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Laboratoriumsarbeiten

A. Paraffin</ Allgemein

1) Struktur und Analyse::* o 'j““;5 e

2) Destillation =
- 3) Entparafiinierung mit Benzol-so2 ,
4) Paraffingatsche verschiedener Herkumft

N gpgltquzvon Pazastinen

*G.’thltdestillatef

1) Binfluss des Ulgehaltes | =
“2) Einfluss der Struktur . -
-3) Einfluss der upaltbedingungen

4) Binfluss des Siedeverhaltens

‘5) Einfluss der Spalttemperatur und-
Verweilzeit

“6) Eihfluss von Wasserdampf

S

1) Analyse o - -
2) Entfernung der Ringkohlenwasserstoffe ‘
3) Harzbildung von Spaltdestillaten

paltgase “' ‘
1) Zusanmensetzung
2) Polymerisgtion :

]gffblymerisation von Spaltdestillaten .

l) Einfluss von Ausgangsmaterial, Spalt-
© bedingungen und Arbeitsveise

©2) Reaktionsmechanismus

12

"

.

15

17

18

W

..............

a) Zerlegung in-einzelne- Stufen

'b) Einfluss von Temperatur und Reakti--
. ..onsdauer

¢) Einfluss der Aluminiumchloridmenge ‘
‘d)\Aktivierung der Polyme{isation_ .
‘) Aluminiumchloridverteilung

_£): Aluminiumchlorid-Dampfpolymerisation




nﬁfédggi

"G. Raffination von Ranpolymerisaten  $£ ‘.'léié‘ o
1) Einfluss von.AluminlumchloridnKompZei- Qf*;;w]f“ig
.~ ;- verbindungen o .
",2) Vergleich von Trocken- und Kontakt- S
; Brdebehandlung : SN
"‘3) Schwefelsauxe-Raffination 'f}l 32 :
| N :H. Rei,ﬂ_,xmerisat »"7_!U?V%* e
| - 1) Chlorgehalt ST B R
ff 2) Zuaammensetzung SRR . 3
© 3) Notorisches Verhalten . = B
e 4) Viskbsitatsindey E

R % VerWertung von § itenprodukten» . 38

‘Stend der Entwicklung und Ausblick e
A, Abfallsaure R R
- a) verbrennung - \1_,' o 1?' ”'x, "
| ,3‘ 1) Wgr., o ‘ ' . : "o
2) whr. o o "
v) Hydrolyse - 42
‘c) Riickgewinnung von SGhWBfBlSduIB 43
| ﬂe;‘-::ng der organischen Anteile von | "44
- a) Surfex T .
1) Textilindustrie o . o
o 2) Wiacherel R ‘ "
- 3)- Sohmilzen R WS "
; ' 4) Hemtreinigungsmittel . - "
- 5) Entgiftungsmittel -~ : 45
. " 6) Ziehfette | , o L
N Grobreinigungamittal T Y R
| 8) Textil-Druokerei-Hilfsmittel ‘ x,q\W!f"
9)- Ledaxindua_txie-ﬂolfgmittel "
10) Polymerisation gu Bitumen 46

11) ;chthyola:tige Verbindungen s ?,_3



'1”f) Lederfett o

- 3) Bitumenruckstande aus Harzstoff

fg2a:Schweret Bﬁbex Qf;
@) Ternfarben ¥
~b) Druckfarben j nl S
- ¢) Chemischer Bﬂrobedarr 50
d) Kittbinder A
) Impragniemng i " I
£) Papierleimuns | R >
3. Lubex ﬁir Sehmiorzwecke o,
R _c Blgicherde 52
1) Extraktion o
2) Regeneriarung - .
3) Verwertung der enttlten Bleicherde =
1@\ Fillstof? - | M
~a) fir Kitte -
" b) fiir Gummiindustrie "
4) Erdalhaxze 53
1. SohmierﬂlA/.Allgemein .
1) Enulsion "
2) Torpedotle o -
S 3) Hochdruckschmie;rittel 54
. 4) Hdrtevle "
') Voltol L
| 6) $tarrschmieren / 55
E. Bitumgn ' ) 56
1) S&ureharzpeche ) v
- 2) Blasen L




2) Kiticknarwetie / rictatton  *
~'3) Prof,Hop? / Pharmaseutische Brae
‘tlprédparate 65

4) ‘Stockhausen / Textilﬁ und Wasch=
1ndustrie, Le&erhiltsstoff

‘-_ 5) Degussa / Gelfett L  4'?
' 6) Zellstoff~Fabyik Mannheim Waldhot S
(Papierleinungl "
7) Chemisch-technische Gesollsohaft |
Firnagral-Spezialprodukte B
8) Thieme / Reupenleim =~ 66

9) H°“k°1‘/Emu1saforen T L

H. Technische Bearbaitun vo Patontan—irff‘
mel'duggen - et "E""'. .

1) Anmaldungen der ZEA Lol »

© 2) Pirmen-Patente "

. ''3) Einspriiche o I "




. -

bringt nur kurze Auszuge der weSsntlicuen Untersuchung‘m_w :
gebnisse wie sie erforderllcl sina, um - den Rahmen und den
derzeitigen Stand unserer Entw1ck1ungsarbeiten zu kennzeich~,
“nen. Sowelt die Lxhenntnisse Zu Patentanmelaungen gefuhrt

haben, sind die Patentanspruche als Anlagen beigefugt.,m;gf :

Den einzelnen Hauptabschnlbuen 1st eine kurze Zusammen-

i stellung des derzeitigen Standes der Entwicklung, sowle
| ein Ansblick iiber deren zukﬁnftiges Zlel vorangesetzt. *,f

Auch im Jahre 1942 haben wir neben normalen Entwicklungsar-
beiten viele Probleme becrbeitet die’ durch die hrforder- o :
‘nisse des Krieges bedingt waren, worauf bei- den einzelnen
Kapiteln Jeweils hingewiesen on wird. Der dauernde wechsel dex’
Ausgangsmaterialien und Fertigproéukt-Qualitaten naohte

es erforderlich, viele friiher abéeschlossene “ntwicklunssar-
‘beiten erneut aaqunehmen und auf das nunmelr znr Vbrfusung
stehende Ausgangsmaterial abzustimmen.

- Im Vordergrund stand auch inm Jahre 1942 die Synthese von .
uchmlerolen, sowie das S tudium der Hartparaffine und dessen
Libenschaften auch_im Zusammenhang mit der Entparafflnierung.

Besondere Aufmerksamkeit er¢orderte die Bearbeitung und
tecl.nische Verteidigung der neuen Iaufenden In- und Aus-
landspatentanmeluungen, die ihhwischen auf uber 145 ange-

' stiegen sind,

L Die- Gemeinschaftsarbeit mit»dritten;Firmenwbrachte;vielw;éwmmwi

“Arbeit und schonen Erfolg.

Neu kam im Jehre 1942 die Zuserenarbeit mit dem  Amsterdas
mer LaboratOrium hinzu, mit dem Probleme bearbeitet wurden. o
- die aus Manéel an Zeit, Apparaturen und rersonal bei ups |
,nicht durchzufiih en waren und die sich fur das Amsterdamar

; Laboxatorium besonders eigneten.



'1 Monatsberichten—£estge,;ﬁk.ﬁ;J;

”“;'ter Jahrasbaricht. ,,H“ﬂg’~”f~f*““'

"Bei allen zmAnArbeiten. sowie aunh der Zusammenarbeit mitﬂfﬁﬁ
'dem Amsterdamer Labor- 1esten wir - neben der ygielung
" eines techniseh verwertbaren Erfektes - Wart darauf,,»f'

"'-Grundlagen und. Erkenntnisse suf breiter Baais Zu sammeln»

denn Erkenntniaae von heute bedeuten den praktischen e e

:v_a_Erfolg filr morgen.

“Alle ZEA-ATbeiten wurden durch Mangel an Arbeizskra:ten
und Beschafrungsschwierigkaiten von Maxerialieu sehr
arsohwert. | :



- der nrlcexmtnisﬁrundlaﬁen g

die Vynthebe auch mehr auf die
Gewinnung hochv1skoser Jle abzuricaten und die dazu erfor~f

'; derlichen optimalen Arbeitsbedingungen s0 zu ermixteln,

Qass sle auch fur aen prahtisoxen Betrieb vexwertbax waren,? ]

Wir haben desweben unsere semitechnische Jersuchsanlage
vollkommen umgebaut und nind ‘hunmehy in der Lage, die darin |
gewonnenen Ergebnisse auf cle Batrlebsbelange 2u ubertxagen."

. Getrennt wurden wisder prinzipielle Fiagen bezhglich Spal—."
' tung, Polyme*isation, Raflination und nonzentzation dexr -
' gynthesetle bearbeitet. Tie bignung der in Whr, anfallenden;;k
o und fremder Gatsche gur Synthese. wurde als Grundlage fiir — -

den. Betriebseinuatz laufend gepzuft. Damlt hungen ‘auch Axbei
ten ibexr den minfluss des Ausganbsmatezials, der Spaltung
sowle aer Polymelisationsbedingungen auf die Z@hflussig- P

_fkeit dex uyntheseole zusar"eno R T

Vom Gesichtspunkt einer beatmo~liclpn Ausnutzung der Kapa-‘

';'zitat von Betriebsanlae«n beschaitioten wir uns ‘mit der

h Beelnglussun& dexr Polyﬂerisationsgescnwindibkeit und dex

leBFOSltat dex wle duxch Zuvetz aktivierender Stoffe, wie

rﬁea tionsvoxg 8.

Sal&s ure und 0410r “und die cabei sich abspielenden

uelbetverstandllch waren wir naben den flr dip derzeitigevr

:oéulktion. wichtigen, grundat tzlichen Arbelten auch
bemiiht, Frazen der Schmierslsynthese fiir die nehe Zukunft

‘Zu fdrdern und experimentell in ihrer: Grundlage zZu prﬂfen.

50 beschaftigten wirx uns auc! mit dem bel der uynthese
anfallenden Spaltgas und dex doylichkelt, ‘daraus Synthe- '

“der Jle kennenzulernen. -

. gelle aufzubauen, sowie mlu dexr Vexwertung der Seitenpro.ng
“Cukte. Viel Arbeit machte alich die Herstellung‘van -
'Syntheseolen fiir Motorenversuche mit dem Ziel, den

Binfluss dex Arbeitsweise auf das motorische Verhalten




 ﬁ £1die fur die Produktion von Syntheseﬁlen erfoxderl”c,en 

Y;Arbeiten nachbeléssen haben, konnten wir lmmer mehr Unt P
suchungen, die auf eine Grundlagenforschung hinauslaufen,¢\a*“
‘ 'durehfuhren. Gerade von solchen Arbelten erﬁoffen wir
. tber kurz oder lang Erfolge, die es ermbglichen, den a11~%
gemeinen otand dex Technik Zu dﬁerholen und unseren Be=~..

' ; sitz¥stand zu: erweitern. Unsexe Produktion ist auf ein

 Ausg¢ngsn“teria1 angewlesen, des grosse Mangel aufweist

und von der Konkurénz z.T. abgelehnt wurde. Wiy mussten
 deshalb-auch unscre untw1cklungsarbelten auf dieses Materi-
: al abstellen, was die Arbelten senr arschwerte._» s

Rt

.’Laboratorlqgsarbeiten : : ~ -
lie Leboratoriumssrbeiten ubex die Schmlerolsynthese haben
‘wir wie ablich ia 3 Abteiluncen untert ilt, von ‘denen- sich
eine lediglich mit der Gewinmng von Paraffin und seiten
Eigenschaften als Ausgen sstoife, die andere mit der |
Spaltuné von Paraffianohlenwa erstoffen und die 3. mit |
- der Polymerisation von Spaltprodukten zu Synthes:blen,
‘deren naffination, Analyse und signungsprilfung beschif-
‘ti t. Die ixgebnisse dieser Arbeiten 31nd in 19 Sonder-
berichten niedergelegt.

; A. Paraffih,/ Allgemeinj |

;l_gtruktur und Analyse | ‘

/ Unsere Eixl enntnlsse ﬂbnr dai eIQiru:tnr Kabén‘wir‘erweitert;
‘indem wir zusatzlich zur walermananalyse dle festen Parxaf-
fine analytisoh in n-, iso- urd: Ringparatfine unterteilten. '
Dazu war es erfoxdelllch, all le infrage kommenden analyti-

' schen Mogliohkeltcn nachzuprufen. Nezh umfangreicher

a experimentell ex Kleinarbeit konnton wir aiese Untersu-
'ohungen mit der urhanntnis absolliessen, Cess es mdglich
ist, ein festes Paraffingemisch - nach entsprechender

 Ent¥luny uné Fraktionierung - nach der iiethode von

9 Yross~- und Grodde qnalitativ in n-, iso-

und Ringpaxatline zu‘untertailen,



g_ffdr diu chemische Reaktion liegt. sohliesaen kdnnen.;tf S
'.';Zusammunfassend fandon er. s ) RORRES

\.,,_‘ |

,1) Die,AnalySenmshode nach G ros ] und G r 0 d d e

' bestitigt. unsere frdheren Ergebnisse ‘mit dex Ringanalyse nach
... Waterman und erweitert disselben durch qualitative Untex~. -

fUteilung des Parafflngemisches nach N~y iso~ und Ringparef- -

. finen. ‘ -

2) Es wurde gezeigt dass men ubercinstimmende Ergebnisse »

erhdlt, wenn man die Bvruchnung dvr komponenten nach den
rschlvdexun, von den Autoren 2l gecignet bezeichneten |

. analytischen N,rkmalen vornimmt.

 3)Fur dio unt»raucnten Paraf 1 sort.n - 5lcichen 01ov |
;-halt vorauages tzt - ergibt sich be ;ziiglich ihrex Eignung ‘
als Ausgangsmatcrial filr die SjnthuSL foluundusn L

l_Ostm&xk’Paraifine
An geeignetsten ist das Prraffin aus u:indelol das nur |
‘n-Paraffin: onthdlt. Dic Para;fingumiocha eus schweren
0lcn zelszen mit Stﬁiécndbr VlakOSibdt sln.n steibengun ‘
~ Gehalt en 1so- und Rinépuraffin,n und sind deshalb dei- |
- gcr gut,

S

e R R ad

Ahnlich livgen dia Vcrhaltnissa bed Dcﬁrag—Paraflinen,
o
von cunon dle N-Qudlitat besscr 2ls Cie S-Qualitét ist, -

o) Ruminischos Tafdlparalfin | | ~

~ 1st 2ls praLtiscn reines n-PexaLfin dym Ostmark~Suindeldb
X Para*fin oluichwcrtig» : :

4) "ontaktgarafxin& o |
Dsssslbe gilt von den i ontaktparaﬁfinun, aig nock dun

-~ Vortell uinLS hohun Molggwicht.s auiwcisen. a

|



'f'in¢rage kommennun analy,isc,m.,jﬁmf ‘ | -
:dadurch die ocsamte mrkcnnxnis\fur?dicSLn Stoff erwciudf';;_jﬂjj

b '.7.:.'-»\-:%‘

- 2) B Dcstillation '}“

ﬂ Nach Ausarbeitung einer Siodeanalysc kUnnun wir,nnnmekr
' auch ¢ine 51ydckurve von rastpaxaffinen mit hinxcichcn-

der Genauigkeit aufstellan und Samit derca Verdampfungs-
nblgung bci dzr Dampfphasenspaltuna voxsusbustimmen. '

. Mit Hllfe der. Natcrmananalyse, der Siedeanalyse und der |
;.Analysc nach Gross und Grodde ~und unbecr e
:  BerucLs1chuigung ande*cr Datcn des Ausgangsparaffins wie

" iol-Gewichte, Sivdckurvcn usw. sind wir nunmechr in der

Lage, weitgchende Aussagen o.e die Eignung clnes Paxef-
fingumieches als Auswangsmatcxial zur Spaltung und ibexr -

_die Qualitit dexr aus dan Spaltproduktvn exhaltenen Synthe-

saﬁle zu machen.

Filx die Qualitat der dorz*it fiir uns 2ls Ausganssmatetialf’
filr die Synthesc infrage komncndon Paraffinsorten = glel- -

 cher 01lgehalt vorausgesutat - ergab sich besilglich ihrer
Eignung &ls Ansganusmaturlal in Abhangigkuit von der
jStruAtur fur dic Synthese folgundes.

OgtmarkePeraffine ca

“An geﬂignetstun ist ces Paraffin sus Spind¢lul, des nur

n-Paraffine enthélt. DileParcffingomische sus schwirem
Glen zuigen mit steigcn&er Viskositit cincn stoigenden

" Gechelt an {s0- und Ringparcffincn und ‘sind desheld wenlger
 'gut. o -

|

b) Qeuxgb-Paraffinc S und N
Annlich licgen dic Vcrhaltnisuc ‘el D urag-Pnreffinen, L

. von dencn dic N-Qualitat beseor als die S—Qualitat ist.

| | Ql-gﬂaﬁﬂlggﬁes Tafelgaraffin ok | |
Q;MWM;wiat als prektisch ruincs n-Paraffin dem OStmbrk-Spindclﬁl.l?

Paraffin gleiohwertig.



,[Q¢Da85u1bc gilt vof,den ontaktpzraffinan diu nOch den
. 1Vbrteil eines hohcn Molgewiohtes aufweisun./ '

3) Entpararfiniurung mit Bunzol-soz

. Im vorgepgonen Jehre ‘haben wi?nin der Entparaffinibrungs’ e
° fregs houptsdchlich mit dem Acetonvirfohren, insbesondere.
/'_mit dem Linfluss der Ldsungsmittulzusamm,nsetzung sowic

' desEinfluss von Filtrationsb.sekleunigern und dos Abkih-
lungsverleufs euf dic Filt!&thlS&CSChWindig cits boschdf-

tigt. In Giescm Barichtsjahru $raten Fragen der Entparaf--g
finierung mit andrrcn Losungsmitt in, insbbsonderc Bcnzol- ‘

L 302, in den Vordbrgrund. :

‘*'Wir haben - nooh Abschluss &t exp,rim.ntellen I.;:»‘noz'-»\for-v~

E arbaiten - inzwisch»n éis scmitcohnische Entpgraffiniexungs-';‘
- snlzge in Betrieb genomen. Die Inbetricbnehme mechto grofe
“Schwibribkuitun, well Exfehrungen dor Hc:stullfirma mit

solchen Kleinanlagon fehlten, Die Anl: bG ‘{5t nunmehy be-

) triabsfurtig und soll dazu diun&n, Ausg nbsmktbrialicn '

‘f‘bostimmtun T,ps filr die Bemituchniochc Spoltanlgca hcrzu~‘

: stulleno " ‘ - = ) ) _v . : N . . - __,_...,h'

Im Rehaon unscrer cnalytischen Unt&xsuchunbcn iiber Ent-

pargfiinlurung hsben wir ecine Uunze Reiho von anderen
Entp. luffinlarungsmuthodcn durchce“rbhltvt und unterein-

andcy vbrsliohen.

4) Paraffingatschg Vulehiu(‘an il rkunft : |
Eing grosse Anzchl frimder Pe.. sfingatsche cus Natuxblen

‘und eynthetischer Hurkunit wurdon leufond 'euf ihre Eignung

fur ungore utriubsspwlu nl,b- unt srsucht . er heben uns

-

- nstes KohlenquSLrstoffgzmiach sein kenn,

decurch ubcr die Huuptsortyn Lo10 o "uennblicklich v;rfﬁg-
bexen Phraf*ingetgchr oricnticrt und durch anﬂlytisohun

. Vergleich davon iiborzeugt, wic violf&ltig - insbcsond»xu

in struktureller Hinsicht - oin els Festparafiin bezelch-



-.w.t’--

- f]B.Ag_alvung yon P& i T
= ) Einfluss_ﬁaa_dlgeh ltcs £ . o :q,r

f{; Beim Studium dumepaltunssr uktion“n@hm neben denAnsu

hinzubekommenen Srkenntaiesen ﬂ%er die ohemische Strukr

 tor oines Percffing, dessen dlgehelt einen ‘breston Rewm |
" oin, da der Olgahelt nieht nur dic Spa 1tung s1s @lche,
gondern auch dic Spaltprodukte staxk becinflusso Tn

' J‘Reihenuntersuchungen hoben wir die Eignung der In Whe.

- enfellenden Getsche in Abhingigkeit von ihrem 015€he1» o
. untersucht, 1nspesondere hehen wir gepruft, wic sich
 8lhaltige. Paraffingetsche cus edelesnusicrien Olen,.

- d.h. also Getsche mit Jomatenfreien 61en, bet der

Spsltung verheltcn.

_Wir gt lltun fest, d~ss 6lh91tigu Gatscho cus edelcg
pusierten 0len, trotzdem sie aromstenfrel sind, bei der
Speltung und bczuglich der Quclitat der Spcltprodukte
"sich ungiinstig verhalten, weil dey in don Olen immer
 poch vorhzndcne Gehnlt.cn Nephthenen die Speltung ebenso
~ ungiinstig bucinflusst wie dic Arometen. Ein fiir die |
-8pultung wirklich gut gecigncter Gatsch setzt stets

weitgchende, pdur noch besacr ‘yollige Olfreiheit voraus.\ )

"Iu susfihrlichen Untoyeuchungen konnten wir weiter 3¢i-
gen, d g5 auch dag Hol.~Gewicht des Ansganbsparaffina

- von grossar s deutung {st und dess mit steigendem Mol.«

Gewioht dcs AnSgsnssgatsches eaoch die Vigkositét der
 dprnus hergesltellten Synthesedle ensteigt. Die Harkunft.
Zusemmengetzung und der Gehelt an Ringkohlenwaseerstof-'
‘fen beeinflusst diess Regel nicht. Der technisch eine
setzberen Hihe des Mol.-Gewichtes des Ausgangaparaffins
‘WWSindwjedoéh durch. desaen mit stcigendem uol.—csliehx =

~zunchmonden Sicdapunkt von Seiten der Vordampfberkeit
beatimmte Grenzen gesetzt. ,

| i N

© 2) Einfluss dex Strukter | B
Neben dem Mol.nGewicht gpiclt cuch die chemische Struk-
- tur suf die Vbrganéc bel der Spaltung und die Qualitdt

derx erhaltunen Splltdestillete aine- ausschlaggebendewmﬂmw;
Rolle. Nachdem es uns nnnmuhr mbglich 1st, P;raffin-

\ » ! b

N .



