbessemngmm Joaza.hl und Viskoeitiit als m‘ink'
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polymerisierender Vorginge crfahren, oind zu geringfigig,
. aulerdem mit Verlusten verbunden. — S -
__ Das Verhalten der Schwefelsdure ist insofern von Inter-
eoss, ‘als sich vielleicht ‘auf diescn analytiechen “ege -
Bestimmung der xischmngswirme, Teerbildung und dergl. - die
- verschiedenen Typen unsexer synthetischen unbehandelten und
nachbekandelten Ole unterscheiden laasen.

4nlagen.
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- Jmffini.\tion der cetopsten oberon chicht mit verschiedenen

“ongen conc. Schwefelsiure el - 159C.

Ausa g["'rateriér Coere Schicht aus techn. Synthese Hi, nach
Abdestillieren des 3enzine. Ssure 95 ¥4g, 4 = 1 84.

iaffination: Sihre wad 41 auf - 10°C abklklen, mh Vermischen -
30 Ndn. kriftig rihren. Sofort D:mkalfubuhb, sc —eeruc‘u

16_‘ 5¢Q. 1 Zimrertemperatur stchon las:sen. Vom Siureteer
abgetremmtes 1 neutralisieren nit 4 % Tonsil + 3 % Soda

1 Std. lang bel 1?:: « Danr Valc—.’}eatil.n.ation, nac‘xfole,enr*e Ton~
-841bleiche. > — —_
?nz.ﬂ.lelversuobe mit vc-scmedenn '%s,.uremengen-

. 2623
- 1 . _ 3 4.
- . 1oo & Sgure So- % éan.gg_?o—‘fw Séure 5 % Shure
" Peim raschen sties t wm 9% © wm 9° C w9 ¢ wm 50 ¢
Stureteer erkalten 14,9 % - 14,8 ¢ 2§89 % 4,3 %
| RetdsBl n: Yak.Test. S1,-2 ° 51,80 L0 553 %7 55,2'¢
o s 7'90 .8 10. i ‘— 77.1??,-;—.,..
. _,7( ",.-, ‘Fl ~+- _25!60.‘ - 199° R o - ' »_ R N 1.950\ -
T 37 o 6-,1'_7. . - c,l0 o 0,51 o 0,09 -
A ¥z 6,?4 ' 0,38 - 0,36 0,47
-2.Lcab—"1¢vn h-sl IJ. S 7 pe - . '60. '7,40’ - -
G e sewm. - Cigwm S o

i’?aroh eine 2. alkalische lehandlung wueden 7 'unﬂ VZ gesonitt:

wz . - 0,01 0,10 — 0,02
VE I 2,02 . To,21 . 0,08
. . R ‘ K . . ?
¢, Tost 140% o= 22" 19,6° 115° 19,5° 5’ 19,9
" Ind.Z. - 1o #ain. 1o Hn. 1o uin.
Durchschrift
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. Raffination der ~¢top ten oberen .. chicht mit varschicdenen
Zengen conce. Schivefelsiure bei - 10%.

aussans smaterial: Undehandelte, entchlorte obdere Uchicht aus
Li=Syntheaseverauchen (2(27) mit Cruckbenzin. aus chr:d.exclanla@e.-
Jodzahl 96+ - Siure 95 Hg. 4 = 1,84, ‘ - -

Raffination: Siure uné -1 auf -10°%¢C abkilhlen, nach Vermischen
30 ¥in. rihren. Vom Siure*cer abgetrcﬁn?ee 1. mit 2 < Tonedl

bes 30° ‘Kliren, f4ltricren, duann r:d.f 3 % tonsil + 2 % Soda 1 s*d
bei 140° neutralisieren und al.dm-VaL.-Teatnlafion. ¥Eeh der .
“estillation nochmals mit Soda und Tonsil tehundeln.

— . . . P . 2651
— T T . T P
: 1 QOMJOJMUDMWM
bedin siechen s’%’Iv“ev&; t - 9% - nm-géq un 8% um 6%
Sturetcer ernalten 15‘,4.5% o259 %
istdssl naoh Va.k Dest- 64,7 ' »66 94
" Plarmpunkt - ,'246,° = 245° T 245% - 246°
=7 mz o Y- Y- R .0,03 ) - | o,oé;
S DR oMoyt et —oyot —
TR Sodzanr s 96y 9006, T es,e o err
" Oprest 140° 46" 19,7° 41 19,7 37° 20,3° 45’ 19,9°
0 " Ind.7eit . _ 1o n. 1o ¥n. 10 ¥ine 2o T¥a.