A}7§zu studieren.’ .

A Einfluss aer gpeltbediggggg_, '*tﬁ';f‘ ‘3 "”“”?*2 W
;Beob chtunsen des Betrzebes verqnlassten uns, den Einflus
'_-verschiedencr Spultbadingungen bei dem flir uns infrege [_»

_ kommendun Aussangsmateri 1 besonders eingghund 2u studiu—

- ren. In auSgieblgen Vcrsuchsreihen in unserer semitechni-
‘schen Anlage. dic os gestrtten, fiir die Praxis b;auchbare L
Tendenzen ‘herguszuschalen, fgqgen,wir. . , o
'I. An drei verschicdencn Getschem, dic sich in inrer Zusom~

| "mcnsctzung beatiglich Kormal-Pureffinen, Iso-Pereffinen
- und Ringparaffinen, sowie Aromoten unturschieden. wuxde

| gepruft; Ta) Einflusa dur Spulttempuratur
' B) Einfiuss dér Vorwellzeit
C) BEinfluss dex qukstundsmenge

-aﬁf Ausbeute, Qualitat und Polymerisationsfahigkeit der
.Spaltdestillgte, sowlc dle Qualitit der dercus crhelte-
nen - Pohymerisatu;‘w1r heben grundaatzlich gefunden:

wu A) (Einfluss der Spelitempiratur) |
Eine Erhdhung der Spwltt.mplratur bewirkt:

bsim Speltvorgeng

1, einec Umsatzsteligcrung pro Durchgang durch die
Spaltzone

2. Einen Riockgsng dex Spbltdestillatausbeute
3. Lina dxhﬁhﬂng des Spr ltJ°50nf"1103

- auf dis Que litat der Sp?ltdestillcte _ :
Lo Einu Erhthung der Dichtc des Spcltdestiilatea

. 2. BEinc Erhbhung dox Dienzchl

3e Einen Riickgang im‘Anillnpunkt,

Y
|

‘ d.h. £150 cing standig wachsendc‘Aromatisie-'W”M“*
T runs des Spe 1tdestillabes ' .
. auf die gholitit der synthesetle
' 1. die Viskositat der 0le stolgt

2, das Viskonltatstemperaturverh'ltcn der le
wird sohlechter )w




S ;Tsich s1s Hbersus stark. Dic Ausbeute en spaltde~ o

’  fsti11at gcht zurﬁck. die Quelitat wird sohlechter, ﬂf,;

Y Abhéngigkeit der Zusammensetzung der Aussangs-.lfi'

‘pareffine erfahrcn die obigen 5rundsatzlichen “°j*¢; 

- Erkenntnisse folgeﬂe beaondere Bedeutuns._’v / ~“jfﬁf¥

1. bed vorwie'endAnormalﬁar;frinhgl 159 Auggengg;

. Der. Einfluss dex Sp 1ttempurutur und der'Verweil-"/;J
o zelt” auf den Spsltungsablauf, Qualitat der Sp.lt~,~“
'“dbstillctv und Quwlitat dar Syntheseﬁle ist nur

: gering. \ \ .

2. bed Prreffingcmischcn mit hbhcrcm Gahalt £n
Iso-?.re;iinen ahur Wunig rinngrmigcn Kohlenv.

ncr'Exnfluas dar Spalttcmpfr?tur und Vorweilszeit
v.rstaxkt sloh geg: nub»r vorwiogend normalparmt-; .
- finh~ltigem Ansgangsmgtcriwl. | | ‘

" 3, bei Poreffingemiscion, dic ncben. Normnl-Paraf- -
 finen und Iso~Poraffincn nooh Ring-Poraffine, so-
wig Bcdingt _Gurch einun geringen Olgphclt guch
Aromstin, unth‘lten: , ' |

Dex Einfluss dsxr Sp.ltt»mporutur und dex VurWuil-
 zeit ist wedtous am stéxkstcn. Dex V. I, bewegte

| sich z,B. in Gxonzen zwisohen + 114 und + 55

~ die Viskositét £/50 gwischen 35 und 360,

Zurlegt man uin solchcs hochviskosoa 61 daxoh

- Destillotion, B0 erhhlt man oin Destillct mit
cinem schlechxcren V.I..6ls d3s Ausgwngsﬁl und

' einen Rickstend, der trotz einsr Viskbsitat von
4600 E/50 und 96 E/100 eincn besscren V.I. im

X Vergleich gum Ausgengsdl zcigt. Diossr Rickstend

 givt im U.V. Licht keinu Fluorescens und enxhﬁlt'

dahcr keine Arom*ten. )



S e ”reA‘o”ymerisationsfahigkeit, d_é"Ausbcutan ff~
L bed der Polymorisstion und vor sllem die Qualitat |
'.ff;der ¢rha1tenen Synthesealu zeigt keinerlei Uhter-
ET Schied, der suf eine Varbesserung der Spaltdestil-r”
e lﬂtqu; 1itdt durch Ermshung dc.s Rﬁckstmdaanfalles

- chliesaen lasst. o Cor

/, II. Anhaqd ciner graphisohen Zusammuafaasung der VersuchsG
orgebnisee wird gezelgt, dess cs mbglich ist, 2.B.

- bet Verweilzciten von 4 oder 30 Sekunden die fiir .
o “eine gewﬁnschte dlqnalitat gunstigston Spaltbedingun-'
_gen vorauszusugen. R i

'III.Aufgrund der vorliegenden Btgebnisse ist die Ver-

- -schlechterung der Betrinbscharsen in der Zeit von

~November 1942 bis - Jenuer 1943 heuptsichlich ouf die

- Erhbhung der: Verwcilzeit von 4 cuf 8 Sekundan bel

~ einer Spglttemperatur von 590 - 595° zuruckzufuhren. |
‘Die gering schwankenden Rilokstendsmengen sind euf die
demalige V.I.~Vcrschlechterung ohnc. Einfluss.

| Neb,n den Vuzsuchen in unsur%n Bomltechnischen Anlegen

- verfolgten wir laufend die oinzelnen Betricbschergen durch
cnﬂlytische Kontrolle und Polyuerisctionen der Betrieba-
Spzltdestillatc, Diesc zeitrimbende Versuchserbeit wer
vcrfordcrlich, um unscre Eatwicklungserbeiten mit Erfah-
rungen des Betriehbes in Konteltt zu bringen und den
Bctrieb mit den bel uns £es". xqeltcn Erfqhxungen zZu
unterstiitzen, Dicsc Zusammun rbeit hot sich filr baide ’

Teile cls aussrrordentlich brvucnb“x erwicsen.,',.,,w

4) Einfluss des Siedeverhzltuns
Der grosse Einfluss des Siedevethltons auf die Vardampf-‘
barkeit der Rﬂokstundsmcnge wurdc durch semitechniaehe
,Versuche festgclegt und’ dabei dle Brauchharkeit unserer




Siedeenalyse 'ethom‘;bastdtist."~5;

Bei dar I.G.Forbun wird bekanntlich die Spaltm, von
festen Par ffinen bci niadrigen Temper“tuzen.aber haheren
Vorweilzciten vorganomman. Wir hoben cuch diese MUglich-~f‘
keit semitechnksch eingahend nachgepriift und knnen be- f? g
f stétigen, dass men Bowohl durch Speltung bei niedriger
Tbmperatux und langer Verweilzeit, als ﬂuoh bel: Spaltung |
bei hoher Temperatur und kurzer Vorweilzoit Olefingcmische Ja
erhilt, die zur Pnlymerisutibn zu synthetischen Schmier~
Ivlcn ebenoﬁrtig sind. '

Die 1cufendcn Kontrollen dox, Batriebaspeltunsen duxch
Lrborﬂtoriumspolymerisption, insbesonaere-voh Deurag=
Getachen, bel verschiedunen Temperaturen arsaben:

1) Bei ¥lhcltigen Gatschen stuigt mit Erhahung dor Spalte

~ tempexatur dis Pclymarisetionshktivitat der Spaltdestilla- o
te und die Viskositatsuulausbeute. Der Konradson wird cn«
scheinend schlechtcr. qu ola rman Gctschen werden die .
Uhterschiede 5cringer.v ‘

2) Die Verweilzsit ist in allcn Tomparaturbereichen von
grosgem Einfluss. Hohe‘Verwcilzeitun wirkun vcrschlcchternd
euf don V.I. tind fﬂhren zu siner Anreicherung der ) 100°
siodenden Bext«ndteilo der Spultd agtilletc. '

-3) Anzustreben wire demaach 1m Gesamteffokt hbchatmﬂguv
liche,Temperetux_boi niedriger Vcrweilzeit, bei $lhaltigen
Gatsohéu'untef ‘Abtrennung einer liindestmenge von Rﬁbkétand.

Zur Abrundunt sind e Polymerisrtionsersebniese mit don |
Butriebs-Sp.ltdestilluten 1n der Zeit vom Juli bis Novem-

Erf“hruncen mit 8- und N-Gatachen bcstatigcn.

6) E;gflusg von ﬂpsse;_ggnnk o

Do die 1.6, ohne Wosscrdampfyusciz arbeitet. hebon wir anch
in semlteohnischen.Versuohareihen die Wirkung des Wesger-
wm~wwd.mpfeeweutmdie»SpaltungwinwRichtungwder~rolymeriaa%ionn-WWM
eignung dexr Speltdestillete untersucht, indsm wir einemn

{ ' R K “'.\ | Lo \g:



S G&tsch bei gleieh r Spnlttn

und Verweilzeit ist der Wasaerdamgfiohna ninﬁluss euf_
b daie Analxse und Polymeris tionseigenschuften der spe1t~;~<v*
destillate. sowie auf dia Qualitat dor daraus erhaltenen

Pblymerisete. :  T

G SEaltdestillate I e e S
1) Annlyse Cene T e T L
Besondurcs Intexesse haben wir deox analytisehen Kapn-
- goichnung von SPaltdustillhten"uguwandt, da ‘dic bis-
| hvrigenanrlytischmund physik 1isohen Konngehlen. nioht
ausroiehen, un ey dis Vhrhalten der Spaltdestiilcte
bei der Polymerisétion“ctwas auszuségen. Men ‘8t in.
dieser Bezichung nech wie vor & euf Leboratoriumspoly~
merisationcn unaewiesen, dic Zweyr °ussagcn, wic sich -
“da8 Spaltdustillct bl dax Polymcrisetion verhalt. chex
- nicht xennzeichnen, woxzuf buobschtetc Unt»rsohiede
‘guritckzutithien sind, Des analytische ‘7iel muss ssin,
in é’.pultdestnl tun m’ben Arvomcten und Nx:phthenen such
-Olefi?e neben ni-ﬂlufinun quelitétiv und
mogliehst ouch quantitetiv AV urfusaan. Versuehe, in
diascr Richtung mit der Wetcrmopanelyse weilterzukommen, |
~indem wir:dic Hber 150° sizdenden Anteile suerst hydrier-
ten, um dann nech w@terman den Gehflt &n Kohlenstoff in
srometischer, parsffinischer und nephthenischer Bindung
- festzustcllen, braehten nur teileisen Erfolg. Wir fan~
dens / .
1) Bel der Hydrigrung von Spaltdestillutnn mit uihem
" Nickeclkontekt bei hohem Weasurstoffdruck werden sowohl

bei hober cls asuch bel nicariger R»aktionstumperutur-in e

erster Linic die Ole£1n~Doppelbindungcn abgcsﬁttigt. : “

Die Waascrstoffanlageruns an Naphthene und Aromaten
ist im v@rglqioh hiczrgu nux gering. .



\ “&$9! nnd ubsr,” 'y t

~.dex. untur 150°% siedendeni&ntnile'w bcd
© Wohere Bromgehl = gxsasér‘als aar dar unter
denden Bcstfndteile, ~\~ o

3) Bestimmt man 1n den ubcr 150° siedendon ‘Anteilen einea‘¢‘f
Spaltdestillates dan Kahlgnstoftgehult 1n paraffinischer o
Bindung nach dem.Prinzip der watcrmananalyea. tindet f
_men gwischen tempexetur 'findlieh n_und emgeraturun~' .~
g empfindlichen Spaltdeatillaten praktiaeh Kkeine Uhterachie-f~

" e, Des untersohicdliehe Verholton diesur Ausganasstoffe T
| bui der Polymarisation 1st also nicht auf Hsngenunter- et
T schiede &n Parafrin-Kohlenstoff auxuckzufuhrun. sondern :
_auf deasen;Konstitution sowie suf dic hooh im Spaltde-
s stillat hefindlichen Aromcten und.n~phthcne. -

4) Entfernt nen aus o Spaltd;stillat ale Avosaten
_Qurch soa:Behandlung, 1rd deesen Gehalt. an Kohlonstotr

_in peraffinischer Bindung von z.T, 16,5 % auf 9 % ange- .
reichext.

) Bel der Polymerisation eines aromatenfreien Spalt- )
destillatea bel 95 werden durch cjklisierungsreaktion
8. 3% Rinbkohlenwasserstoffa neu gebildet.

gy nabap mit dam Universioatalahoratorium in
,' Gottingen Versuchsraihen unternommen, indem wir die
B Spaltdestillate und deren Fraktidnen einer Raman-

- gpektral-Analyse unterwarfen. Unsere bisnerigen.Ver-
suohe. schon am Genamtgemisch danach etwas sussggen zu
kannen, brachten nur. Teilerfolg. Wir werden die Versuche
weiter fortsetzen, indem witPeinem Spaltdestillat be~
gtiomte Anteile durech Fraktionierung erst weltgehend o
anxeichern und dann das Spekirum aufnehmen,

Infolge der Wichtigkeit des” ganzen Problema haben o
wir auch das Amsterdemer Laboratorium hezangezogen, wo
versucht wird. ebentalls nach dem Raman-SPthrum. dann
“aber auch durch Oxydation mit Peressigsiuren die verschie-
. denen Olefine aufgrund der "Oxydationazahl" zu unterschei~
W_'_,'_mwden,(siehe dart\ ‘ ‘ S \




a) uac~!1hinpy
~ b) Keuffwenn
. c) Winkler e "T”  h%jfo'
grundlich nachgepruft und fandeu: R | |
‘1) Die HBhe der Brmahl nach obigen Methoaan achwankt

—bei Natur- und Synthesetlén gwis

| ‘tllhiney-Methcde,amfn4edrigston. die*der“Winklor-nethode
am h#chsten liagcn._.” : / |

* Par- n&adrigo wert Hach Mao-Ilhiney ist daraut zurﬁctzu~
- filnren, dass nach dieser Methode nur desaddiexte Brom
erfasst wird, wdhrend die beiden enderen Methodon dle
. ‘Summe von addiertem und substituiertem Brom zum Ausdruck
~ bringen, - | :

2) Die Mac-Ilhin5y~Bromzah1 misg nach der whra Yew. SAN»
Methode durchgefilhrt wexden. Die fiir fette le abge§n~

derte Arbeitsweise versagt bei Natur- und Synthesoblen. =

- 3) Zwischen einem Naturdl (ruméniach) and einam Syntheae-
¥ bevtehen keine Unterschieae in der Bromzkhl, die euf
eine stirkere Erfassung der durch Bromierung erfassbafen
| Doppelbindung bel syntheseblen hinweisen,

i

4) Aufgyund der Versuchsergibnisse erscheint .es rich- '_'
ytig, bei der Sohmier&l-Synthese dle Bromzahl nach M50~
Ilhiney zZu bestimmen.

schen 2,8 - 30, bei Spalt'-"'
" Qestillaten zwischen 122 « 127, wobel die Werte der Mac-

B i

—2)- Entfarnquvder Riggg wgsaerstoffe

" Von der Erkenntnis ausgehend, dass insbesondere die Ring.»

~koh1enwasserstofre in Spaltdestillaten basonders schidi-
. gend.sind, heben wir muns weiterhin mit der En%farnung
~ "solcher Stoffe durch Adsorption an Bleicherda sowie .
~ durch Extraktion beschiftigt. Es beateht ‘kein Zweifel,

N

. .



f;SyntheaeBl extxahierharen Beatandteile.

:Tﬂa) Die hualitét der Extrakte héngx von der iBha der’ Extrak~;

tions~Temperatur ab, Je niedriger dia Extraktlona-?empera-‘*_

tur ist, desto hher ist der Gehelt an Kohlenstoff in
aromatischer BinduW
- kositats-Temparat, rerh eg,

- 3) Dib Extrakte haben aln niodrigeres Molekular-Gewicht

als das Ansgengstl, und gwar iat«der Unterschied umso
lgroascr, je tiefer die Extraktionstumperatur iet' .

' 4) Der Conradson der Bxtraktc liegt w@sentlioh hﬁhar als
| beim unhchandeltan 61,

| :’5) Die uxtzmhierba;on M\ngen 8ind Jc nach der Art des
Iunturuuchten Oles vcrschicdan. ‘ »

6) Die Viskositat dex Extrakta liegt im allgem»inon

~ erheblich Hiber der des unbohandelten Ules. Eine Aus-
 pghme macht das Synthesetl der Rnhrchumie, dassen Ex-
frekte eine niedrigere Viskositat besitzen.

-T) Die erhaltunen Datsn gcstatton‘eincn‘guten“Vergleioh |
gwischen zwel. Syntheaeblun. wic z.B. gwlschon dem Ruhy= -
ohemicdl und dem Whr—Synthcscbl 32943, Diese beiden

‘WUlc zeigen ip den noxmalen: Analysendaton bis-auf- die‘
‘Watcrmananalyse keinen nennenswerton Untcrsohied. Dle, .
Z:xlegung mit 302 zeigt Jedoch, dags e 32943 5%

-fehlen.

A

esto achlechter 1st das‘Vis,v, .



| 8) Die Versuchsreihen warden mit anderen Synthaseslen.,;
o zu gagebcner Zcit fortscaetzt. o e

e

: ”8 unserenVersuche, die Extraktion mit 502 durchzufuhren;l;yf

 infolgu der niedrigen 81edepuﬁkta der SPaltdestillate e
unvermeidbaxe und zum @eil grosse Fehlergzenzen anhafte~ i
“ten, habeh wir auch dieses Problem in Aqstordan bearbein‘g*~

- ten- 1assen. da. lort ‘eine SPezial*Druckapparatnr $ir

solohe Bxtraktion zur Verfiigung ptand. Dort sollen e
* dann auch gloichseitif dle dabei anfallenden extrahier~;ﬂﬁﬂ
ten Ringkohlcnwassurstoffe einsehend untersuoht und o
- auf ihre: Eignung zuy Harstullung von Bstersalzen gepruft '

- werden.

Undere Versuche mit Adsorption an Bleicherde haben er-~ L
gaben, dags man aul don Spaltdestillaten die Ringkohlon-
wassarstoffe 1nfolga deren grésgeren. Adsorptionaaftini- ‘

" 4t entfornen kenn, dass abcr dic dabel auttretenden
Verluste zu sross sind, um das Verfehren ohne waiteres ;
technis¢h aragbar zu machen. Bs misste nooh ein Weg e~ -
fundon Wurden. die adaorbiartun Staffe durch weitere
Spaltung in brguchbare Olvrine ﬁberzufuhrcn.

3) Harzbildugg §2 1tdest111ayg_ -
Es ist bakannt, dass Spaltdestillate nehy oder woniger

_sur Hurzbildung ncigcn. Un U prhfun, in welchem uaase

‘gich in den im Betxiob sowle bel den Laborversuohen an-
gefallenon Spaltdestillaten Farz bildet “und sich demit
dis Pblymeriaationafahigkeit verandert, habun wir ver-
achiedene Spaltéeetillate in Flaschon dem Licht ausge-

Butzt. Es entstenden neben siner Nachdunkolung in allep
.Benzinen nur so geringe Mengen flockiger Ausscheidungeu.

 dass auf deren Analyse vergichtct werden musss:

{



anuase anfallenden Spaltg‘
setzung und 1nsbeaondere'éuoh die Vbrghngu'stx,
~sich bel dor Vbrdichtuns auf huhere ‘Drucke abspielan, n i
dadurch die Grundlagin fiir aic vom ‘Betrich sepiante Sta~ fu e
“pilisation absulaiten, Inibeaondere ‘handclte es sich da-y7”
 rum, deén Gasantall dor Botriebnspaltanlaga dadurch 2un
Gunsten dor 8 paltdﬁstillatauabuutc u vorringern, dass
“dic € 4/ und h8haren Kchlcnwasscrstoffe. ‘sowic ein Toil -
des Propylens verrluasist wurden. Dex Gasanfall wilrde
‘dabel um ca. 25% oder ‘mehY zuxuckgchan. Beziiglich des
Druckcs, der’ erfordcrlich 1at. diosea Ziel 3u crreichcn.'

fandcn wir., , | .
1) Das . Spaltgas onthalt rd. 12 Vbl. ¢ ¢4—Kohlqnwaaaorstoffe

2) Wird das ‘Spaltgas in Gugcnwart cincr dom Anfall ent-

prechundcn M. ngc Speltbonzin komprimicrt, so 18t cin |
Druck 20 - ‘25 Atm. zum L¥sen dur c4~hoh1enwassorstotfe
1n dem Spaltbenzin erforderlich. | D

g) Polxgerigation . : : :
Iit dar Polymerisation der Spaltgase habun wir uns beeohdf-r

tigt als Vorarbeiten, dio oinen Einblick daritber geben
gollton, wic sich dic geplante Einpolymerisiurung stabi-:w
1isicrter Spaltgase varhdlt, wir fandent

1) Ans dem in Mongen von rund 20% dcs einges»tzton Paraf-
!ingatsohea anfallenden Spaltges: ‘konnten im Labor 10%
Spaltdeatillat mit den Siedegrenzon 18 - 137° gewonnen wWare
- den. L

23 Durch die Guwinnnns von 10% das, Gases 218 Sphltbenzin
und gepscn Polymarisation crhiiht sich dic Syntholubaus-

beuto Gm rumd 5% dhs Jetzigun Anfalle und un 1, 5% bozogen
3) Eine Polymurisation acs luichten Spaltbenzius 3emain-
gam mit dom Hauptspaltbenzin ist ohno Andcrung dor jetzi~‘

gen Folyme&iaq&ionsanlauu mdglich, so dags nux fur dls
ewinnnng d:s Bonging .ncue Apparaturcn urfoxdurlioh sind, .

xfaInmdéx;Eraxia~wi:dwaiohwdor Anfall ap dicsen 1eiohten

Spalthenzinch nochwescntlich crhbhen lassen.



4) DuIOh Verdich
lassen sich 50;

5) Eine Verwendung dieser Flussigkeitkzur Polymoriaation i
st in unserer Jetzigen Anlage nicht mﬂglich —da hierzu
Drucke von mindestens 50 Atm. erforderlich sind.

6) Kﬁnnte man alle Glefino, die im Spaltdestillat vorlie—
gen, zur Polymarisation heranziehen, 80 warde sich die |
Syntholubausbeute um 25% erhahen. e |

7) Im Spaltgae sind rd. 20-23 % Kohlenwasserstoffe L
o enthalten, die uber +25° sieden..

8) Diese als ”1eichtes Spaltﬁestillat" bezeichneten
Kohlenwasserstoffe werden uniay den- blichen Bedin-
- gungen polymaxiaiert. Mau erhalt ein hochviskoses
U1, das jedooh einen schlechteren V.I. als tas Syn-
 tholubd aus dem entSprechenden Spultdestillat besitzt. .
. Die Ausbeute an U1 1st geringer cls bei der Polyme- .
. riaation des normelen Spaltdestillatea. B

9) Polymerisiert man- das bei 100 Atm.' als Elﬁssigkeit
f ‘vorliegende Gas, 80 erhglt man . Ole, die im V.I. weit

.~ unter dem Syntholub 11e59n. Der Grund nierfir dirfte

in dem hohen Gehalt an Kthylen, des mit einpolymeria

siert wird, Zu suohan sein,

ZusammentaSsend zeigen also die Versuche, dass men dle -
‘Ausbeute an synthetischem 01 in der Betyiebsanlege wesent~ -
iich verbessern rann, weni men eine geeignete Kondensa~
tion und Stabilisationsanlﬂge zZur Gewinnung der im Gas

noch vorhandenecn flﬁssigen Olerine einschaltet, Es ist

5eplant,~nunmehr imMBetrieb eine Stabilisationsanlage
: einzubauan- o Leewe



Jaltdestillatggﬁ_ Sl
,.;jr ergangenen Berichtsjahx”haben sich die imvBetrieb ,

f;¢anraiiénden Spgltdestillaté__whﬂglich ihre;/Polym” 1aa- ];£j"
© tionsfahigkeit 80 gebessert, dass sie sich mit befriedi-,ka
| genden Ausbeuuen sowohl bei nie@riger als auch bei hoher e
'  Temperatur Zu synthase81 guter Qualitat bei tragbarer

Resktionsdaver: polymerisieren 1zssen. Unsere “Arbeitem
~ konnten deshald weitgehend sut eine sllgemeine Verfeine-';ﬁp

rung der bisherigen Erkenntnisse abgestcllt ‘werden. Vir :

fﬁtn ;merisationfvonfs

" haben uns sunichst eingehend mit den Reektionsvorgingen,

» die sich hei der Polymerisation abspielen und dem EinrluB
- von Ausgangsmaterial, Arbeitsweise usw. auf dieselben '
rbeschaftigt. - _,: o o = ‘

;lrundcatzlich fanden nir:

| 1) Einfluseg von Ausggngsmatggggl, §2~lfbedingungen und "
“"Arbeliewelse ,

’_1. Dde Viskositat eines Synthcseoles wird g
~ &. von dex bei der Spzltung des Auscanbsmaterials snge~
: wandten Spalttumperatur, '

b von dom Molekulargawicnt des Ausgungsmaterials und |

c. von dex bcl der Polymerisation angewandten Alnmini-
- umchloridmenge | ~

stark beeinflusst.

2, Js hbhar die Spalttemperetur gohalten wird, desto
viskosere Spgltpolymeris“te lessen sich aus den
- enfellenden Spaltdestillatﬂn herstellen. Diese Regel
trifft fiir Getschc jeden Molekulcrgcwichts mit hohem
“odor niedrigem Gehalt an Ringkohlenwesscrstoffen zu. B
Die Hohe der Sprlttemperatur ist - mit Ricksicht |
~auf die Destilleteusbeute - durch dic bel stolgen~
— ] Spalttumpbrutur satark zunchmunde Gasbildung
'bcgrcnzt und fur Jedea Aushhngsmcxerial spozifisch.

'3, Die gir Polymerisstion versiondcte Aluminiumchloridmcn-\
. ge. b»binflusst - ingbesondere bei tiefon Tumperaturen -
die‘Viskositat einecs Polymerisates. Dic Starke des
Einflussos ist filr jedes ‘Speltdestillet spezifisch

und trifft hauptscBlich TUr "aktivoﬂ“Sp”ltdasti11at¢M~
.‘z.B. qus ringfvciem Ausg ngsn,tcri 1 au.




v}‘. Dieméusbeuten hindvuterk von dem. Gobelt des Au
: _f,Abn,hme die Gleusbeutu steigt.‘ﬂ[;y(; 3»,
5

Grtaches und die daduroh buddngte Aktivitat der hier a‘ B
aus gewonnaenen Speltduatillate kommt in cinem spontanen

’materials an Ringkohlenwassurstoffen ubhang:lg.‘mitwderan

Dir Einfluss eines un BinskohlcnwaSSuratoffen armen“

- fi?ruiwarden von Reesktiongwirme zum Ausdruck. ‘S0 muss

- men g.B. bed den Spaltdcstillatun £us. ringreichen

* Whr-Gatschen dio fir einc ?olymerisetion bed 95 C. _“'V[_l'

crfordorliche Warmemcng~ durdh Huizung zuruhren,

~ wihrend bci ringfreien Deureg-catschen durch Kﬂhlung
S0 dar. Tumpur turﬁberschuas pbgefihrt werden muss.
~ Auch het tiefor Polymerisationstcmperatur crfordern

. g} Bpaktignsmeohanismus

die Deurag—Spaltdeatillatc ein:. ganz wescntlich int,n-"‘
eivere Kﬁhlung uls dic Kerburger Dcstillate. SRR

i

g) Zerlogung in . cinmelne Stufen.‘
Zur Aufklirung dexr sich bei der Spfltdestillation

"fabepielendan‘Voraéngc heben wir verschicdene Spe lt~j

. 3+ Dex b5l noxm:1ox Polymcrisrtion bukannte viskosi-

dostillate in 2 Stufon polymorisihrt und die" Reinpo-

tlymerisvte dor baiden Stufen mit den cntsprechendcn
: auinpolymerisaten einer Einetufenpolymerisation
verglichcn. Debai erged sichi .

P

. tdtesteigernde Einfluss oiner Seniung der Polymeriseti- 
B onstempur»tnr kommt guch in cincr mit ‘follendexr Tempo-

atuy stetiyg zunghmenden Viskositat “der Reinpolymcri~
gate daxr cinaclngn Stufen zum Ausdruck.

2. Bgi einer erneuten Polymurieation des in der
arston Stufc nicht cingesetzton Speltdestillates

“wurde prektisoh kein §ludge gebildet. Das Pehlon~ |

. von Vcrbindungen, die gur Sludgubilduns neigen,

. soheint mit dem nigdrigen Konredsontest dexr Polyme-

riagte dér swoiten Stufe 1m‘2uaammenhang 20 etehon.

vy

5. Stcts beobachtot man otnen wes.ntlichen Viskositatar

—w«wmmhhte:sohiddwzwischénwdenmag1npglyn&xiaajgnmdexngaingwmﬂm

~ pnd der sweilsn Sgufe im Verglaich zu dem Reinpoly-

[ B I



)5"

meriset 61ner einstutigen Polymerisction. Des ?olyna:1—§ ¢,

sat der crston Stufe kann, 1n‘Abh¢ngigxeit der ohem.

- struktir cincs Spultdastill tes, - dilner odor dick-,iﬁj‘}~
flﬁssiger srin. Bed der Mohrzbhl Qer Spsltdeatillatc\ |
erhalt nen in der crsten stufc zahflﬁasigcre 0le, 8O~
dnss mon 218 RQSbl annohmon dsrf, dass gunachst dia -
rarktionsféhigatan Komponenten sioh zu lengketsizon

'\,_und domid hochviakoacn Polymerisetcn aufbauen und deas

dz0n di- wuniger reaktionsféhigen Antuile folgen diec

pur zZu kﬁrzercn Ketten und somit AV dunnviakoearen :

blen polymurisierbar sind. Die rolymcrisa ion des o

& Die Konradsonbildpar sind stark von der Stxnktur  '_ \
‘des Spaltdestillatea abhangig und finden sich in dexr
‘Regal 1n dev srsten Stufe.

5. Dexr Volo der uxsten Stufe licgt stote etwas niedri— -
gar 218 vel einer Einstufenpolymerisation. don h¥ch-
stun'V.I. welst stuts die zwelte Stufc tuf, - :

6. Bs 1st mbglich, den Siudge der urstun Stufe voll-
wertig zux Polymorisbtion der zwcitun Stufe einzusct-
Zul,

T4 Durch Kontaktraffinetion wird dis Polymarisations~
fahigkcit des in der crsiun stufc nicht cingesatzten
Sp ltdfstilletus nicht bueintrachtigt. |

..........

8, Ubcxr dic Endviskositat cinur Aufmischung der stufen-
Weise grhsltynvn Reinpolymeris:te im Vorgleich su einem

| Einstufen-Ruinpolymexia a4, cbenso Hber die erziclbare
--------- Viskosititshthe noeh der cincn odex ~nderen.Axbeita-

weiee kbnnun noch keine bindenden Augsegon gemocht
werdeny Diesc Frage 601l durch semitachnisohe und

_ Bctriubsvareuchu g‘klart werden

Unsere biaherige Deutang des Remktionsmeohunismus
“peaben wir durch clektronentheoretische Auffassung

"_des Recktionsbildes erwsitecrt.



/ ’en' tiefa ' Sp.. : : .
‘;)was wir bukanntlich auf uine Baschleunigung derﬂ_,jfp;“[?"

f'ainéehend studiart una\habon auoh die Vbrsﬁnge bei sehr
 tiafen Tumperaturen 51 einbezos»n. Dabei haben wir ga»

funden:

1. D:La V1skositat5hdh° einc,a Polymeria t(’:& 13’6 von der

:
i,

”?olymerisationstcmperutux und ey chvmischen Zusammcn-'

setsung des Spnltdcstillates ebhiingig und nlmmt grunde-

filhrt. Untcrschreitet men diege &umperatur, tritt eine
Kummung das 5esamten rblymerisationsablrufes oin, der
sundchst in der sur Anspolymerisaticn arforderlichen |

1Hngeren Rcaktionszait zum.Ansdruck kommt.vj.‘

ﬂbic Beobschtuns. dass debei auch die Viskositdt der

_ Pblymcriaata geringer wird, ‘1#sst don Schluss zu, dass
| in erster Linie die zum Aufbeu léngerer Ketton fithrende
1 g‘Polymerisations-Reaktionaphsae gehemnt wird, untor ent-
. gpruchonder Beschlounigung der Entektiviorungsphese,

Zu tiefe Polymurisatiouﬂtempezatuxch wirken in dleser

3¥% Bezichung elso - abgeschen von der starken Verztigerung |
; " der Recktionsgoschwindigkelt - dhnlich wie hohe Polyme-
3.\;riaationatumper turen,

] 2. Dic Polymexiaationsgeschwindigkcit lst ebunfalla von
|- dcr ohemisohen Zuscnmensetzung cinss Speltcestillates cb-
hingig, geht grundsatzlich mit Senkung dcr Polymsrisetl-

anstomporatux zurilek und kenn mur v&lligen—Auepolymeri-

 @itslich mit Senkung der Pemperetur u, Fir jodes peltde-
'stillax existiort Jodoch unter Buruoksichtiguns obiger
VbrauSSutzungen oins verechicden 1icgende wntcre Tompe-
rzturgrenge, die zu hiichstviekosen RwaktionSproduhtcn o

: e

.sicrung bis zu 38 Stunden butzogon.

B 5 Auch die Polymerisationscusbouten richten eich sanz

nach doy chumischen ZuSﬁmmensetzung sines Sps 1taestilla-

. tes und gnhan bel Unturachreitung dcx Optinkleu untey-
| sten Tcmper.turgrenze zuriick.

b

e’



' ;r1s9tion. o

954- A“f dic ullgemcinan anlytischun HerkmMIe dus Endpro- fVQfé
Auktes 13“ die. Senk“ns der POlJmcrisationstcmpur tur ohne
:”*lEinf1“3°' ?1‘,;;f.» e : SRl B ke

”iwazdglich d(r VOrgunge bei sehr hohen Polymurisetions-  ‘” ””

ndcn Erfahrungen bel dor Aluminiumchloriddnamptpolyme-:;g'

G Einflusa dex Aluminiumchloridmcqg_

~ Purch dlo engewendte Aluniniunchloridmenge kenn men,

“Ainabnsonderc bei ticfer Temperatur, ‘nicHt nuy die Viako-
sitit, sondcrn auch dle. Rerktionsdrugr und Qualit&t der
Rerktionsprodukte wisentlich beeinflussen.

' Wir hebon such in dlesem Jehro bed sllen Polymerisetionen,-'
 dic wir durchfilhrten, den Einfluss verschiedcner Alumini-
,umchloridmvngen besondors beobschtet und ermeut festgo-
.8tcllt, dass die Stirke dieses Einflusses: von der Zusem-
7-"mensctzung dos Spsltdestilletes abhangig und daher fir
 Jedes 8pg1td¢atillrt sposifisch ist.

‘s Aktivierggg_der Po;x__xisetion

Den Polymezisationsablaut kann man durdh Aktivatoren,

"‘12.3. 1. Qurch gasfrmige Salzsture
",stark beeinflussen, Dabel fanden wir:

-1 Die bel der Polymeriaation eingeleitete Chlorwasser-'

stoffmenge beeinflusst, wenn hei tiefer Temperatur poly~

~ merisiert wird, in sterkem Messe die Polxmerisations~
g dauer und die Viskositdt des SynLheseoles. ‘

2. Viel Chlorwasserstoff ery bt zwar kurse Polymerisa-
tionszeiten aber niedrigvislose Ule, w wenig Chlorwassex-

stoff. erforaerx lenge Polymerisationszeiten und exgibt

" hochviskose Ule. .Bei den fir'die Praxls in Frage kom=—

menden Chlorwasserstoffmengen ist der Einfluss der

f thorwasaerstoffmenge auf dle Viskositat grdsaer als _
auf die Polymerisationszeit. Es gibt daher fir eine vore

geschriebene Polymeriuationsdauer ein _gjimum an Chlor-

‘waasexstoff, un ein miglichst hochviskoses 81 zu erzielenQ'

! - L N



3. Die Zubnbe der Chlorwasueratoife so&lte wahzeud der
o Aluminlumohlo:. idei },c un{_, g 013_,&!1 S A J i

' f,4. ine Jo- “Lanvluﬂ cex upcluosahillate mit chlorqu-fﬁ'::“
serstoff bPhl:kt zxar eine sterke A?tivib*uug des Bengins, "
: vezhinrcru ubSl die Bildunb aoc“viskover Ole. g

Ncuazalnge haban air Salzoaure
. 2s Quxch Cnlor
‘exaetzt uné fansea dabei.

1. Trsetzt man bei der Polymeriaation von Spaltdestilla~
~ ten das HCL durch Cls,- nimut die Viskositdt dex Polymeri-
sate bei hoher uné nieariuer POIymerisationstempPratur
erheblich zu. SRR ’

- Analog zgu den bzkpantnissen mit HCl, beht bei Anven-
dung von viel 01 (z¢,, 0 Bp) egenuber venlg Cl (z.B.
‘0 lf) die Vibhositat dex Polvme isate zu;uck.

, 3. Des zube tzte 012 geht iw Verlouf dex Polymezisation ; ~
~ 3n HC1 dbexr und entweicht als solcaeo. | | ' |

4, Bei AnxcndunL niedxigex Gly=eng en entapxicht die
‘Qualitit der ule ¢enen, Gie men bel Anwen ¢ung von HCL
erhdlt. Bei Llosben Cl,-iengen macht die fefrinstien’

‘dex Polyn: ;io&tp chwi*lib ‘eiten, die Farbe der sie

. 4st schlechter, dcx Conrcdsontect noker, ein geringer
i“m012~6nhalt bleibt izm Ul. Dis hohere spezi;xbche Gewicht
der Ule velst suf sterke CﬂlOlGinMiInun“ hin. _
Da bei Anwenéung grissarer C1,~iengan gemiss punkd 2
difnnexs ol cntuuag n, sind [riissere Cla-xenuen nlcht
zu empfenlen. o

\
l

5. Die PDl\mP!i ationszeitru sida stuas langer-als
bel G.r Anpencung von HCl, was wobl zum fail euf die
weltycusndere Polymerisation wud ¢ie aeait vvrbundene
- hohere Viskositit dex 51c zurickzufuhren ist, Sie ist.

‘Jedooh bedeutend kleinﬂr alu wenn men ohne Haloaenzuoatz
~ eYbeitet.

. . ) . v B
Das Verfahren ist sup Petent angemeldet (slehe Anlege 1).

(...



: ’ 1nsbesond»re fdr die Polymerisationsgaschwindigkeit,

mdoliohst innig gAM gestal , et ’ -
“achtat werden muss, dess bei zu intensiven Rithren der

sebildate Sludge nicht 50 dispergiert wird, dngs er’ sicn ,f«”f

nicht uehr absetzt - igt filr den Polymerisationsablauf, FRa

von grossem Einfluss. Wir ‘haben deshalb dnsbeégondere -

" fiir Véfsuchepolymerisationen die gﬁnstigsten Arbeitsbe~

dingungen experimentell ermittelt wnd zur Sicherstellunﬁ
der Reproduaierbdhrksit unsnrer—gesamten ‘Laborversuche ;
eing fir ein bestimmtes Rnhrwcrk goltenda Rﬁhrgeschwin— R

digkeit festgelegt, \

Im Betried ist dieses Optimnm an: Duxchmischung aus tech-‘ L
~ nischen Grilnden: nisht ¢ xreichbar, 60 dass die dort beob- -
achtete 1sngere. Ragktionaaauar #um Tedl auf ade enxspreo
chend sohleahtere Durchmischung zﬁruokzuruhren i6t,
mgigluminiumqploria-namggnelzmerisat1on |

‘Wir hebon;im vorigen Berieh¥sjehy buroits angcdéutet, dass
Vorsuohe leuten mit dem 2icl, dem Spaltdcstillat dss
Aluminiumchlorid in Dampfform zuzuflihren, wodurch dessan
feinste Vertellung gewihrlcistet ware. Unsere Untersu-
¢hungen ibor die Kontaktwirkung von dempffbrmigen Aluml~
niumchlorid sind inzwischen abgeschlosscn und die Ver-
suchsergobnisss mit solchen vvrslichcn, dic men erhdlt,
wenn men Gle Polymerisation mit pulvvrformigem techni-
schum oder frisch sublimiurtem‘Aluminiumchlorid durch-

finrt, -

Die vursuchsergebnisso sollt;n gluichzuitig zeiacn, ob |
das in Dampfform bi-molekular vorliegunue Aluminiumchlo- ;

i Polymtflsationsfruudigkeit von einsnder sehr verSchiedene

mewgeganﬁqux pulvurtarmigem ‘tochnischem Aluminiumechlorid

rid andere Wirkung zeigt als das polymolekulare feste
Produkt. Als Ausgeng ssmaterial verwondeten wir 3 1n dhrer -

Spaltdcstillate. Dabei haben wir: gufunden: |
1. Die Varwendung von sublimiortom~Aluminiumchlorid

ergibt nux - sowkiﬁtne Vbrteils, dess dic Verwendung von

i _ L



:“ﬁsublimie

éile. Das bimolexula:e dampffﬁrmige Aluminiumchlorid ver-
hdlt ‘aioh boi Polymerisationcn wescntlioh aktiver als

'ﬁ ]fertigt wutden kang, v

rton Alupintunchlorid in der Prexis )

~——das pulverfbrmige, bau. frisch sublimierts ‘Produkt. Die ,Q;ng
Aktivitat ‘komnt in erster Linie-in einer spontaneren, S

4 unter atarker Wérmetsnung verlsutenden Rwaktion Zum Ans-\

| ,druck. Inm Vergleich dum #influss der &empetatur ist die
Aktivititssteigorung suf den Reektiongvorgang jedoch so

"5er1ng.

dess siz sich hezﬂglicb RaaktionSgcschwindigkeit,_”\~{

{“' Einsparung. VOn.Aluminiumchloxid oder Aktivierung Von ,j
| Salzsaure nicht auswirkt. o

" 3. Des dampffirmige Aluminiumahlorid. 15% 1matande. am

Rohpolymnrisat fltissiges ‘hochektive Komplexverbindunsen o
~ gu bilden, dlc sich ‘bei der Polymcrisation ‘wie dampffvr-
niges Aluminiumchlorid VGrhalten. Diesos Problem wird
- noch weiter untorsuoht. : : |

e

¥, Apfaxbeitugg dsr. Seitcnn
1) Sludgetil -

Im Jehre

1941 haben wix boztiglich des bui der 51udge-

zerbutzung anfallcnden s;udgevles folgendes festgcstellt:

’a) Infolge suines niedrigen Flammpunktos muss das Sludgell.
abgotoppt und - falls men €8 raffiniuran will =~ red:stile
1iert werden. Dabal erhdlt man cincn 350° siedend»n Vox-
leauf von o&. 18%, an Schmivrolcn ca. 58% und einen Rﬂck- |
stand von 24%. o |

b) Dox Rﬂckstand auigt herzerti;.n Charakter und ist
prektisch frei von Asphelter. n. -

c) Durch'Sauurung und Erdcbuhandlung*crhalt men klare.