Durchschrift
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Anlage 3

. 080999

‘Raffinition dex .‘etg' p;vten obercn Sehicht mit 88 “izer
sehwefolsiure .bel tiefen T .

Tompe r:x*uzen .

suspangsnatericl:  bere -cucht wio Anlinge 2. ..od"ahl 96.

Siure war 88 sow. “ig.

paffination: siuure und .1 auf =3 dis -4°%: ahkxlhlen, nach Veruisc)-en

%o Hin. rihren. Vom "eer':aboe*rcn:rtes (1 mit 1 = “onsdl + 1 % Soda
bei 30° kliérxen, filtrieren, mit 3 % Tonsil + 7 < foda 1 Std. bel
140° ncutralisieren, dann Vake.~Destillaticnme - -

_ 1 -
1oo % Siure 50 &

Ehvre 10 ©

-

Shure 'S © Siure

L:ischmxésyempemt_tir o ~4° R - -39 T30
t stieg um ' 5© ) .' ‘v;" 50 50
siureteer erhulten 3 o . "'2,‘8 ”' 2,3 ¢ 1,4 %
"as»daol moh vak.pests 76, L 75,8 % ’76,4 « 75,7 <
 ~?~-¥"" Ve et TR AL
" FPlame a3Ee 241° '
" S 0,01 - Y 0,01
- vi o,06 0,03 0,03
T J"“‘f’f’i‘i , SE—907= 9253 9352
O M 2 e 82k
- czt'esw 140 3’3’ 19,7°% 40’ 19,5° 38' 29‘10  _47,_ 20,
"™ Ind..»:eifl 1o “in. touiin. 1o “in. 20 ¥ine.
" Durchsdi;ih
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Aunwmaﬁcﬁ.&l- dtere Schicht wie snl. 2 ue 3. Jodzuhl 96.
'.aéure war 8o Yige - ‘ e

.aﬁ‘inatiom ‘Stiure und 71 aaf -5°c abkiinlen, nach "crnincnen
S0 ine rilhren. Vo= eer abgotrenntaes ‘1 mit 1  Tonsil + 1 % Soda
bel 80° kliren, filtrierem, mit 2 % “onsil ¢ 2 [/ Nods 1 Stde bei

130 = 150° neutraiisi:ren, zlesdann Yeke-Tioatillations

2598
T PR— _
100 * Sture So - “Hure
<4sohungstenperatur _=5% . » -5°¢
o 19

+ sitez um o -2
\‘—\ .

= vz-gerucu A

».;hu.rsteer erbal‘un ]
;.s»aﬂs&l %c!z "ak.-Uea* Srr iy
" ]“_“ v

vso. -
" Flammpunkt
‘e .’.{Z ,. I. ‘_‘
e '.'",,‘. vz -
"o Jod ahl
= - yilodruckt. e -
R 2,Test 140° 36 ¥in. 19,-a°c' 42 nins 15;9%C
. Ind.Zeit 1o tdne 1o win.

A5 weeottm Durchschrift
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' anrmztm Yom Tetriebssl, nach Verdinnung, eit Schwofelsiure
ye jex konzen o -

—

ruse ngmoaterdiat: Ccmisch rechn. Jle 31, Jodzahl = 73. Cy-Test =
5% uin. 19,3%. Ind.-ieit = 20 iin. Vg, = 10,1°. Mpd. = 228°%/
sarsaspualt = 1,88.  ° ’ ’
Ra X - rm:dc dm:ch Zugabe von 50 ¥ ! iormellenzin verdiin.wt.
Suures . und verdm«tcs 1 ot otwa —5°C abkinlen, Cemtuch 3o idn.
‘rihren. Abgetrermtes M1 wdt 1% To.n,cil + 1 < Soda 1o dn. lang bei
80° xlsren, filtzieran; Piltrat mt 2% Toonsil + 2 ¥ Soda 1 Sk
bed 140 ~ 150° moutralisioron. 1 zur oEntferming des Zengins '
valame T50%Ce