" Raffinatc

d) Ebcns
‘ gl-Desti
—¢Lonim-

¢ von rotbreauncr Farbuno. Einc hontaktraffina—

tion des gesauerten ¢las bringt gcgunﬁber einer Trooken-'_ i
; raffination keine. vOrtbile. ‘

o bringt eine Raffination im G:misch mit Erd- ,[‘;
llatcn keinen besonderen Effekt Eine Raffina- |
Gcmiach~m1$'Synthescdlunmist mﬁglich. 3edoah

fﬁr ui» Praxi° nicht 2u. umpfuhlun.




‘?f{aui»en, dass trutz glﬁicher allg'meiner ‘H i
 ‘f5ain arheblichs r Unterschiod 4n dex. chemischen Konstitu;\x-”»;
ton. bb1h¢r 61¢ besteht. =;f~»;[~:u” S o Sl

Voo den Sludgaﬂlen aus dem Jahre 1941, fir ate die .-
| "obon beschriebenun Eisenschaftgn zutreffen, untersohei- e

~ den sich die im Jahre 1942 angefallenen Ole 1nfolge R

- des zur Spaltung verwondeton bessorcn Ausgangsmate- .

" riels srheblich. Wir mussten uns deshslb nochmals B

eingchend mit dem bel der synthese von Schmi“ralen B

j,anfallcnden Sludgqalrbebchaftigen. :

a) Extraktion | , e
Dabel warce auch Versucht, ob. sich sus dem Sludge durch

sen, Wir fandcn:

1. Durch Benzinextraktion im Ve rhéltnia 115 und 1:10 -

lassyn sich aus dem 31udgeol ca. 44 % 01 extrshicren. Ane-

gtille des extrahierten Oles gehen gleiche Mengen Lusungav
mittzl in-den Rickstand ein, Anstelle von Bongin kann
men auclk den bel Polymsrisation anfallenden banzinara |

| tisen Voxlauf verwendan,

-2, Des Sludgedl enthdlt sovici Aluninivm-Komplexverbine

dungen, die in den Extrakt iiborgehen, dass sich diesel-
ben beim Abdestillieren des Lbsungsmittcls aus dem Ex~
trakt 1n breiig»r Form abschuidun. | :

3 Untcrwirft men das durch Bcnzinextrektion gcwonnené

.....

- unter Bildung eines entspruohanden Vorlaufs - ‘stark
guritckgeht, \

" Extraktion dan Syntheseal 51cichwcrtige ﬁle gcwinnon 1&** o

{

—41- ‘ohnc-vorherige Zurlcgung dioser- KomplexverbinGungen ‘
’anschliessend einor &ontaktraffination, treten in Ge~ .
~ genwart der katalytisch wirkcnden Erdc 8o sterke Zers
. setzungsrccktionen euf, dass dic Ausbaute an Dick$l




4. Durch Zcxlesuns_\ r Koﬂplhfi : ~auhg&ﬁi£fge

Zersetzungsmitteln ‘kpnnen el der;‘nachfolgenden Ko akte- L

ratfination dic Spaltnnssreaktionen ‘stork surtickgedréngt 5

\und die Ansheute an DickBl entspreobend erhahx wexden. - E

5. Ansbeuxemdssig ersibt sich folgcndes Bilds ,—
nurch Zerlegung von Sludge mit Wesser srhdlt wan 7z¢'61
© mit einen V.1, von 99 und einem,xonradson von 2.53. Durch

Bensinoxtrektion wid nachfolgendo Zerlegung der Komplez-

. varbinﬂungen der Extrakta mit geeisnnten Zersataunsamat-

< toln erhiilt nman domgegeniiber 40% cines lee mit einem
V. I.Avon 105 und cinem Konredson von 1,5, zususli¢h 307

U1 mit einemixonradgan’vcn 4 unt cinem V. I« YoR. 80, 4s8 o

‘bei der Zorlegwng deg benzinunlﬁalichen Rﬂckatandea e
fallt. Es ist elso duxch.aanainextraktion mﬁglich. dae
im Sludge enthaltene g1 bezﬁglich.v Lo MUQ*Kogragaon |
gu- fraktionieren. et

61 Dor crzlilte Effakt ist 3edach 0 klein, wn die‘mit'

 “' sinsr Extrektion erforderlichen Anfwendunsen ) rechx-

t

| fartigen.,

) Gewinnunz,von HeiBdampfz gylindersl -
Einen welteren Spillraum nahmen euch Versuche ein, die
‘sich mit der Gewinnung eines Heiedampfzylinderuls von |
besonders gutem Flammpunkt sus Sludgedl baschdftigen,
wie aa bei der 1. G.araxben gewonnen wurde.

Eingehende Versuche ergaben, duss dle hohe Ausbeute an-

Heiadampfaylindervlen bei der I.G. nur deranf guriickzu-

fuhren igt, dess dieselbe technisch noch nicht in der
____ILage ist, den Sludge in so scharfer Weiee von dem Syn-

thesedl zu trennan, wie es uns gelinst. Intolgedeseen

- fallen bel uns £us ‘gludgebl - im Verhdltnis sy I1.G. ~.

nur wesentlich geringero Mengen Heinampfzylinder&l en,
- wobel wir eine entsprechend hihexe Ausbeute an wextvole
\ Ten Flugnotorendlen haben. unterhsltungen mit der I.G.

ﬂhax diesen Punkt bestatigan unsgore Antfassuns. , v




eben

: ;u,erlu ha.'bc,u wir mchmal s die Mds\l 1chlceit on dc !' Sludsen R
| Sorsetung att Wassor wd vorbinaton Tengen studlort

 .Gémﬁindam’mifa§¢K%@©hS@ *§ffdiefgcéhniscﬁan7magiiéhkéi-f
~ ten filr eln solehes Vorgahren studiert und entsprechondc
Pline susgearbeitct, Wir sind hieibei“daVQn_sdggqsapsan,‘-

nobcn dm Sludgetl euch des Alumimiun infom von Alumi- - .

"ﬁ#ﬂﬁhwdrbxy@;wiederzugéwinnen,'dasmalgﬁFu;latafx}fa;L; B
Guami els sogen. %eissruss sjr‘;;’rtvcn&et'\Werdo_xz soll. In | o

dloscy BuZiehung_hpban-Wi/”Fﬁhlungjmit dcr Degussn 218 ¢

Houptherstellor von Wolssruss ruf genommons

G. Beftination von Rohpolymerigeten.

) Eincluss von Aluniniuaohlorid-Kouplexvarbindungen

- Sohr cingohend hebun wir ung im Boriohtsjenr mit dem Vor-
| gdngun bed dor Reffinotien von Synthesoulen.))‘eacha:ttig_t,"
;  die im B.triob neech dom Kontoktverfzhren durchgofihrt -

wixd, Bei nnscren Arbeitan Hbor dic Extreltion von 8Sludge

3 haben wix fostgestollt, dces die Viskositdt der Sludgedl-
. peffincte e.ﬁsscrotdantlich surickgeht, wonn wnn Ges Roh-
i produkt ohne vorherigo gorstdrung der dorin entholionen

| Aluniniunoklorid-Komploxvorbindungen ointy Kontektroffi-

~ pation untorwirft. Dir viskosititsrilokgeong ist ouf ¢ine

E don Aluminiumchlorid abnliche speltondc Wirkung solohir
| Komplaxvgrhind\maen'béi ‘der boi Koatektraffinctionon

""'*’-"-r“engwcmon,-&empcr.s.mx;;(wcf_.'.._,.,A250°) guriickgufiihren.

#ir komton festetcllen, dest sich .hnliche Vorginge such
boi dor Reffinction von Rohpo‘lmgrisatqn‘;\ wenn sia noch
Alumniumchlor1d~Komp'léxvexbindungcn' cnfh’ﬂ‘écn, chapic~
lon und habon d;shé.lb dio Vorgéi.ngé bud der Trocken~.

“ 'und Kontoktraffinctlon von Synthescilen nﬁgppala “ginge~
] —hend studicrts \ ! | |




lohpolymcrisst noch unt £ ,
verbinﬁungcn, 1n manchan Fallen bia 7 100 %[e_ni

,‘ Befreit man dms Rohpolymariset vorhcy von.Aluminiumchloxid* ""
| Komplexvorbindungen, sind bei -incm Vergleich gwischon g

| Trocken- und Kontakt-Erdcbchendlung immer noch orhebliche

~ Unto rschicdc vorhanden, die Jedoch’ WGSbntlich geringorw

| ‘sind im Vorgluich su oinem nioh sorglaliig. neutrelisicr-

ton Ausgﬂngsmatcriel. Dicag Erkunntnia vcranlcsate uns

zu cinom cingohonden studium der dic Sdurc- und Varsui~f?”'
. fungezchl veruxsadhwndcn‘Komplexverbindunaon 1m Rohpoly-
;;‘meriset unﬂ dexen Bntfernnng. WObui wir r.ndcnz

&) In Rohpolymarisnt sind homplcxvsrbindungwn vorhandon. o
d1c sioh vcrschipden schwex, speltcn 1csscn. Ein Tuil sol- -
ohor Verbindungon ldest sich boxcits miv xoltem Wosssr
zerlegen, ein sndexer Tell erfordcrt 1hngerue iQchen mit

. helsaenm Vrbaer, oin welterey T»il schlicselich lisst sich
| orst arch B-hﬂndaln mit alkoholischer Kalilauge in der |

; warme zerlegen. |

: \ A Von dleser Erkenntnis auagehend, haven wir eine Raffie
: aat&onsmathode ausgearbeitet, die ermyglicht, die Polyme-
risate untexr weitgehender Erhaltung dex Viskositit s
raffiniersn. Vorbedingung ist msglichst vollstindige Neu-
‘tralisation des Rohpolymerisates und Erdebehandlung bei
80°. Wir haben diese sogenannte Nass-AufEibeituns Liir

" upsera Daboratoriumsversuche eingefithxt, da nur eine

solche schonende Arbeitsweise iiber die bel der Polymori-

1 ““aaxion’tutsaohlich """ ---- ung- uraprunglioh oraielte. Viskositat ’
' Auskunft gibt. Dex Betrieb hat die Nutzanwendung aus

i unseren Erkenntnissen sezogen, indem = im Gegenaats 2u -
'frither ~ nunmehr das Rphpolymerisat weltgehend neutra- |
‘lisiext wixd. Es emptiehlt sich, fur sukiinftige Anlasen ,

. die Kontaktratfination duroh eine Trockenraffination
. . |




so verbessert.

_ q' fzi Scgyefelsaureonatfinatiog : . ‘ -
Mt der Schwefelsaure-R.tfiuation von $ynthasealen haben o
wir uns vom Standpunkt dex SynthaseUI-Rageneration be-’*L;;;g

'1 fschaftigt. Synthesaule worden in der Praxis ‘bigher nicht
~ Yein sondexn nur im Gemiaeh mit Nntnral-xomponenten ein-

‘;,‘gesetzt. Infolgedasaen empfiehlt es sich, daie anrallen-_*

den, gebreuchten Syntheseﬁle zwecks Regenerierung e
~n§chst mit Schwefelsénxa und Erde zu hehandeln. B

'.;Bei unseren Vcrsuehen haben.wir festgestellt, dasa )
Synthesetle bei dexr Bohandlung mit Schwufclaaure den
gebildeten Saureschlamd 80 gchlecht absutzen, dass
‘deren nachfolgendc Behandlung mit Erde emsscrordent- -
| lioh erschwert wird, Dic Trennung vom Siurcharz gelingt .
 pur bei htherer Temperatur, alle andcren Mothoden, wie
2.8, Fallung durch Zusets von Fillungsmitteln oder
- Zentrifugleren, versagen. Beim Studiva Gor Rageuerigs\
rungsvorginge haben wir uns auch mit dor Einwirkung N
von Sohwefelsaura auf Syntheselile beschattiet -und da-~
 bel festgeatellt. dass fily Synthesetle eine Sohwefel-~
,saureraffination nicht zu empfehlen ist.

H. Rgingolxmerisgg | B

1) Chlorgehalt . | |

Mit dem Chlorgehalt von Syntheseslen heben wir uns einw .
~ gehend. bdschaftigt, insbesondexre um zu klaren, ob deren
Spaltneigung mit Bleicherde bei 250°etwa auf nooh sehr
 geringe Mengen Chlor, das vielleieht inform von Alumini- .

o umchlorid-romplexverbindunben vorliegt, zurﬁckzufﬂhren ist.‘
|

. Die guautitutive Brfassuns von ‘Chlor in Syntheseblen er~
wies gich experimenteli als ‘ausserordentlich ‘schwiexig,
Gemeinschaftlich mit dem analytischen Laboratorium dor
_Universitat in Miinchen, hoffen wir nunmehr eine Mode in
‘der Hand su haben, die es gestattet, aller'geringsto |
‘ chlormengen 1n Syntheseﬂlen einwandfrei quantitativ zu

bestimmen.



2 theaeaun, die durch e

Im Zuaammenhans mit obigenlkrbeitpn hahla.wir auch eino

~ grosse Angehl von Synxhnaoalon vos dritten Firmen -
- (1.6, uné Bnhruhemiol untersach& und davei ftotsostollt. |
.'aass geraﬁe diaae 510 besonders hoho chlormensca cnxhal-:;\,ﬂ

Cten,

ZuaammehfaBQend’f&ﬂgﬁw'””a“”“f5*&wm

A1013 arhalteh-wuxden, .
behandlung &us solchen {03}
rolsendees | g

l;fbei der Kont; trdftinaiton

1. Tnsere SJnthaseule. aowie die*ebenfalls auroh Polymari-

sation mit AlCLy ;e¥haltenes Synt

g ;ae&le der I.Gblnn@
Rnhxchemio sind ch;orhaft-j» -

2, Das chlor 18t durch die Beilsteinptobo nicht nachwci;u
0 it Wasser, Alkali bew.

bay und lisst 8fch auzeh Kachi

 alkoholischey Leuge nickt entfernen, ist jedock’ themiacn’ |

und katalytlsoh abapaltbar. o

o

3. Eine thermische Ablpaltung erzielt min durch Erhit- |
‘zen der Ule aut iber 150°, Dabei verhalten sich die ver-

schiedenen Ule unterschiedlich. Das Whr-Syntholub it mit

Abgtand am stabilsten und geigt eret bei 250 eine unter
den anbewandten Versuchsbedingunsen eben nachweisbare

Chloruasaerstoftenxwicklung, wahrend die beiden I.G.0le

bereits vei 150° eine erheblioh grussere NOnge HBL gb~
~ 'spalten. Von den 1.G.4len entwickelt wiedorum das Athys
lentl rund die 'zehnfache Menge HCL wie das §S 1106.-
Uberschreitet men bei diesen Erhitzen die Temporatux |
von 300 nicht, 80 bloibt die Viskositdt dex Ule eg-

P o Pt 4T A




~ in wegentlich stirkeren Magse dadurch, dass man das 1,

-m«12¢wD1e‘grunawrluoreaoenamdeamﬁlaaﬂnaohwden,

’5’:-325221—29 °'f°18* ate Abﬂvaltunz yon chlofwasaerstoft f‘7

wie z.B. bel der Kontsktraffination mit Erde erhitst.
~ Gleichzeitisg tritt hiarbei sber bexeits- im eggexa tur- -
: ereich 1 Owbia_H‘ ‘ ein.ggeksaqg g ‘Viskoaitat ein.\{ L

vG. Die Starke dieses‘Viskosithtsrﬁckgaan whchst mit stei- o
'_'_gnnder Temperatur, Erdemenge und Binwirkungszeit, bei ,
~ extremer Bedingung, 2.B. 12stiindigen Erhitzen vei 250°

mit A% Exdesusats einkt die Jiskositaf des Syntholubs .

- yon 45 E/SO auf 3 E/50. L o

7. Die Qualitat der Bleicherde 15t von untergeordneter
Bedeutung, wenn auch die zurzeit im Betrieb verwendete
SH-Erde die hvchste katalytische ﬂirksamkeit besitzt.

8, Glithon dex Erde setzt den ratalytischen Effekt herah. |

“9. Im Rohpolymerisat kannon wir folgende Chlorverbindun~-
- gen unterscheidena : !
a) mit Vasser bei 90° zevsetabar

©.b) m13 ﬂ&kohplischer Kalilauge bel
g zersetz ar

T o) beim Erhitzen auf 260° zersetzbar

d) beim Erhitzen auf 250° erst nach
Zugabe von Brde zeraetzbar.,

!

10. Der Brdeeintlues bewirkt, dass Jede Kontaktraftination
eine Hcl-Entw;cklun@, einen Visrosititsrﬁckgang und eine
- Auaboutevarminderung an Syntholud ergibt,

11. Durch eine Vbrbehandlung des Bohpolymerisatae mit 4
Wasser oder Neutralisgtionsmitteln kamn die’ HCL-Entwick~
lung und der Viskositdtsrilokgang wohl verhindert nber o

\

nicht auggeschaltet werden. I

fination wird umso stirker je mehr das 01 bel der Bahand~
. gespalten wizd. . | | ,



'ahsaspalté'n. Zur Schﬁ.,ﬁ 5
" Konzentration in GegeﬁWAri
dnxchgefﬂhxt werden.**f

v 14. Wixd anechliessenﬁ a1t Ezﬁa hai BQ° ratfiniextn 86

N rh&lt men Synthesctle, éie einen hBheren chlurgehalt upd

B eine schlechtere Farbe als uach dex Kontaktrarrination ‘

- _besitzeu. Wedtere Qualitﬁxaunterachiade sind sufgrund

,:dar laboranalyaun pis jetzt nicht su- erkepnen geweaen..%

‘- ifbey den Binfluse auf das motoriaehe Verbalten 1aufen '
‘zurzcit Motorenvexguche.‘

g) Zusammeneetf. S o
Un unsecre Iwnnmniase ubur dse Zusammensetauns und Quali- o

” v~tdtsbestimmnn5 von.Reinpolymctisaten du orweltern, haven

 wir dle ohromatographische Anglysé herangcsogen {siche dort);
* pach der 08 ums ;eleng, gynthosctle gemdss iprey Struktur
 'in eingelne X omponenze auizntuilen und dadurch Synthesetle
- yersohiedansy Horkunft analytisch zu unterscheiden, Wir -
" poffen, in Zukunft durch Onormatographie such uinen.Ein-
“plick in Einzclheiten des Roaktionamechaniamusses bei
der Polymvriaation #u bekomnen |

3) lotorischoe Verhalten .

s e - 0B L0 SN

" Binen brciten Raum nahm auch dic gemeinsam mit ZMP VOrge-_

. nommene moorischo: Priifung von Synthesclen, die nach ver- -

: _sohiledenen Arbecitswelsen gemitechnisch hergestellt waren,
oin, Uber die Ergsbnissa diescr Versuche wird ausfihrlich
in den Ni*d~rsohriften des motoranprafstandes berichteto

|

I

4)'Viskosit§§sing§§‘_m | : e =
pezilglich dex Bocinflussung dos Viskositdtsindexes von
T gynthesctlen -und- inshesondcrs geincy verschiedench Bo-
| r~chnun&smbglichkuiten,derun Fuhlazbrenze, erforderliohen e
‘voxaussctzunﬁan bsi Messungsn, Verhalten bel Konnantrs~=‘< |
 ¢iom der Jlo und reim Hisohen mit Mincraldlcn wurde -

 gefnnden: - : | B
\ LY . . ‘ ,'\‘ .

A




". 3 Die Fehlergrenze bei der ViSkmsitatsoaatimmwr

&-Davis o ,xﬂuethodcn, denan diese Taballcn(uusf th,

de lie en, wio z.B. den‘Viakokalkulator oder das

Luftwafrbnblaxt, 80 darf die Viskositat des Olesgﬁﬁig

1 6 m/ioo nichx untcrschraiten. Ll

2. Die won Dean & Davis 1940 aufgestcllten nuucn Zah—\
1entafeln erweitern die untere Viskositatsgrcnza
‘eines Oles zur Destimmung des Viskositatsinuoxc:
‘auf. 1 2 E/ioo. | o b

tragt 3V2 Einh»iten. B

+ ' npicht. Beide . 0le zelgen bel der Konzentration kcino ;

- tration S -

1. Wird der Bodanruckstand A LonZentriert, 80 Ver-
_schléchtert sich der Vis&ositatsindux aufgrund der
Vo:dﬂnnungsviskositat mit Gasdl und Bunzin solanbu,
bis -alles Benzin baw. Gas3l abdestilliert. ist.
Dassclbe tritt ein. wenn man ¢in 61 mit GasBl ver-

ditant. B8 erfolgt ein Anstieg in Viskositatsindex. .

2. Sind die Erschuinungen der Verdunnungsviskositat
ausgesohaltet, S0 kann man Syn&heseﬁlc auf verschie-
dene Viskesitdten ohne eranderung -des Viskositats-

indexes konz»ntrieren.

3, Fs 1st hierbui gl ichbultig, ob die Syntheseﬁla aus
Ostmarkgatschen mit hclem (druissig,prozentigen) od.,r
geringr.m (eiabcnprozcntigen) Blgohelt bzw. aus 81~
frelem rumdnisehon Peiefiin stammen, oder ob -
Athylen bzw, die Paraffinmischung der I.G. als
AnsbangSmatnriaM verw.ndet wurdu. *

L

e e

T N e T S B R

posy

.

4. Ein Unterscniud bei dcx Konzcntvation eincs "guten"

Synthesubles, d.h. cincsUles mit hohem Viskositats-
indax und ¢ 1nes vgehlechten! Syntheseﬁles, d. h. o
einns §les mit nisdrigam Visk051tatsindex busteht

Viakogitatsinnexdndbrung. ~' ——— o

e e SR b e RSy
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. 2. Vlard:eu Synthaaeﬁle verschiedem;: Haxkhuit selbst o
. gehr hoch konzemtriert, so seigen auch diese Konw

gontrate in Misch\mg mit dex M&namlﬂlkom;omnta :
Engadl «

« gepaw 50 wio dasentsprachande Ausgl ng
~don g).eichen Viakvsitétsm&ax; |

T
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im Vorjahre gu : ' i: .
Jehre suoh die Zeregnnaeanlasen auf Whr. 1n Betrieb |
~ genommen und komnten damit die zurzeit allerdings nur‘
,verhﬂltnismﬁssig seringen Mengen von Saureharz darin ‘

| .aufarbeiten. TR | R

,;Unsere Bestrebunben, die autt“aaurehaltisen s&uxaharlﬁ

/terung in dpr ZuSamma '

= & Cle, Krotéla‘ o Gaaansatz zu rrﬁheron Jahran. in

‘ denen dicse Sauretoera als listiges ﬁebenprodukt unter

| Kosténaufwand mit den Abwdssern vernichtet wurden, haben
gich dise darzeitigen Vetwertungsdsgliohkbiten so glinstig
“entwigkelt, dass nicht genligend grosse Aufarbhitungaan- |

lagen, deren Kapazitat bisher lediglich auf die als
Helizstoff einsetzbaren Mengen abgestollt way, zur Ver-
fiigung stenen, Um die nachfolgend beschriebenen inter-

egsanten Vbrwertungbmdgliohkeiten fir sulfosdurehaltige

“Produkte unserer Abfallsduren femeinsam mit der Fixma

‘ stookhauSen sofort auazuaohUpren, haben wir « da Neuan-
- legen heute nicht schnell genug erstellt werden kannen -
uns deshalb entschlossen, vorhandene. Anlaben bel der

Firma Albrecht & Co bchelfsmdssis filr die Zerlesung der

‘dergeit in Wgr. mnooh verfugbaren ‘Saureteermengen herzu~

?;~, richten und die Aufarbeitung der doxt gewonnenen Pro-
‘dukte Yei dex Firmg Conmena in Hambuxg im Lohn vornehn |

men Zn 1assen.

{



Daes salang. durcn Kauz von Extrakten von dritten Firmen
: Q&n Bedcrt aicherzu“tﬂllan. tritt“die Harat‘ Y dleher .
| rrodﬁkte sus Abfal: ju‘zursait 80 Langei , den ninter~f
~ grund, dis sp“jﬂgrf;., ;Extmakten nicht hofriedbuxe Ver=
- wortungsmublichkeiten dle 1mmerh1u koatsyieligo Produkti-
. on rechtfertigen,  ,[”1

Der durch frithere Arbeiten 5eschaffene Besitzstand un
Patanten fir den Einsatz von Seitenprodukten der- ulne-
ralalindustrie auf den Gumnigebiet konnte zur. weiteran
- Sicherstellung ungerer bieherigen Peaitton und gur Abwei-
. dang von ‘Bipbriichen Dritter erweitert werden. Insgesamt
- heben sich unsere Arbeiten fiir bereits erschlossene Ab-
. sattgebiete (Guami, Kitt, Dyuckfarben, Taxtﬁhilteatofre .
i _usw.) be:rieaigend entwickelt. R '

Neu: hihzu kan dha.Studium der Extrakte unserer ‘heuen
Benzil 802~Exmrakt10nnan1age. ‘um auch den Einsatz dieser .
Stoffe) die in Kilrde 1n grossen Mengen anfallen werdan,
cicheraustbllen.

Dle Extraktionaanlagen fuy gebrauchte Bléicherden sind mun
alle in Betried, arbeiten surriedenstelland und erfordern
kelne gusdtzliche Arbeit.: Nen hinzu kam die Extraktion
gebrauchier Bleicharde, die bei dor Raffination von .
Synthesetlen anfhllt. diaxnunmahr euch im Betrieb durchgop“]s
fiihrt Wi!'dn , ' : ‘

ot e S
e PO

K

Unsere Bestrehungén;vdie gebrauohfe Bleicherde zZu regqne-

%f well die Fertigstellung Goxr vezsuchs-Groasanlagq durch
undere dringendere Betrichsaufgaben in den Hintergrund -
] ‘treten musgte. Wir habden vorsorglich diese Arbeiten auch

| in Betried dadurch weitergefilhrt, dass wir bel der Raffi-
| nation der versohiedenartigﬂn Yle, die wir heute verar-
%eitenr»dembisher—«benutzten Kalkﬁurch~m0n1&~ersett-

e R A N R




MWBarlin. wﬁia'dié:e Einsatzmbglichkeit fur gebtauohte -
:;‘Bleicherde punmehy gameinsam mit dey Kantaohuk-Gese11~
- gchaft in Beiziabsanamaese Aurchgetﬁhrt. o ’ |

Neben den Seitenprodukten, die bei. der‘Verarbeitung von
| Neturdlen enfallen, haben wir uns selbstvergtindlich
L such mit solchen Produkten der Synthese DoschEftigt.

?' Uver die verwertung Qux gasfbinl_on und 8ligen Produkte
- haben wir unter Synthese bereits berichtet. w1r baben -
- rid anfallende Aluminium-Hydroxyd als aobonannten Weisa~ 5
4 ‘zuss weiter su verwerton, Dieae fioch lanfenden Untersu~
| chungon vearbuiten wir teilweise gemeinsam mit dex

L Pirma negutsa, Frankfurt a.u.‘




umknie Dﬁsenvyxbre, ung aif‘ng. -
~',digend, abg@sehén von appgxatiVbn.uangelu, ase sich weread

lief im Berichtﬁjahr~ e

dos. Kr&hges infalgé Fehlons seaigneter Appuxaturmatériaiilu i

nicht vnrmeidon liessen;
"Betxiebaeinsamz gaf&rdoﬁt.
falls dexr Abtallsﬁuxan.kvnn

durch unsezre Mitazrbeit wurde Qer
Intolge ungleichméosigen An-

'~héstimmte Spitzen nicht als
'Keizstoff anSgenutzt werden, ¥

-dlese Mengan, die spazi-"

‘ellen Verwertungsswecken %ugefahrt werden sollen, wird
gurzeit bel dex- Fizma.Alhrachx & Cos oine behelfamdssiga

Aufarbeitungsanlage‘erriehtet.‘

2 Wh o,'

Die Zerd gsénlage £ix Abfallsauren in Wt wurdo in

Betrieb ge ommen und npoch. Vol
ausgenerzt, soweit es dle dew

handene appaxative uéngol
zeitige Materiallage ZU=

1iess. Die dabel anfallende oxgan&sohe Substans soll

- nicht verbrannt, gondern durch Destillation aufgearbein‘-

tet werden, Wir konnten une berzeugen, dase die Jer-
1sgungsanlese einwandfrei arbeitet. e

Kty

eigkeit bei der Spaltung von
mussten aber in jvereinstimmun,

Wir haben auch veraucht, dia“Spalteaure als Waschtlus-

Saurghargen benutzen.‘
g mit unseren bisherigen

- Brfahrungen beziiglich des hohen Schwefelséuregehaltea
der organiachen Substeanz testatellen, dass infolge der
gtarken Verunréinigung der Speltsdure dieselbe aich

als Waschflussigkeit nicht elgnet. - [—

o Nachdem men' in Whr anstelle der Abiteureaueruns Zur

Separatorenséuerung ubargegangen ist, mussten ‘auch die

SQparatoren~Sauxeharza auf_ ihre Eignung sur erlogung /
saprﬁft werden. wir fenden: .

1, Die zur Zeit 1m Wexk harburg anfallenden Harne aua

‘dex Agiteur~ und Separatorens

suerung lassen sich mit

| Naphthalin81 oder Spindelvl~hubex (25206) verdiinnens



3. Die uaohi,;ff.j‘ o0 m.tt Nephthalinbl zeieen, aegenybex _.'-.] Ly
gleiohen Ansatzen<mit Spindelal-hnhex eine weaentlioh

| geringere Viskopitiit, wodurch gine sohnallere Abaohei-'
5 duns dor Schwefelsdure eintritt. Dieser Unterschied
wirkt sich aber um so weniger aus, j@ hbher die e
Bpalttemparatur in dem Bareich von. 80 bis 145 1at._;

4. Dia’durch die,Anwendung von LBsunssmitteln erzielteﬂ»»

geringere’Viskositat gestattet nach dem exsten Absetzen

dexr Schwefelsaure, ‘ale’ organische Subgtant durch einen

gwelten Wasserzusatz nachsuwaschen. Daaurch wird ein er= Cf"*
| heb11¢her Rhckbanv des Schwefelsauregehaltes erzielt. R

|

L ’d\ol“se o s
Anr Veranlassung des: Reichaamxes fidr wlrtschaftaaugbau B
musstan wir uns auch im Berichisjahr intensiv mit dam .
PapeJVorfahren baschaftigen. Gemeinsém “ait den anderen
Mineral&ltirmen ungeras Bezlrkes haben wir das Verfahren
nochmals griindlich nachgeprift und daduxch die Untexla-
gen fur die Unterhaltungen wit dem.Rsichsamt fir w1rt- B
- gchaftseusbau geschaffen und guch die zur Errichtung

—von Grossanlagen exforderlichen Planunsen geschatfen.
InfolLe Meterialmanzels und such {nfolge uUNSEYQY stiche

‘“haltiuen und experimentall belegten Bedenken gegen die-~

' ses Verfahyan wurde auf dessen Durchfiihrung bis aag
' weiteres verziohtet, Unsete Syfahrungen mit dom Pape-
Verfahren lesgon sioh. wie folst zusammenfassens.

‘1. Die suf den Werken Harbdurg und Graabrook anfellenden
Saureharze ‘und ~teerc lassen sich nach dem Pape~Vexr~

)

fahren aufarbeiten. .

2, tivex den.Vbrluat an Losungsmittel lassen sioh infolge
. ynguldnglichkelt der Apparatur keine bindenden Ans-
. sagen machen. : . ; _

%;;mfwmma.;naawhai dem‘PaPQJVerfahren anfallende Sohwefelsaure

hat ginen ghurezehalt von 60 #. Die Konzentrations«
| versuche gemeinsam ‘mit der Norddeutachen Atrinoria lanp

\




‘”f‘ausVbEtraéhtet?e‘m@ﬁfgrésgenamgnsdnr

. ]4. nie nach dem PapeJVerfahren anfallenden bimumenartige
,aﬁakstanda (Saureharzpeche) sina . VOn der Bitumenaeite |
”“"behalten als Bitumen 8eringer Qualitat zu bewerten@ :

5. Durch Vakuum~Deut111ation 1asscn sich aua ﬂen Saura~ e

i harzpschen Iubexariige Ole mit Ausbeuten von 40 = 50 ﬁ

: gewinnen. Selbst ‘Géurehsrzpeche von hohem Erweichunga* B
punkt ergaben solehe Ansbeuten. e

Dis au& augetaer anfallendcn Gle sind wesentlieh dﬂnn~
tlﬁssiger ala die Jle 2us. §auraharzen, nur letgtere .
sind also mit guten Ausbauten ‘auf Ole, fiir die blsher
schwusrer Iubex eingésetzt wurde (Naphtolcn). zu ver=
wenden. ' : o

/Fur die aus dan Saureharzpeehun gewonnanen Destillations- -
rlicksténde &ilt ﬂas upter 4. Geqagte._, o

"6‘ Bezuglich 68 uLaktiongmeohanismus wurde featgestellt,
 dess dis Absnaltung dey  Sulfogruppe nicht. in der ‘ersten:
- gtute, 4.4 bel der Abtresnung der Schwefelsiure durch ‘
Erhitzon euf 145 stattfindet, sondern erst in Abtreiber. '

" g.h. durch das nachtyigiiche Irhitzen auf oa. 300°, was
‘dle Firma Pape. inzwischen auch bestitigt hat (Schraiben

. vom 9.6.1942).

T, Diu umureharzpcche, die man nach dem RhennniaJVerfahren‘
_erh#lt, sind denen dus PapeéVurfahrens in jcder Beaiehnng |
) gleichwcrtig. o

Im ﬁbrigun sahen wir, infolse de befriédigendén Arboitens
unsexres Vorfahrcns,in diesem Jahr davou eb, neue Vorschlie
-ge, die ﬁbcr das Alltatliche nicht hinausgingen, nachzue
“priifen oder zu vurfolbun. T (

c) Ruckgowinnung von Sthofcluaurc

Bui der Behandlung der organischnn Substanz der Abfall-
Sauren mit Iubex entstehan ersssrb ilengen 802. Diesea
802 beabsichtif(n wir néch dem Kontektverfehren in
Schwefelsaure umzusalzen und heben - diesan chanken zum
Patent angemcldet. (sieho Anlage e).A\ N

\,4




;’§Uhier° ‘Bonitbungen, die'beigaer z.xlegunb vo ~Sa_letaere9
. snfallende orsaniache Subutanz (Sulfex) 2Ux wertvolls

éig“yrodukta cinzusetzon, fihrten - nachdem cs‘uns;gelungen

war, diesc Produkte weitgohcnd su rcinigon -}zﬂ 80 reser

‘”@,nachfrage auf den verschiedenston Verwertungsgebicten,

.F,dass sic zurzeit nicht Oriullt worden. kann. Wir verfusen

~ deshald augenblicklich nuy konjunkturstabile EinaatszB..v‘ ”
i v_lichkeiten und gwars ,

1) Textilindustrie |

31“3&‘5 von Sulfexseifen anstelle von Seifen aur thche
~__von Textilfasern, wie Flockenbast, zur Entfernung von
- Priparationen und Schmilaen aua Rohwaxe, Nechbehandlung -

-gefirbier Waren sowie bedruckter Gewebe gur Erhthung der S

Reibechtheit, sowie anderer Echtheitseigenschaften bei
~ der ?hrhung und Entfernung der Druckverdickunssruckstande
. bei der Druckware. - o S S e

‘2} Wasgherei
~ Auch sux Rsiniguns stark fetthaltiger Haus- und Industrie-

Coor

- wische Boll veine Sulfexseife eingesetzt werden. Man vers

setzt dazu die Sulfexaeife noch mit etwas wasserglas and

¥
)4

}) Schmélzen - ‘ |
Gemeinsam mit Stockhausen bearbeiten wir den Ersutz von
Schmélzen auf ‘Fettbasig durch unsere fettrreie Sulfosei«
fe. Nachweislich knnen mineralﬁlfreie Spinnsohmalzen daw

mit hergestellt werden, in denen unsere Produkte. entweder ‘

allein oder in Gemeinschaft mit Pflanzenschleim olex
ﬁhnlichen Quellkarpern oder Feuchthaltemitteln oder !
‘in Verbindung mit baiden, cingcsetzt werden. Diese Einw ‘
aatzmuglichkeit ist bereiba zum Patcnt angemeldet
‘(siehe Anlage 3) o

' 4) Hantreinigun& ttel
uit gutem Brfolg haben wir den Fettbehalt dacr derzei- |
~ tigen RIF-seife durch cinen ca. 10%igen Gehalt an
Sulfoxscifa ersetzen kbnnen. Dio Sulfexseife hat dabel
. don Vbrteil, daas sie die bishur nachtcilige Rissbildung




|  iDie Sultexoeit;
" _tur Kampfgas .

‘i-Beim 21ehen Von Motalldréhten wurden bisher Schmierseifenf,
~oder Hnnliche Produkte, die die Reibung hersbsetzen, wver-
- wendet. Es hat sich geseigt, dass zu diesem Zwecke Sul-
fex = roh, bzw. Reinseifen in kombination mit Mineraldl
~ als Ersats fir die bishox angewendeten neutral fetthalti-

gen Produkte sich eignet,

12 Gro breinigpngsmittal
Fahrzeuge, Maschinen, Gerate und deren Einzelteile, die'

' stark durch Russ, Steub, Verbrennungsruokstande und 01-
~ auflegen verschwutet sind und deren schnelle und griind-
liche Reinigung ‘bisher nur mit speziellen fatthaltigen

Retnigungsmitteln bzw. I¥sungsuitteln miglich war, kbn-

nen schnell und. grindlich durch Vexwendung von. Sulfex-

~seifen. gereinigt weorden.

- 8) Texti;-nmokere;-mjgm;ﬁg; B
Ee hat sich gezeigt, dass Zusitze voh Sulfexseife mit
01 zur Druckmasse S P :

a) die Druckmasse ziigiger machen, o
b) dess bel der Arbeit der Rakel durch Mineralblzus&tze
- die Druckwelzen geachont und zu gleicher Zeit besser
von Resten der Dtuctmaase raingehalten werden Xinnen,

o) dass die Stilcke nach Dimpfen und Filtrieren ausge-
_waschen wcrdun konnen.

P

Q)ALedcrindustrie-Hilfsmittul , .
*ww¥mZumﬁAbblen aegerbtor- Loder,-zu:-Fettén und _Behandeln
von Lod»r aller Ar% und sls Gorb- und Likerdle wurdan
bisher 0lc und Fetic oder doron Fobisauren baw. Gem1-~
sche dicser K¥rpexr in unsulfoniertem oder sulfoniextem
"Zustand verwendet. ‘Diese Stoffe kann man durch R&h-v ,
oder Rein-Sulfex oder dessen Seifen ersetzen. Das Vor-
mmuﬂtahrenwistwgeméss,Anlaga«4)mzum_Patenx_angemeldet,




FVTnisuhen Anteiio der Ahfailéaﬁlen.1s£:683110h. Wir habqn
'-gijedoch dieso uﬁsliohkeit aieht beaonders bdarboitet.

f 3 we11 wir nach den Kriose infolse der Vielartiskeit 602”7#5;;Mi?

'f,;Abfallbauren keine MBglichkeit sehen, ein einheitliches
"*uverkanfafahisea Pwoduk& herzustollen. LA

“-'“415‘3253, etbin@ggs,g S :

'_Die in Gemeinschaft mit Prof.Hopf begonnanen Untersnchun~ :
gen itber ichthyolartige Verbindungen aus Abrallsaurun o
haben wir inzwischen gemeinsan mit der Firma Stockhausen

- & Cle, Krefeld weitergpfuhrt, die iber grosse Erfahrunken

An der Herstelmung und Verwertung solcher Produkte ver- "

. fugt. Unsare Priparate befinden sich zurzeit in groaaem

:,Umfanbe in klinischer Erprnbuns - :

b) SQureharzaestil;gg_ | L

lassen sich ohne weiteres anstelle von Lubex einsetzens
Wir-verweisen filr solche Mbglichkelten auf die nachrol- '
- genden Ausfuhrungen dber Lubex:

‘Die Verwendung von 5eschwefelten Sauretaerdestillaten als
- Bochdruckdopes haben wir zum Patent angemeldet (siehe
Anlage 4). .

' Desgleichen die Verwendung von Saureteerdestillaten Zur -
Herstellung von Fengleim (siche Anlage 5) und zur Her-
stellung von Kunststorten (siehe Anlage 6) |

: Intensiv haben wir ung auch nochmals mit der Gewinnung von

~ 6len durch Destillation von Siureherzen/Whr. beschiftigt,

_insbesondere interessierte welche Ulausbeutc man bei den
einzelnen O1lsorten in Abhangigkeit von der Raffinations-
art, d.h. Agiteur- baw. Scparatorunsaue ung urhélt."

Wir stellten festy dass aus- ‘b:ziden Siurcharzon sich unge- . -
fihr ‘die gleiche Menge 01 gewinnun lésst, daps o8 aber
wescntlich ist, dass dic organischen Antcile mYglichst
arm an freler Sohwefulsauro gind. Man kenn denn aus den

S#éurcharzen sohwerer $le rund 30 bis 40% Ole von schwe- -

mwmwrem_Luthcharaktcr guwinnen.




  ~“.[%7”‘*'

»‘Wiohtig boi der Destillation dexr organischen Anxeile von

"ffAbfallsaur,n war es auch zu wisscny bei welch ‘menpera-».ﬂew'z}

“turen der darin enthaltcne geringc Gehialt an freler Schwe=

,,‘7felsaure (1-2”) beim‘Erhitzen durch - aie oxsanisch@ th~ @f"
- stanz noutralisicrs wird, Vir stellten fost, dass bl ¢
300° praktisch die gosemts Schwogeledure und dor en die "[
Sulfosiurc gcbundene Schwefelsiurotest seretdrt wird. e
Wir haben die bis 300° in don wirsehicdencn Tcmperatur—"

“bereichen freiwerdenden Gasmengcn aut uchwefelwasaerstoff _ >k\
—und SO unxursucht und dabeci ieatgestullt, dass der |

’ 5rasstc Soa-Guhalt im T»mpcraturbcreich bis 175 liegt,
obcrhalb dieser Tamperatur sind dic Gase dann ausseror-
¢dunt11ch arm-an 502. Das Freiwerden von Schwefalwasser-,
 stoff sctzt ecrst mcrkbar bei 200 ein, stecligt {iber 300‘l .
 an, ohne dass bel. 375 cin Aufihdren dur'SchwefelwaBScr- -

stoffontwicklung beobachtet wird.