= —TeY
1 . 2 : 3
— . - 95 Hge Simre 88 FAge Fluxe 8o tHige Siure

" renge Suure je ioc £ 1 Yoo g - too. g

;"'31 1So° Vak. ”{ f~"‘"~‘"11",”"‘59 _ "9;9° _~
TS ?1;1&}0 B ol 2299
n~ mE T 0305 . ' ' o,o.1'
S B, A ' S o2t T 0y04
SR 77 151 - S ;_51 N 5 ' :
" imrx“«ah a6 TS5 = 1,16
- oyTest i40°® 20 mn. 19,6°C 54 mn. 15,6° 56 Mn. 20,-°
" Ind.~7el? o tine 1o in. v2¢ tdn.
i Durchschrift
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Auspangsflt Cemisch techn. 019 RE Ao Anlage Se *.r.5 = 10,1;
Jodzahl = 75-

Ragfination: (1 wurde durch Zugabe von 25 % aomlbenzin verdinnt.
“18 _4mvizkung dex 90 Figen sfnre erfolgte bei 20, 40, 60, odcT .
80° , und ZWAr TRMSO xiirzer, Jje hther -die Temperatuy eingestellt
war. Gesﬁuartes&lmit2$ ousi.l*1 %smmao"um,

£41trieren. Filtrat =it 3 ¢ Ponoil ¥+ 2  Soda 1 Std. bel 140°

nelrtra:u.sieren W‘kmﬂm—hwwquemn.l
W At 1 ¢ “‘onail et 66° ’bloichen

L _ 1, 2 -3
e . B gc_ I' 4o°C y ‘sooc 8000 R
1 senge S&n:e/ioo s ¢‘1 10 g E tog .| &g | 10 g—
| vauer ¢or Eimirks. ‘3 uAn. | Y2 Wn, 1w o Y2Eae
m:am - B 200 ) ' 400‘ . 2 — 60.0‘ ' 800

i

' i

“suuxeteer erhalten ~ca.-1 V9% . 0,9 - o o%_ e

e ANy Gawrd AL

|'so,ceruen konm | schwach  -stizker stuker

| Pertagsl V5o o 9097 9, t0,°  9,9% T
T Fke.  214° a6 {220 T 213

- j+A : 0,01 00t L .02 0,01

e vz | o2 | o8 1 es16 0418 ,
o jotza T8 . T ™ 7T *

| *  simemtest ,~w19£> 1 - T < 1%

% " z-vrest'""t-:o 42 Min. zo,1°45 n. 19,9°$o 44n.19,6°48 min. aaﬁ
| e  Ind.-Zedt: ' 10 Hine mz,an.E 20 mm | Zom. .

Durchschrift
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Raffinaticn mit conc. Schwefelsture bei =5°C. Zeitdauer
variieren. )
_.In &leser Feihe wurdc versucht, auch bel lingerer; verlust~

reicherer Fimvirkung dae ) nachzupolymerisieren d.h. Jodzahl
odor Zithigskeit zu beeinfluasen. ' ’

Aussangs8l: Techn. Betriebdbsprodukt Vg, = 8,~ Jodzahl = 67.
Raffination: Jas unverdimmto 71 wurde mit So % seines Gewlohte
95 %iger Sohwefelndure bei —5°C 2k 2 bis lo Std. gexibrt.
Aufarbeitung wie iblich. :

N : s ’ ' ) : . 273' N

v . |
. - ‘ I | ] 2 , )
B 2S5ta. . - 5 5tde 1o Std.

Finwizkung der Siure 2 Sta. =5°C 5 s_t‘a.“j-“s'?ci 10-5ta. 5% }
Stmreteer erhalten . - o 13,
"zeex‘sotztsich ab o
Fertigsl o

750

"o T ER
" vz . B R

- _-;Iod:’.ahl_ 8- %

- ogTest 14c° 45 mwi19,6° 32 ¥4n.19,5° . 57 %4219, %]
n " P Ind.Z. 1o min. . 1o ®in.. 1o Fin.

Durchschrift
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