) fiz Mo mamm* e
“yvun dhnnem nubax.unter Zusatz von Sohngfel

lVals Hoohd:uckdopos hat aich auch in dnm Beriohtajahr,

‘1na‘oesondere fidr uotbahrungen, 3ut bewahrt. g;]f’_"owendet i
wird ein Produkt wie wix es als Shell-Jumaa tiir dle

,'Aluminium.verarbeitenda Inauatrie als Bran&vorbeugungs- :
_mi;_te.l liei_'ern. 5 R R R

| bz Brand;ﬂs‘hmitte' uggnexin B
Unsere Gemeinachaftsarbsit ------ mit der Minimax erforderte

_im vergengenen Jahr nur wenig Versuche, well sich das. T
,Magnexin reibungslos einsetﬁhxt hat._ : ‘

. c} Gummiindusirie | , |
‘Von der. Gummiinhuetrie ist dilnner. Tubex als Weiohma»

cher fir kaltebestandige Gurmiwaren infolge geines -
 tiefen Stockpunktes so gesucht, dass sein Badarf nur

 schwer gedeokt werden konnte..
Geeignet ist dunner Bubex tel quel 90wie seine Débti}A .

'1ate.

7Auch Lilx Regenerierzwecke hat sich dunner Lubex gut
eingefiihrt, wobel sich seine Lose~ und Qualleigenschaf-

ten besonders bewahren._’

! Harz;ﬁsevermbgen

b ‘ﬁvnsere Unterauchungen ifber das HarzlYsevermtgen von
dlinnem Lubex wurden for,geseuzt und auf neu erschiene- |

,  he Harzstoffe ausgedehn+ Infolge seines guten Harz-

A lﬁsavermbgens hat er sich fiir vcrschiedene praktische

i Anwendungszwecke gut einnefunru

3 ‘ e) Impragnieren =
% Ungere fritheren Versuche, dle s;th damit‘beschéftigten,
. Pertigprodukte durch Anssenanstrich- wasserfest zu ma=
chen, halen wix auf Vollimpragnierung sowohl von Zellu-
1oaafaser als guch von Holz welter. aua;edehnt. Der Ein-

-

satz zum Impragnieren von den verschiedensten Gebrauchs-

;f““sicenstanden~in»Verbindungwmitwanderen Stoffen. z.B. Pa-
rafrin. 1dsst sich gut an.! oo

i S f \ S

\




. Da sicn mws.aohen dgr Absat ; auf 350 Motos erhihte -
- und unser :.ederfett von der _,~ei¢haanata1t Liir I.oder-
.1ndustx;l.e als gut Yefunden wurde, gingen wir wieder
auf P-Rilckstand gurifek. und 1iefern heute ain Produkt
 7101gender Zusanngnsetzung: - :

- 22 % Zylindprtilaatseh
10 % lelchter Inbex (225206)
e P-mlckstand

2._Schwerer Ibex
| gZTgrntarbe . ) L

Wie wir bereits im vorigen Jahresbericht bemerkt _
hadben, 18t die,Eignnngsprufung von Lubex. fﬁr Anstriche
| experimantell abgeschlossen. Die frﬁheren Verauchser-
3ebnisse warden fiir den Absatz auesewsrtet.v

Wir haben uns wéhrend des Berichtsjahres hauptshohlich ﬁ
mit dem .insatz von Lubex fiir Tarnfarben befasst, WO~
"bel das Problem der Lubax-Emulgierung, das auch flir die

Papierleimuns wiochtig ist, im Vbrdergrund stand. -
~ Wir ktnnen heute mit Iubex-Emulsionen Tarnfarben her-
 stellen, die allen.Anfordelungen entsprechen.

Unter der Bezeichnung Po*ymc;ol gchen surzeit oa.200 t
Tubex in die Anstrichindustrie. als lusteuschstoff
werden noch gewisse Mengen M-Rickstand eingpschleusat.

b) Druckfarben
Auf dem Druckfarbengebiet konnte sich unser Iubex -

' weiterhin mit gutem Erfolg durchsctzen, Wir liefern

gurselt unter dor Begeiohnung Cltogen 2 fix Zéitungen;
170 motos Firnis tolgender Zusammensetzung: = -
34~achwererm1.ubex —{25390)

10 % Spindeltl (22806)
T o ’



sioh weiterhin so gut en&wiokelt, dass wit zuraeit -

ter der Bezeichnung "Kittbinder" oa. 500 mot'os oines e

_ ,Prg@uktas folgender Zusmensetzung lieferns

R 77 % sohwerer Iubéx (25390)

13 % Vorlauf der Iubexdestillation '~
- - oder lelchter I»ubex S o

7 1% Pestbenzin o i =
2,3 % Trockenstoff e

-Weitexr weyden geliefert 400 motos "Einstellbinﬂer"

bestehend aus-
5T % I.ubex (25390)

44 % Slops aus VOC-Extrakt' (}5599)
9 % Kobaltfraier Trockenstoff |

Neu entwickelt haben wir einen Kittbinder suf Abietin-
saurebasis, von dem unter dem Namen "Firnahn" monat~
1ich oa. 450 t-abgesetzt werden. Es besteht aus:

30 % Abietinsdure ‘ :
65 % leichter. Iubex
5 % Spindeltl .

~ Im {ibrigen wurden von uns Konkurrenzprodukte laufend
| gepriift und untersucht und Massnshmen getroffen, den
. Iubex und insbesondere dié Sikkative durch Austausch-
- stoff zu ersefzen. Besondere Methoden fiir Kittunter-

"'"‘““"fsuchungen wurden ontwickelt.

e) Impr&gn;eg_ugg | o, N
Sehr erfolsreioh waren im vergangenen Jahr unsere
Bestrebungen, durch Iubeximprégnierung Wasserfestig-
keit zu erzielen. Ingbesondere haben wir uns dabei

tur die Verpackung von Munition eingesetzt,. wofily wir

heute “unter' der Bezelohnung “Produkt 29362 ein Prépa- .

A



5‘besteht aus

80 % 3-£iickstana »;__ e

20 * Zylinderﬁlgatsch (329%4).'; : :

I&e insbesondere fur uunitiOHSVGrbackung Bchwierigeif;

‘Problemstellung, wie 2.8, Vbrmaiduns von.Korrusicnyi;;7  o

g ol

"  siurefreinheis usw. koﬁnxen zur Zuttiedenheit galast. e
: .werden.~_:- . ‘ s

ORI

a0

rz Pagieg;eigggg S o
zur Vbrwertung unserer Erfahrungen boi dex rapie:lei~ o
 mung mit Tubex beabsiohtigen wir mit der Zellstoft- '
Fabrik Hsnnhaim eine Gemeinschartaa:beit nufzuziehen;

~ Ausserdem hat sich das Amsterdamer Laboratorium inten-

'siv mit dem Problem der Lubax-Papisrleimuns betaast
" (siehe dort). Die Amsterdamer Erfahxunsen fﬁhxten P R
einer weiteren | Patentanmeldung guf dem Papierleimungs-
'sebiet gem&an Anlage 8. '

Auch nnoh den Amstexdamer Erfahrungen hesteht nunmahr

g kein gweifel mehr dariiber, dass man ‘bestimmte PapieraorQ o

- ten ebensegut mit Lubex wie wit Naturharzen leimen. kann
Die bei der Problaembearbeiiung gemachten allgemeinen
. Brfahrungen Uber Lubex-nmulsion konnten wir auch fur
andere entspreohende Einsatzzwacke (z.B. Tarnfarben, |
Emulsionsfarben) gut vemerten. Sobald ‘geniigende Iubex-
Mongen zur Verfiigung stehen, soll die Papierleigung -
in die Praxis tibertragen werden. .

2= ggpex fiir Schmierzwecke _ :
Auch in dieaem Berichtsdahr musste der Einsatz von
Tubex filr. Schmierzwecke infolge des geringen Anfalls ,
‘an Iubex nur am Rande verfolgt werden. Es hat sich
——erneut- herausgestellt. dass Lubex insbesondere - fﬂr

Metallbearbeltungstle, wie Schneid- und Bohrtile efne o
Kbmponente mit spezitisahan und . wertvollen Eigenschaf-
ten darstellt, 80 dass sich fifr diesen Zweck in Zukuntt |
bestimmt grosse Anaaichten bieten. Wertvoll sind such
die allgemeinen Erfahrungen fiver Lubexeignung als

‘f“““”Smaieruxwwwiawsieﬁuntar » dem Namen Dunkelble wihrend

des Krieges von une gesammelt und resistriert we:den.
o | 1

\ { B ) i



'fiarbeitan. e nomnéh wurde dle Ex-
traktion von Syntheseulnnleicherden wnd nachsaw,faf'“Tff"7*7
‘-~dass sich euch Synthesevl-nlaicherden - trots der in |
_der Erde vorhandenen chlorverbindungen - abeuno hofrie« T
- digend’ extrahieren 1assen.wi ' &
” affination. o

—_—

~.2) Be anerierun"w = -
AﬂDie im Bau ‘befindliche Regenerierungs-Gmoasanlage

wurde 1nfolge wichtigerar anderer Axbeiten erneut

ur&cksestellt. Wir

habon trotzdem 1m Betxieb“&ie

‘y Ammoniak-Neutralisation durchprﬁfen 1asgen, um we-
nigstens diesen Teil des Regenerierunssvertahrena

gu sichern, Laboratoriumsmassig ‘haben wir uns. mit der

/ Regenarierfahigkeit

von Blezoherde aug der Schmierﬁl-

synthese, deren Menge Jja 1nzwischen ziemlioh ange=

wachsen 18%, besohattist und festgestellt, dess auch .
solcha Erden sich regenerieren 1essen. Im Rehmen der
Bleioherde»ﬁcgenerierung baobachteten wir die Arbeld

| ten im Amsterdamer Laboratorium, bei denen die Bleichu

erde duxch Bauxit ersetzt wird, dex auroh Auagluhen o

3) Verweriung der

wieder aktiviert wird.

—~a) filr Kitte

entvlten Bleicherde als Fullsfott

Unsere Versuche,. die entﬁlte getrocknete Bleichexde
als Fillstoff fur Kitto einzusetzen, misgen als gZe6-
scheitert sngesehen werden; da die gebrauchte Bleich-

erde infolge ihrer 8

tarken. Aktivitat wesentliche

Kompdnenten des Kitthindera bevorzugt “adsorbiexrt, was

;mrggu Bisabildungéﬁ """ fﬁhrt. ‘ . ‘ -

b) filr Gummiinduatrie

Erfalgreich Waren demgegenﬁber unsere Bestrebungen.

~ ¥lhaltige gabxauchto Bleicherde in der Gummiinduatrie
_eingusetzen. Nachdem unsere fritheren ginstigen Ver«

suohsurgebnisae~betm~laterialnrﬁfungaamx durch Arbei-

ton der Metallgesell

gohaft b asigt wuxden, laufen

zeit Betriebs~Grossvorauche, bei denen Blhaltige .



o heblichar uengen von Erd&lharzsn zu raahnen. \ﬁ.r haban s
L deshald vorsorsuch gemeinschartlich mit dex lletallg« S
W,_ seollschart das Verhalten golohex Erdulhane in der |
‘jGummiinduatrie gepriift und hoffen 2u erreichen. daaa_

. _dieaelbcn als Alterungaachutz und- gegen Risabildung |
, w.*.rkungen brinson, die uber die unseres Naftoleng hin~

auagehen. Mr hoffen dann die Erdblharzo tel quel und
im Gemisch mu Iubex einzusetzen. Gleiohuutende I.abo-
ratoriumsarbei’cen ﬁbu das ohromatoguphische Vorhalten

von Erdtlharsen waren filr- die ersielten Erfnlge wort-

voll., Dex Gedanka ist gemaas Anlage 11 zum Patew an~

) gomeldet. ,

o ~Der llangal an Emulgatoren ouf Fettstofﬂmsia begunstis-
& unsere Bestrebungen;. die new entwickelten Bimlgato-
“ren insbesondere suf Sulfexbasis ‘eingugetzen. Ein brein

tes Feld nahm aabei auch . dia Entwicklung von Emulgaroun :
filr hartea oder Salzwasser ein, wofilr wir einen guton

- Emulgator in einem Gemisch von Sulfoseife A und Sulfcz-

seife mit Lubex als wsungsvermittler fanden. me unter

 Sulfex bereits beachriebenen neu erschlossenen Einaatz- -
" mvglichkaiton beruhen fast durchweg auf der posaen |
~Emulsionaneigung ‘dexr Sulfexseifen. Ein Verfahten‘ guy |

Herstellung aalzfestcr Emulsionen 1st gemase Anlage 12

\zum Patent angemeldet. B T

, 2 ‘l‘or edoBlo

| Wﬁhrend wir im- varganganen Beriohte;jahr mit der che-'

misch-Physikalischen’ Versuchsanstalt Gle- entwiokolten,

mit dem ‘Bestreben, das bisherige Klauenvl durch ein :
- Mineraltl mit nur 151‘ i‘dttgehalt 2u eraetzan. musste

’“""““"8l’é’e‘hal'b““nbchrwei‘ter*herabgedruoktwwerden.—wGomeuv

wegen Mangel &n Fattatoffen in diesem Jahy der Fett- ) |




versuche erforderlich, wobeiq
’ waren. o :

| foaduxeu gla Hbohlﬁfﬁj;ﬁi;,ff
 jedooh bisher %u keinpy endgiitige
gen, Guto Ertolge erziclton Wiy | :
dukten von Lubex, die nedochmnochvnieht,restlos beirie- |
digen. Die Versuche 3ehan.weit¢r.

Hiirtetl
Der Mangel an Legierungsstotfen gwingt dazu. durch spe-

- gielle Hirtungsmethoden dem Stahl Eigenschaften Zu ver=
~ leihen, die man frither nur durch Legierungazus&tze er-
hiﬂlto ‘ ‘

Gemeinsohartlich mit ZOI haben wir die verschiedensten
Zusatzmittel gepriift. Die Versuche breohten einen ge-
wieeen. abey nooh nioht den gewunschten Erfolg. A

)

!

- Anlago 13 zun Patent angemeldet.

§l Vglto;
Die Frage dex vvltolieierung als Erkenntnieforsohnng"“
haben wir im Berichtsjahr nur gemeinses mit dem Ame
sterdamer Laboratorium bearbeitet (siehe doxt). Den
~ Einsatz von Synthesevlen anatelle von Naturblen filr
;;;mmdie;Endvoltolpxoduktion naben wir geprift und gémdse

L) . [ . Ce—




Im vorigen t heber ereits uiber
tige Starrschmieren»berichtet, bei denan di, Konsistenz
anstelle der dbliohen Fettseifen durch ein Gel erzielt

wird. s

Wir haben uns im Berlchtsjah@:diesem Problemiintensiv
gewidmet und konnten erreichen, dass die “Gelfett? ,
_sich in der Praxis im ZOI-Sektor bereits gut einfﬁhren.“ﬂl
Einer endgﬁltigen Einfdhrung steht nooh der Mangel an |
“dem von der Degussa gelieferten Silikagel (K 3 b) ent-

~ gegen, €s besteht jedoch Anssicht, dass uns aus einer'

semitechnischen Anlage demnachst einige 100\motos Zur’

. Verfligung 3estellt werden, Wir hoffen dann unsere
Laborerfahrungen bald durch praktische. Erfahrungswerte
z2u erganzen. In Fortfﬁhrung unserer frﬁheren Entwick—
lungsarbelten haben wir festgestellt, dass man auch

Ole, die sich bisher zur Gelfettherstellung nicht eig-

~ neten, durch Zusatz von geringen wasser- oder sauer-

stoffhaltigen organischen‘Verbindungen oder durch War-
mebehandlung in brauchbare Fette iiverfilhren xann. {bex
 Gelfett haben wir zwel Patente angemeldet (Anlagen 14

 und 15) ‘gusammenfassend ergeben obige Untersuchungen. '

Bei dem kolloiden Systems - Kieselsaure in Mineralol
stellte sich eine Fettstruktur nur bei einem Teil der
venutzten Oele von selbst ein. Mit manchen Jlen blieb

" das System flilssig.

Es'wurde'gefuhden, dass. diese'flﬂssig bleibenden
Anreibungen durch vImpfen" mit geeigneten Chemikalien

‘(Flﬁssigkq}ten)»oder durch hohere Temperatur in den

Gel(fett- bzw. Gallert-)zustand Uberfilbrt werden kon-
an,,. '

_.Je.nach dem_ Wege inrer Bildung (von selbst, durch Che-
mikalien odexr’ durch Warme) werden ‘die Gele unterschie-”“mmww

~ den als Auto-Gele, Chemo-Gele oder Thermo-Gele. Diese

drei Gel-Typen unterscheiden sich in ihren Eigenschaf-
“ten stark voneinander. - , |

Es wurde weiterhin beobachtet, daSsLdnrch Warmebehand~ \

lung die Chemogele in Thcrmogele~ﬁbergehenéundfdexean«mﬁ5gw

Eigenschaften annehmen. | o
. . . o ‘ S oo . {



~\i-ans Eine\Methode zur MessMr?i_i nafgen den C
&n&egeben. \_ ;_4_.‘ g e ;

' vbn praktischer Bedeutung ist, daas duzch das‘Impfen

| geraée die bel Mangellagen und fur Spezialzwecke wich-'/":f

| tigen Destillate und Extrakte gur Gelfettheratellung
“herangezogen werden kbnnen. wenn ‘sueh weiterhin ﬁas :
Ideal im Autogel zu suohen ist. :

Wir hbffen, in Zukunft nach rertigstellung von zurzelt .

'”1au1rndcn praktischen Versuchen Gelfette auch fir
| Motoren— und Luftfahxtschmierzwecke einsetzen zu ok
_ kénnens '

B, Bitumen

1) Saureharzgeche ' o I

~ sehr viel Arbeit machte ung ias nach dem Pape-Verfah*
ren sus Sauretcer gewinnbare Bitumen. In umfangieié

- chen Untbrsuchungen paben wir - gemeinsam mit ZAL -
die bei den Gemeinschaftsversuohen dex fifr die Durch-

-

fiinrung des Papeverfahrens ins Leben gerufenen Inter-

 essengemeinschaft angefallencn Bituminas nach jeder
" Richtung geprufl und untersucht Unsexr frithores Ur-
tell, dass solche Bituminas infolge Uneinheitlichkeit
des Ausgangsmatcrials nur fir spezlelle gwecke und
infolge ihrce. hohen Asche» ‘und KOkSubhaltCB nur in
beschrénktem Umfang elnsetzbar sein werden, hat sich -

: bestatigt,

_)NBlasen

- Gemainschaftlich mit ZA haben wir versucht, durch

gusatz von organischcn Antceilen von Abfallsauren ~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~
‘Ruckstandsblc durch Blasun in Bituminas besondorgr
Qualitdt zu uberfﬁhren. Die Versuche brachton nur
teilweisen erolg, weil erhthte Koksbildung und damit’
unzurcichende Loslichkeit der Reaktionsproduktc auf-

—— tyst.-Da_sich jedooh die Reaktionsprodukte als beson~

.dcrs hochwertig erwicscn, werden diesc Vt.:c:su.cmsr:Eo:t't--w—w

t

- 8999&?$»f‘ S



'lﬁfBgi dcr'Gcwinlungivondlcn;aus den- echwofulsaur,freie_

{__fhieltcnwwir bui unscren~aémit»chnischcn Verst s
”*%tMonheim ein Hochvakuumbitumen, filr das ZA gute Ein— ' " e
r: "satz£ahigkeit sieht. Es handelt sich um gut lasliche,

tumcnriickstindc aup Herzstoff

n $surcharzen (Harzstoffe) er~'ﬁ5f;j :

- schr hartelProduktc mit gitem f-nctrationsindex. Die

Verwertung der bei der Vakuumdcstlllatio“ von Harz-‘
stoffen anfallenden Rﬁekstande auf der Bltumenseitu

P ist damit sichergestellt.

‘*‘A?' Analxs

1) Hochvakuumdestillation

Auch in diesem Jehr haben wir Ruxek die Hochvakuumu'“
_ destillation hochsiedender Wineraldlprodukte, insbe- o

sondere auch von Hartparaffinen, weiter entwickelt,
bei letzteren, un damit eine analytische Grundlage

'fﬂr daie Verdampfungsfahigkeit solcher Stoffe zu schéf#

;jfen. Wir haben die Apparatur welter verfeinert und

sind nunmehr in der Lage, von Hartparaffinen Siede-

. kurven aufzustellen, die beziiglich der Verdampfbarkeit

golcher Stoffe beim Spalten von Paraffinen wertvolle
Anhaltspunkte liefern und von uns durchweg zur Boure o
teilung von Paraffingatschen fir die Schmierbl-Synthe-\/
se herangezogen werden. !

22 Chromatograghie

‘Mit der Analyse von. Mineralolprodukten durch selektivé-

Adsorption an Bleicherde haben wir uns intensiv be~
sohdftigt. In Erweiterung unserer friiheren Vorarbelten
ist es uns gelungen, durch die genannten Anglysenmetho-
den eine Inhaltsanalyse fiir Neturble zu entwickeln,

-die-es- gestattet vorauszubestimmen, . welche Raffinat-

mengen von der gewunschten Qlalitat, ZeBe VoI, in
dinem {1 iiperhaupt enthalten sind. und sich durch ge- |

" eignete Methoden, ZuB. selektive Exttaktion, nilssten

gewinnen lassen. Wir konnten feststellen, dass diese -

: Analysenmethode ebenso genau und manchmal noch exak-
w_Wmi.eruist _als die bisgher bekannte Inhaltsanalyse mittels

Matexigl‘und Zeitaufwand durchfuhren lasst. o

‘‘‘‘‘

selektiver Extraktion und sich mit einem Bruchteil von

Sy



f'kl. Eine fur "i faltsanalyse praktisch susreiohende
.;‘Trennscharfe dex Zerlegung durch aelektive Aﬂsorption
. erhdlt man, we das in der. gleichen Menge Retrols
Ether geliste U1 dber vorher bei 120° setrocknéte dleick-
vﬁerde im Verhaltnis 1:10 chromatographiert. Die-Trenn-fT:*~“’f
scharfe ist dann grasaer als nach der Tijmetra-uathode

_ 2. Mischt man die einzelnen Eluatfraktionen ‘euf und B

- vergleicht die Ausbeuten der Aufmischungen (Raffinate)

- mit entsprechenden Aufmischungen. dexr Tijmstra-Extrakte,
‘crgibt auch hierbei die selektive Adsorption eine -
,scharfere Trennung und damlt eiagehendere Auskunft N
- fiver die. erzielbaren Ausbeuten an Raffinat einer bestimm- -
ten Qualitat.; : : |

%, Zwischen dem Brechungsindex und V.I. eines Gles und
Aseiner Fraktionen bestehen enge Zusammenhange. Es wurde
~ eine Graphik ermittelt, die es gcstattet, aus dem Bre- -
¢hungsindex einer. Aufmischung dex Fraktionen den dazu~
gehdrigen Viskositataindex abzulesen.

4, Eine Analysenversohrift guy Aufstellung einer In~
‘haltsanalyse durch selektive Adsorption wird 5egeben. .

Inzwischen haben wir auch Syntheseﬂle nach derselben
Methode analysiert und dabei festgestellt, daas man -
auch Syntheselle weitgehend in einZelne Gemischkompo=
nenten zerlegen kann, Pamit wurde zum eksten Male die
- Mbglichkeit geschaffen, Synthesedle untereinander zu

. verglcichen. Wir hoffen, mit Hilfe dor Chromatographie
Synthesetle, die sich nach den ﬁblichen Analyscnmcho-
“den nicht untcrscheiden, se kennzcichnen zu kﬁnnen.
dass sich doren verschiedcnus motorisches Verhalten

, erkléren ldsst. o ‘ -
VZusammonfassend fanden wirs | o .

1) Synthesctle lassen sich - trotz ihres weitgchend
parafflnisehun Charakters - aufgrund dcr auf Struk-
turuntcrschicden beruhunden, verschiudencn Adsorp=

\




u”' ;bibt sich : '.~,u b ..m"fvuil* -
; butrcffend Vlsk051tat .¥~‘f“;.; . "$;a\‘*'”*v~»7'

~a) bei hochviskosen O1en (Vlskositat ﬁber 44 L/BO)

"schwankt die Viakositat der Frektionen. gegenhber dem
Ausgangsol ausserordentlioh, wahrend bei niedrigvisko-

sen Jlen die Fraktidnen eine ahnliche Viskositat aufweJQ

‘“'sen wie die Ausgangsola. :

b) Dle Viskositatsschwankunpen zwischen cer ersten und |

| der letzten Fraktion sind. bel dznnviskosen Olen gerin- ‘
ger als bei hochviskosen. o : |

‘“” Wie wir im zweiten Tell dieseu Béxichtes zeigen, trifft
der Befgpd gemass Punkt 1 und 2 fiir diinnviskose Ole Je-

doch nur belm.Aroelzen mit einem Ol-ErdeJVerhaltnis
183 zu. Verocharft man durch ErhShung des Erdesatzes
die Trennungsbedingunben, kann man asuch dunnviskose
Gle in shnlicher Weise auftrennen wie die hochviskosen.
Daraus folgert, dass die Unterschiede der Adsorptions-
afilnitat zw1schen den einzelnen Komponenten aufgrund
von Struktur- und uoloew1chtsunterschieden bei dicken
Ylen brosser sind als bel diinnen Hlen..;,

¢) bei Allen Olein ist dle ViSkO‘ltJt der ersten Frak-
‘tion am niedrlgsten y die des rdeextxakte° am hdchsten.

da) Infolgedegsen zeigen die Antelle mit der gerinﬁsten

Adsorptionaaffinltdc die: niedrigste, die ait der grossten

.Adsorptionsafflnlnat die grosste Viskositdt. .. .

~3)-Betreffend- Vlskositats-lndex und Polhdhe

‘a) im Gegensatz zu Naturschmierdlen zeigt der V.I. der.
| Fraktionen im Vergleich zZum Ansgangsol nur geringe Un=-

terschiede und dokumentigrt damit dlﬂ ‘grossere Einheit- -

lichkeit der chemisohen Konstitution der Komponenten, ‘
aus denen 91ch eln Synthesedl aufbaut. Y




-?;fb) Ein Vergleich der V.I. :
'iﬂ,seiner Fraktionen 1asst oiue‘gute Beurteilung der‘"°'
%5 syntheseole bezuglich Einheitlichkeit zu und- zeigt

welterhin, dass sich gute Synthesedle durchgehend

des“AuSganngles)mit

'i.aus Komponenten mit hohem V I zusammensetzen.V o ~“

4) Conradsontest = g ¢-;Tm;‘iih; 

°.Synthesedle von' gleicher Viskositat, dié'aua aromatean.
vzw, nephthenhaltigen Ausgangsmaterial hexgeptellt o
" sind, (Ostmarksle 3 bzw. 2) zeigen stets einen, hohe-,'
. ren CKT, als: die- aus Ringkohlenwasserstoffvfreiem :

Auegangsmaterial gewonnenen Produkte (rumanisohe
Gle 5 bzw. 6) o

H§\)*M01.-Gewicht

- pie Viskositét von Olea gleicher Konstitution ist

_ weitgehend abhangig von der molekﬁlgrosae. Umgekehrf

muss aus der Tatsache, dass sich unter den unterauchu ‘
ten Olen solche von gleicher Viskositat aber verSchie~

denem Molekulargewicht befinden, (Gle aus Osimaykparaf-

fin, gegennber solchen gus ruminischem poraffin) ge-

gchlossen werden, dass hler grundetzliche strukturel-'*
le Unterschiede vorliegen. ES ist demnach anzunchmen,

dass die sus rein: n-parafilnlschen, rumanlschen Gat-
‘schen stammenden Ule, die bel glcicher Viskositat

~ein hoheres. Molekulargbwicht neben als die Ule gus
einem iso-Parafiin, aromaten- und naphthenhaltigem
Ostmarkgatsch, weniger verzweigt und zyklisiert sind
als dic Ostmerkile. - o

-

6) Brechungsindex |
Auch' aus dem Ansteigen des Brcchungsindcx von dex
erstun gur letzten Fraktion ‘mit fallcndem Molgcwmoht

" it auf oin Anwachsen dcs e rzwcigungsgrades und einen

\

RBinbau. von rlngformigen Gxunpen unter Aufrcchterhaltung

des Paraffincharakters des Gusamtmolekuls Zu schlieBen..

Dic Brechungsindices bustatigen somit, das$ = wie

vercite erwahnt - dic Viskosititsuntcrschiede der e

einzelnen Fraktionen. suf decn oben genanntun struktu-

. RV

| rcllen Unterschicdun beruhen.

A



‘“?%fpraktisch linesre Boziehung verknlipft, so dess. slies.

' “D1e Dichte 1st mit dem Brechungsindbl durch cinfache,

”“f;-fruhcr bel dor. Besprechung dss Ty G»sagtu, gcnau 80 44>%i f“i

| fiir dde Diphte Gﬁltigkult besitzt.

Diu.sich aus dlescn Vexsuchsrusultatcn ergeben&én‘ ?

f‘Erkenntnisse peben wir im 2.Tuil diesos Berioht;s

dazu vawendut, um unter Anwendung soharfbrer Bedin-
" gungen ¢iner- Inhalisanalyse, die’ Syntncsuole veréchie-v'
dener Horkunft und Hyrstellungsart sufgrund der . T
“_konstitutionollun und analytischen Untcrschiede: der

| - -einzelnon Komponcntyn unturschelden soll, aufzubauen. - :
' .Dabol fandun wmr., . '

1) Die 3 untersuchtun Synthesedle v;rschicdener Her-

Xunft 1assen sich durch sclcktive Adsorption infolge ..
ihrey suf strukturcller Grundlage ‘peruhenden vorsehie~

~ denen Adsorptionsafflnltat in, Fraktlonun von verschie-
-denen analytlschen Kcnnzahlcn z»rleéon. | ol

~2) Aus dcn Kennzshlen 4oy b_nZelnun Fraktlonen lasst 5
sich cin duutlicher strukiureller Unterschied in Ab-
. néngigkelt von dem Ausgangsmatcrlml fcststcllen.

 pas cus Athylen gowonnenc g1 ist in’ Buzug cuf die

gtyuktur dor Komponentcn ¢inheitlicher zusgmmenge- :
sgtzt als eln o1 auf Paraffinbesis. -

3) Gosanalyse :
Die Ga aganalysc nach Podbielniak habun wir wbitor
auggestaliet und betricbsruif sntwickclt. Ubcr die
Ergcbnisse unc el analytiuchun Untersuchungun bel.
den Abgasun der Synthcsegnlggun hebun wir 1m Abschnitt

'M“fﬂ”vynthusc """ sohon ----- ausfﬁhxllch burlchtct. .

4) Asch»bestimmunp in 5lsch1amm~n\una Uifﬁokayﬂaé"“
standen. N

Dic Aschebcstimmung in dlschlammun und - OlruGKSténden

wird dazu huranguzobun, un bestiumte-Aussagen dbexr

den Schmicrwert des Aubggnggolus gus dem solche -

Rilcksténde stammen, zu ziehen,”indnm -men-ennimmt,



,dcss ein hoh;,r Mc.tangchalt du. R\icks ,nde .Auf

CWir Zuigtcn, dass man bel der. Bbstlmmung von. Aschc
"Olruckstandan durch ¢ic Ublichen Analyscnmgthod |
',schlecht reproduzbrbare Yerte erhalt und wiesen elnen”
f Weg, wie men eine einwandfreie Bestxmmuné der Asche
jdurchfﬁhren mss. dir fanden.,‘ o ‘

| 1) blschlamme bzw. Olrdchstande mussen vor der Asche- :
| ~bestimmung von 61 beireit werden.

.2) Da selbst durch starkes Glunen eine restlose Ver-

brennung des Kokhlenstoffes nicht stattfindet, muss

“ der Metallgehalt des TrOﬂkbnschlammes dadurch Ye-

. stimmt wexrden, dass men dme Metolle mit Salpetersdure
herauslost, elndampft und den mlndamofruckbtand in
Salzsdure auflost und den Mftall”ehdlt in ublicher
Weise bestimmt. ‘

3) Bel bleihaltigen Olschlammen b2w. Ruckstanden
- destilliert beim Glilhen ein grosser Teil des Bleies
‘ _in*orm von Bleioxyd heraus. Der wirkliche Gehalt an

s fchend hthn7Abrieb infolge schlechter bdhrl'”f«h*sk“lt‘
o Qes: dlcs zurﬁckzufuhrup sei..Vorausf“tzung zu solchnn

; tRnoksohldssun ist, daaé die Aschebvptlmmunb elnwandfrei g

SN durchgufﬁhrt wird. purch unscrb Untcluuchungen konntun 1 7%f
- \'wir zuigcn, dass dlcs biohcr nlcht gcscngh.'  J‘:-< Q“%%ij

' Metallen kann doshalb auch hler nur nach der in 2 an=

gegebenen Ueise 1icnt1L bestlmmt werden.




‘,ijeder Beziehung zufriedenstellend und tru~ zurxAbSatz_,;
,%;fsteigerung bei\ Wesantliche Arbeit leisteten wir fur

’”fenarbelt mlt dritten ‘irmén |

?f ,die Ausweitung dex Rohstoffbasis sowie die Verfeinerunb

;-unserer blsherigen Produkte. er sind 1m Bcwinh*s*ahr S
auch . dazu ubergegangen, Produkte die nusserhalb des
i'Mlneralolsektors 11egen, auf ihne Einsatafdhlgkeit

als Gummlwelchmacher AH prhfen und - haben die positiv
verlaufenen.mrgebnisse ‘durch: Patentanmeldungen ge- :
. gechiitzt, um Einbluche in unsele Interessen abzuwehren.f 
- Gepriift wurden._1»~’ &

| 'a) Erddlharze w ‘ , \

- wobei wir hauptsachllch n dle pei der geplanten Bleich-
"erde-Regenerleruug anfw,lenupn Eraolharzextrakte dach-\
ten, siehe Patentanmeu\ung Aalege 16. .

ﬁb) Schiefe;teere
Auch Extrakte von Sehlefertueren zelgten recht brauch~,
;_bare Naftolen-wlzkung, siehoe Patuntanmeldung Anlabe 17

!

c) Kolophonlumole \

Die bei der Destillatlon von Aolophonlum anfallenden
Ole wurden ebenfalls durchgepruft und fiihrten zu Br- -
gebnlssen, die cwar nicht denm Naftolen gleichkommen,
aber immerhin beachtllch sind, siehe Patentanméldung

-~ Anlage 18. - “

“l’Pechdestillat e b .
In dhnlicher Wielse wi;kten auch die Komponenten die
bei der Dbbtill&tlon von Pcch anfullen. Wir haben

!

[O

gl_Kautschuk-Regenerlor ung
' Gemeinschaftlioh mit der Metallgesellschaft haben wir

uns intensiv mit der Regenurierung von Kautschuk be-
- fasst und festgestellt, dass sich dic bel der Mineral— :




"“f‘ Extrakte von Drittent

! Wurden laufend auf ihre Einsatzmoglichkeit Qualiﬁétff S
‘und Ausbeute untersucht Bekanntllch verarbe*ten w1r{jv§,u

"heute recht grosse Mengen fremder Extrakte.

. B) FullstOff fiix Kautschuk o
Die Einsatzmoglichkeit gebrauchter Blelchexde alsv“

' Fullstoff fur Gummi hat sich gut entwickelt. Die ,
" gurzeit 1aufenden Betriebsversuche zeigen, dass man
mit gebrauchter Bleinherde vngefdhr dieselben Resul-

tate erzielt wie mit Bleicherde und 10 % eines Spezing;-l

‘ al-Welchmachers. Wir haben die Einsatzmbglichkeit von.

Bleicherde als Fillstoff flir 2 Patentanmeldungen ge- R

mass Anlagen 21 und 22 Siﬂhergestellt.

_h) Allgemeine Patentanmeldungen o
" Ausserdem haben wir gemeinuchaftllch mit der Metall¥ :
gesellschaft 7 Patente spezlellpn Inhaltes anremeldetv ;
Siehe Anlagen 22 bls 28). '

2) Kldcknerwerke / Flotation

__Unsere Zusammena*beit mit Klbckner war durch die
starke Feindeinwirkung suf K6ln stark beemntr&ohtigtr
Trotzdem geleang es uns, unsere fruherﬁﬁntwickelten |
Praparate weilter zu verbessern und dieselben in einer
| Flotations~Grossanlawe guf inre Elgnung zu priifen.
Die Versuche zelgten, dess unsere Produhte bezhblich
Schaumer -~ und Tragerwzrkunp durchaus pefriedigen,
 dass ber gie Schiumsrwirkiig zu stark 18, 80 dass

- noch geelgnete Sohaumdampfungqmittel gesucht werden

‘missen, womit WiX zurzelt beschaftigh sind. Bin Ge~
‘meinschaftspatent wurde angemeldet, siehe -Anlage 29.



'".Q?3)\ rdf;Héﬁf Ph rmazeutlsche Erdolprapgrate
h jInfo1ge Ein21ehung;von Herrn Prof Hopf mussten unsere
;’fArbelten ‘auf dem'pharmazeutlschen Gebiet bls auf wel-

teres vertagt werden.:ﬂ,,kﬂ : S ' = e L

fPé—L 42 Stockhausen “Textilr und Wasch1ndus€r14l  * o
_ Tederhilfsstoff - e ‘
. Die Zusammenarbeit mlt der Plrma Stocxhausen war auBer-‘
ordentllch befrledlgend. Das wesentllche iiber die er-»‘f"_
- ‘zielten Erfolge 1st berelts unter dem Kapltel Sulfex ;"--:

- fest5=ha1ten.

5). Degussa / Gelfett
- Die Zusammenarbeit mit der Firma Degussa, mit der o o
wir auf dem Geblete der Starrschmlerherstellung mit
Sillkagel zusammenarbeiten, verllef befriedigend.*W1e 7‘
>fbere1ts erwahnt, gelang es uns, mit dem zurzeit liefer-.,ﬁf
baren Gel Fette hervustellen und mit gutem Erfolg in
- die Praxis elnzufuhren. Patentfahige Ergebnisse dex
= Zusammenarbelt sind in 4 Patenten niedergelegt. Es
k¥-1st beabsichtigt, die angenehme Zusammenarbeit mit
der “egussa auch noch auf andere, peide Partner in- |
tere551erende (tebiete auszudehnen, woruber vorlaufi- =
Vge Untarhaltungen bereiﬁs stattfanden. o

6) Zellstoff—Fabrlk Mannheim Waldhof (Paplerleimungl
Mit. oblger Firma steht ein Zusammenarbeltsvertrag auf
dem gesamten Gebiet der Papierlcimung und Papier-Imprag-
nierung vor dem Abschluss. Da die Zellstoff-Fabrlk
Mannheim Waldhof zu den grossten Papier~Produzenten {
Deutschlands gehtrt, versprechen wir uns aus der Zu-

ammenarbelt fiir die Zuﬁunft v1e1 Erfolg.

) Chemlsch—technlsche Gesell%haft /
Firnagral-spesialprodukte —

- Mit der Chemisch-technlschen Gesellschaft in Leutkirch,
die auf dem Gebiet der Faserplattenhersteliung und
Kunststoffgewinnung vermg un e%en wir einen Zusam- ‘.
‘menarbeitsvertrag abgeschlossen, wodurch dle berelts

" bestehenden 4 Patente (siehe Anlagen 30- 33) in die

, Gemeinsohaft iibergingen. Wif”hoffenj"dass*szch die~~¥www
Zusammenarbeit in Zukunft fruphtbar gestaltet.



= Firnagral-Basis\ging in die Gemeinschaft ein, wei—‘;F
:,tere Zusatzpatente, sowme‘in Zukunft noch kommande
~-neue Schutzrechte sollen als gemelnsamer Besitz be—-f
\trachxet werden. f~ '

| 9) Henkel [ Emu;gatoren 9' < y
: Mit der Firma Henkel arbelten w1r zurzeit auf dem
- Gebiet der Emulgatoren-Herstellung auf Basis syn-
thetischer Pettsauren, 1nsbu30ndere fur wabserlds- ,"
" lkche Ole zusammen. Wir beabsichtigen, mit der ge-
nannten Firma &hnliche ZusammenarbeltB-Abmachungen '
| N zu treffen wie mit den oben oonannten Firmen.

|  H. Technische Beafbeitung'idn‘Patentanmeldungen .
1) Anmeldungen der ZEA ,
' Als Ergebnis der Arbeiten wurde.n von ZBA 22 Patente

angemeldet, davon 8 -in Gemeinschaft mit der Metall- ,

" geséllschaft, 2 in Cemeinschaft mit der Degussa und
1l in Gemelnschaft mit Klockner.

2) Firmcn—Patente | R
Insgusumt laufen bei dex Rhenania zurzelit 145 deut-.

 sche und auglandlsche 'patente, darunter 24 Gemein- o

chaftspatunte, fdr dic wir federfuhrpnd sind.

_3)“ﬁinsprﬁche . |
‘wgrden gegen 12;Patcntanmeldungen orhoben.

\




g t 8 nvtfa n 8 p x u\a@V L

4 >Verfahren zux Herstelluns von hﬁhersiedenden, 1ndbesonnere

~viskosen Pro&ukton durch Polymsrisation niedrigaiedendqr, plg}}
'lflﬁsﬂieer Kohleumaaserstorte deor Olefinreihe oder diese Geina

'f;enthaltenden Gemiache tlusaiger Kohlenwaeseratoffe,
‘,sesebenenfalls unter Zusatz von sasfﬁrmigen Olefinen

" oder Bolche enthaltendsn Gasgeuischen mi Aluminium-
'chlorid. dzdurch gekennzeichnet. dase man die Polymeri-‘

.sation in Gegenwaxt von Halogen, 1nsbeaondere chlor,

'vornimmt.



LN

‘f2~g t en t @ o a p,r u c h

'_Verfahxan zur Guwinnnng von Suhwerelsaura Bus dan bel
- der Schwctelséureraffination von Mineralblen, Teerblcn,{
- UBW. aniallenden séuretesren, dadurch gekennzeichnet,

“dags man dic bei der Behandlung gemais

s der Hauptanmeloa

dung . freiwerfende 80 nach vorherigem Procknen und Vor-“
‘rciniguns ‘einer Kontaktanlage zuleltct und. 1n konzentrier-

te Schwefelsaure umwandelt.‘.’




1) Sohmalzmittel fﬁr Fasergut, bestehend aus:Gemiachen

von neutralisierten Sulfonicrungsprodukteén von Mineral—\gffﬁ

¢len. die vor dor Sulfoniarung ciner Sclektivextraktion
unterworfen wurden, 6inerseits und Eeuchthaltumitteln

in,wassrigor Lﬁsuns andererSeits, gegebenenfalls unter fffj{

MitverWendung weiterer klhrcnd wirkunder Zusdtze.w

2) Schmalzmittel nach AnSpruoh 1, gekonnzeichnet
| duroh die Mitvezwendung bekanntet Schmalzmittel.:,




'  :1);Kér$te1i&ns7v¢n chmiermit

) \ X

| patentansprieme

. net, dass mﬁh,hochsiedends,,uberWiegénd gus Kohlenwas-

. P ; | .

,serstoffan;bestehanne'Vetsinaungsgchigbhg,idie reich

'an,aktiVén,”mitkonzentrierter'Schwefe;séuré‘zur'Ha?2~rlJ

| .bildung'néiggnden*Verbindnﬁgen_sind; wie sie durch -
- nestiilat;onvan‘sauxeg,odsx_neutralisfarten Avfall-
o sauren,odgrfﬁeren,orggnisohe~Anﬁeile;,die-bei'der"aafu

. fination von M;naf&l&lén,'TQQrén,.DeStilldtionég, |

" Rilokstands-, Extraktioqs-3undLHydriefuﬁgﬁprodnkten

~yon xoh;cqanfallan,_zur Erhthung ihros Schwefolgehal~
tes mit Schwefel séttigt oaer,mit.einem;Sonwere1haloxdj

behandelt.

\

2) ﬂerateliﬁng.wonSchmiermitteln,nadh"AnSpiuchvl, das

~ durch gekennzoichnet, dess man das Ausgengsmeterisl
vor der Schwefelung @urch guuigncto Raffination, 3,Bs

 mit Sehwefelsaure, von unbesténdigen Asphaltstoffan
- bofreite o | |

T e R
teln, dadurch gekennzeich-




 ;fFan51eim'aus Harz und 61en, dadurch—gekennzeichnet,
| ‘dass man als LY sungsmibtel filr die Harze, ‘die bel der _
'ADestlllatlon von Saureteer anfallénden, ﬁﬁerﬁiegend aus_j'

».;'Kohlenwasserutoffpn beutehenden, hochsiedenden Gemiache,

- die. reich an mit konzentrierter Schwefelsaure zur ‘Harz-  f
- bildung neigenden Verbindungen uind, verwendet.

Ty

eIy



/,"'

:*ffP%ait e n t a n s g rie u c h

| 5’1) Verfahren zur Herstellung vOn harzartigen “asaen

- vom Typ der ?henol—?ormaldehydharze, dadurch gekenfi~ fff“f
) zeichnet, dass men anstelle oder als Sﬁreckungsmit-\ o
| tel fﬁx das Phenol Destillationsprodukta der orgeni= o

" gchen Anteile von Saureteeren / Harzen, wie gle bel
dex Raffination von Mineralblcn anfallen, und die

s vorwiegend aus ungasattigton, mit ‘konzentrierter ‘Schwe-

felsiure: zur Harzbildung neigenden Kohlenwasaerstoffen

o bestthen, zusetzt._

2) Verfahren nach Anspruch l, dadurch gekennzeichnet,
dass man die kondensation der crfindungsgemasaen‘Ver-
bindungsgemische das Phennla owseu odor im Gemisoh
4vorn1mmt. ' - :

- 3) V\,rfahrcn nach Anspruch 1 und 5, dsdurch gekennzeloh-

net, dass man in dcm crfindungsgemassen Verbindungsge=

'mich die raaktionstihigkn Antcile durch Bchendeln mit
SLluktivcn Lbsungsmlttuln, Destillation, R&ffination

| odcr andere gceignctc Arbu4,:wg15un“anroichert.




-iuilfsmittel fur die Leaarindustrie,\bestehend auépaédygf:?
© enthaltend Sulfonierunssprodukte von Minerelblen, die
 vor der Sultonierung einer Selaktivextrakticn un&eerr-'

ﬁ‘fen wurden.



H i;‘gs bis %fm semcnts He nitwls 8 1m1ver ub- e
[su*gsxxlyel £ ,#xomatiqche aonlennauserSuoLfe Bus Nineé

- raldlen, éerun‘"raktionc" ader Quekst uden extraaierba.;‘“f"”
- rexr. aOhLCPUau&fxwtOILet sowd: else et 5 bis. 30.-4c0 S

'@wabs'ibe u»quna eiccs ALLalla, vorzugsweise naliumhy~
- droxyde, i elner unae, die sulschen uwscxunr cex’ nmlfh
.;uw' Gan Zweifachen der Zur vollstandigen.Verseifung dea

"Kolophoniums benotigten Quantltataiegt._“ - e  '-

_"2) Verfahren nach<Anspruch 1, adurch gekennzeichnet, da§s 

erst die extrahierbaren Kohlenwasserstoffe, und des Natur-f'

HQharz unter Erwarmen innig vermischt werden uné sodann der
- erhaltenen flﬁssigen Mlschung die Alkalllosung unter
| Rﬁhren beigegeben wird. = : \

) Verfahren Zur Heratellung gelelmter oder wasserabwei-'
sender Faserstoffe, wie Papier und Pappe, Textilféden und
~gewebe, Kunstleder Ueley wobei des nach Anspruch.l oder -.
2 erhaltene Produkt, gegebenenfalls mit Wasser verdﬁhnt;

: *angewandt wird.

4) Faserstoffe, wie Pupier und'Pappe, Textilfaden und—

‘1 oder 2‘erha1tenen Prodnktes,lwahrend oder nach deren
Herstellung, gelcimm'oderwasserabweisend gemacht sind.

~

B - mgewebe, Kunstleder He.ds, Gle mit Hilfe des nach Anspruch |
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n

_;jf A1uminiumch1orid in'Verbindung bringt, das duréh
\g1‘Sublimatlon in Dampfform uberfuhrt 1st. ‘

'_2) Vcrfah en gemass Anspruch l, dadurch gekennzelchnet,
oo 'dass man Aluminlumchlorld in'das. Ausgangsmaterlal unter
)'“guter Durchmlschung dese»lben einsublimiert, odef dass

man- das dampffﬁrmige ‘Sublimat auf der Oberflache des

“ in starker Turbulenz beflndlichen Spaltdestilldtes

einw1rken lasst.~ i

3) Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekenn- 

‘zelchnet, dass man den Alumlnlumchlorlddampf mit dem

- dampffdrmigen Ausgangsmaterlal in 1nn1ge Beruhrung -
"“bringt. :

/

. 4) Verfahren gemiss Anspruch 1, 2 und 3, dadurch ge-
kennzelchnet, dess main dampffbrmiges Aluminiumchlorid
in ein bexeits auspolymerisiortes Ausgangsmaterial ein-

subllmlert und uieses Gemisch anstelle von Aluminium—

'chlorid fiir die Polymerisatlon verwendet.




o omit Henc

,;daduzch"ge‘v

 mit Men en vbn 10 - 70 p Natur- oder Synthesewachs‘7amv
““bpsten 50%, vermischt und das Gemisch ‘nach ﬂberfhhruns g
in Alumlniumseifen in Mlneralol verteilt.yf"V |

"2) Velfdhxen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,ﬂf_ﬁﬂu'f

b dass man die Uberfuhrung in Alumlnlumaeifen dadurch

5vorn1mmt, dass mun das Gemisch zunachst mlt Lauge ver- ﬁ""”

V, seift und. mit Alaun 1n Alumlniumseifen umsalzt.




 *1) Verfehren zur Herstellung von Emulsionen fur‘stablie

”'bl- 1n-Wasser~Emulsionen mit salzrelchem Wasser, z.B.‘
‘Seewasser, dadurch gekennzeichnet, dass men als Emu1~“
~ gator Gemische von. Mineralﬁl-Sulfoseifen (Mahagonisei- o
fen) mit solchen Sulfoseifen verwendet, ‘die man aus’ ‘den
bei der ﬁaﬁfination von Mineralélen mit Oleum anfallenden :
Saureteeren nach Abtrennung der freien Schwefelsaure | o
_~jund Neutralisation mlt Alkalien und nachfolgender Reinigung
erhalt. ‘4" | ‘ : T _ SRR

2) Verfahxen nach Anopruch 1, dadu;cn gekennzeichnet,z
dass man als Louungsvermitulcr xtrakte verwendet, die
bei der ExtraKtlon von mlnérol)leu nit selektiven Lo~

 sungsm1tte1n erhalton sind.'“




| 61en, die'v rwiegehdfau
& bestehen, stillen elektrischen Ent

Frequenz unterwirft.v_ ,

‘e

1adungen von hoher

L

vl/




:f fil)Verfah en zurv
ﬁj?{Starrschmieren. dadurch gekennzeichnet dass man 1n- ,
, ~4yraldl- oder synthetische Ole als, Aerosol gewonnene hoch—”

1 *7disperse aquphe Kleselsaure einbringt. ‘ ,’ ‘ {;}~

M

‘  ’72) Verfahren geméss AHSpruch l, dadurch‘wekennzeichnet, :
 dass men die gemdss Anmeldung D.84 511 ICb/l2g gewonnene,"rﬂ'

°‘ hochd1sperse Kieselsaﬁre verwendet. 1 :@ﬁw

| ) Verfahren nach Ans;zuchen 1 und 2, daduroh gekenn-

zeichnet, dass man in die konsiqtenten Schmierstoffe

2 '}Zusatzstoffe Spez1eller Wirkung, wie 2B, Hﬁchstdruck-
- zusatze, Korrosionsschutzzusatze, usw. einbringt.

/

- 4) Verfahren nach Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekenn-

- zeichnet, dass men Ole
: ‘ken eindickt. e

Zu Abdlcht- oder anaeren Zwek-

5) Verfahxen nach Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekenn—

zeichnet, dess men dic

Gele durch geelgnete Schutzkolloide f

‘stab111alert und/oder durch Elektrolyt-Zusatze peptisierto




o “

P a t e n t a n s~p_r u c h

Verfahren zur Herstel;ung konsistenter, transparenter ‘

‘9 Starrschmieren gemass Hauptanmeldung R 114 889 IVd/32c;; -
- .dadurch gekennzelchnet, dass men den Anreibungen von '*jf~7

Mineral- und /oder Syntheseolen mit hochdlsperser,

: amorpher, ads Aerosol gewonnener Kieselsaure ge-
jrlnge Mengen uasser unﬂ/oder solcher ornanlschen

Verbindungen aliphatischer oder aromatlscher Art

‘ zusetzt, die SauerstofL in Form‘von Alkohol-

Aldehydo, Keton=, Carboxyl-, Ester-, Aether- B
oder Phenolgruppen enthalten. ’ g



3101enﬂauxch Adsorption
gebunden.weraen una aus,den,f"

.‘fselben durch Sel mtivextr'kf'qn”mit Lpsungmitteln wie-
'<;der5ewonnen werden kdnnen als‘Zusapzstoff“zur Herstellung

\von Mischunuen aus Kautschnk oder.

i Stoffen fdr die Erzeugung von Gummiwaren.';. ~“ “j'l,,/
. _‘]' ) ’ i . R
, - . | !
:
oA



7*jfmit selektlven Lbsungsmxt eln, wie SO,, Puxfuxo\,‘Ben-
F;,zol-SI und Propan erhalten werden, als \eiehmachangsk :
"“oder Streckmittel f . Natarlichen und /'ouer synthe-W]f°

‘tischen Kautechuk, sowie K\mststoffe aller Art. —

'qf 2) Verfahren nach Anspruch 1, bekennzeichnet durch die[f:""

’fVerwendung einer »raktion dex erfindunbsgemussen Aua-
;f zlige, indem die geeigneten Bestandteile angereichert
‘sind.--m | Sk

‘




'“tschukwaren'geeigneten1M1sohungen aus Kautse
kautschukaxtigen Stoffen, dadurch gekennzeichnet(
hmacher dlnémische zusetzty

dass man ala Welc
bl der Syaltenden Polym isation von Naturharzen
Vakuum-Deatil- ;n,,L;

uber Katalysatoren und nachfolasnder i

latlon Lntet@ntn.\x' ' ST RN S O N PR e ~
N - " i ' ‘ ' : : .
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 }fErzeugung von Kautschukwﬁren, Kautschukersatzwa~
~ ren und Kunststoffen, dadurch 5ekennzeichnet,

"kf]dass man als Zusatzstoffe Yerbindungegemisehe vér-

i wendet, Qie sie bei der Iestillation und Hydrierung
“,‘von Pechen aller Art entsteheno : -
. ‘2) Verfahran naoh Anspruch 1, dadu:ch gekennzeichnet,
- dees man ih den Zusatzstoffen die wirksamen Anteile - :
~ durch Eraktionieruna. Raffination oder Behandin mit
' seloktiven Lusungsmxtteln anreichert. - S

p—

At e e



':s‘toffen unter gleichzeitiger Zervtdrung der Gewebe-‘
-teile des zu reg,enerierenden Materials. 'i‘ R
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o)y Verfah*en zur‘Herstullung eines akt ;
ff“und Fﬁllstoffes tir ate’ Kunststoff~ und Kautschukin~af_,iﬁff
-vdustrie, dadurch gekennzeichnet, dass man. die bai dex
o Raffination von Jlen anfallende Bleicherde du*ch Be~
‘fhandlung mit Losungsmituel ranz ‘oder tuilueise von ‘
”anhaftrnden und adsorbierten. 01 und Harzstoffun be-

iven Hilfs-f7

froit und Gic 80 ﬁ vorbereitutc Blbichuldu als

Hilfsstoff VQrwcndut.
f2) Hvrstullung und Vurw»ndunv eincr BlblChurdC als

Hilfsstoff, dle gumiss Anmclaung N 41 450 »xhaltyn

b g e




;VQIWLndung von bci der Raffination\von Olen minef'
wralischer, ticrischer odax pflanzlichur Hurkunftﬂ;

anfallenden lhaltigen ‘Bleichcrden als . ‘aktive wcich- fﬂ f*f

"”\machcndu Fullstoffu in Naturkautschuk- unﬂ nunst—fv»~’
kautsohukmischungen, wobei zux Exreichung brauchbarcr ,

' .Vulkanisate die Sohwcfel~ und Beschlcunigurdosiurun- J’ }f“

‘”;gon Lntsprechcnd erhﬁht werdcn.'



*WVurwandung von uinwilkun sproduktun dus Schwef,ls i
”fodur Schmefcl ﬂburtraaundur mittul, wie Schwcfolchlorﬁr.
,An imon‘ odex Phosphorpnntasulfid Wedhe aul pei der ¢
Raffinatlon von iiinural¥len gowonns SNy tuilﬂuish un- e
. gusattigtc und scthfulsaurcloslichu noh1~nmasscr- PR
,g:stoffgvmischu mxt vorzugsw clse ni sduzun Schwufblgu'
‘peltun als Zusatzstoffe, ¥elchmac v, Plastikastoren
z und R,guncri rmittu 1 fixr knutbchuk und insbusonduru'
fﬁr Aanstkautschuc und Kautschukaustauschstoffo.

oo




i

atanspry

e v

B et

. i;Ve,rfam an zur H\:rs cc.llung yon Zusdtzétomn fr
'”jheutschu und’ Kunstkautschuk, dedurch gekennzuich— e
 net, dass man ais organlschen, mehy odir wenigur
ﬁ_sulfonl.rt en Antuile dox bel der Baffination von'

:f ;Minnra;dlun mit Scthxclsuur» anfallundun Abfall-

sauUrsn abtrunnt, ‘aug densulbun durch Erhltzen auf

’-‘Tump raturen swischen 200 bis- 350 dic S’;u.l.n‘.‘og:rup-- “"‘"‘“E
pon’ abspaltbt, und das 8o erhecltone Iohlunwass»xstoff-~

gvmisch als Zusatzstoff vurw~n&«t.



\”f&¥y14€‘ P o t n’t 8 n s'p'f¥ﬁ~¢;h;g;«_”fg3§,.f¥??¢‘-?%,

' 'Ll, \ . \ N ' / EOI i
”1~1) Verfahr»n zur Gcwianuhg von in Sonwefolsaur;*;‘»i "

| ‘,1ﬁslichcn KOhlunWaSSyrutOiiLn aﬁs Abfallsuuren

‘(Saurehﬁrzon und ahureteoren) der Min ralolraffi-/
“ netion, dadureh c'e,Lonnzu.c:km ot, dass men aus den
‘Abfallsauren dic freis SChWCfulSauIb ohne vorhcri-,V‘fi

.' ' 30 Nuutlalisation z.B. durch Bchan&in mit Wassur,'
L“abschtldct, sus- den vurblaibunacn, tcilmcisc

| sulfonl rten, organischun Antuilun durch langcrcs e
Erhitzon auf Tompnratur.u von 200 pis 350° dle e
. Sulfogruppe ‘abspaltet und ougubununfalls qus dem .
| bitumunartigun Raaktionsgxmlsch durch D. stillation o
',im'Vakuum dic bligen, in wonz.ntricrter Schwefel-

surc 16s1ichen Kohl: nwassixstoffv abtrunnt. F

-

o 2) Vurfahxun nach Anspruch 1, dedurch gQKbnanichnbt, ” ;
_dass man nur wonig ‘sulfoni.rten organiochun Antcilen jff'

ohn: vorhorigc Warmeb shandlung durch VaLuumdcatilla- .
tion in konzcntrlurtur gchwofclsdure 15sliche, 6lige s
| Koalunwafserstoffgumiachu abtrunnt.

o

3) Verfehrcn gvmass Auspruch 1 und 2, ‘dadurch gukcnn-
zelchnct, dase man Abfallsaurun, aic nux wbnig freic
Schi folsaure cnthaltcn, mit Stoffun, ‘di: .inen hohcn
Gehalt an Aromatin od.r en mit Schubfulsauru Zur -
Harzbildung nciennden, ungusattigtnn Kohl: nwass»r-
‘stoffu unthaltun, wic si. durch Auszilhon von Minc~

——-yglly B B..Schni. .rlfcaktionen, mit flissigem Schwvfuldia

oxyd odcr 3nnlich wirkcendon, Losungomitt,ln Lrhaltun --------------------------------

wurdun, siner T mp,raturbchandlung von 20 bis 550 '

 antorwirft und das zuruckbluibund. abaktionsprodukt
;im.Vakuum _destillicrt. R

\




kautocbukmischunbun, dadurch bbkunanlchnbt dgss
~ man alg Auaatzstofie in konzuntricrtor Schwcfcsl-;

;S¢urc loslichc Vurbindunwsgbmischu odor Teile da-
" von VGrWundbt di¢ man. duxch Zbrsbtzung dur tcer-'_

- artigen. Riiekstinde mit Wesser oGy Alralicn cx=- -

, ihalt dlc bui der Polym~xisatlon von ung eodttl”tbn,
 “f1ﬁssig n 0dcY gasformigun, organiechyn J(Ibindun-'
B zu m&nvxalolartab,n P_odukuan in Lnuios: nhuit

| von AondUnSiwerd wirkonden anorganiogpun Hdlogcn-

’ vurbindungvn anfallun.

—




*'11) Vurwundung von zumindust tuiquiSC unéusattigtcn f

‘54 und schwefo 1sauruloallchun Koalunwassurstoffon bzw.;'f‘

"*ngmisonhn solcher,wiv siu boi ‘dox Aufarbeitung
- flilssiger odur fcstcr Brunnstoffc urhaltun Wereh,'
- als Plastikatorun, Elastikatorun, Wulchmachcr, L
Reg ancricr- und Struckmittul bel solehin K¢ut-ﬂ'3»'
'-cschukaustauschstoi+,n, i durch Polymurlsahion.von o
- aus flissigen Brynnstoffcn durch dohydriurbndo Buhand-

1ung, .B. Crackung, g»wonnbnun, 1m wcsuntlichun (infachun L

| f;Oluflnon mit gcrinfun Mingen Diolufinc hurgustcllt
. wordcn sind.

- 2) Vcrw»ndung vo: zumlnacst t@lleiSk ungesattigtun |
 und schwcfulsmurumoslichun Zohlenwasscrstoffen bew.
i”Gumischun solchuxr, wiz sic v.i dor Buferbuitung flus-
'1;sigvr odexy fost r Bronngtoffe - .rhaltun werdon, 8ls

; Plastikatorcn, ulastikatoxan, WoichmachcT, Rug»nozicr-
- und Strcc1mittul bei solchcn hautschukmustauschstoffcn,.

,dic durch Polym. risation von Butylonun und goringen
i _ngen Dlolufincn, wic siv boi dor duhydriurcndcn |
Behandlung, %.B. Crackung von Erdtlon und aquivalonton
”'Stofxun crhelten wcrdun, hurgostcllt worden sind.

. 3) Vcrwundung von solch an Kohlonwassurstoffun baw.

‘f'Gumischhn golcher gomdss Anspruch 1 und 2, die als
' Abfallprodukic p.i der Ratfination von Minvlalolcn

dcron: Abtr.nnung durch Nuutralisation, Hydrolysc und/
odor Dcstillution anfallun. : .

| - mit solo ktiven Losungsmxtweln odor mit Sohmufulsaurc nach -

, .



“ﬁﬂyl;;;[__; P aton t ans p_z d che  7"E”" 

1) Vcrfah*un ur Hurstallung faktiSahnlichur Produktc, .

/"‘:'dadurch gek: nnzuichnvt, dass Gcmiosche von pflanzrichun

B1lcn und zum mindgstcn teilwcise ungesittigten und in -

‘ﬂ"*Schwufclsaurc 1dslich-n Kohl\nwaSSLrstoffg mische, -
.ll,wic sic bel der Aufarbuitung fliissiger odcr fester ]
j'34Brunnstoffc anfallun, einer Schwefclung untuIAOgcn u

wcrdcn..

2) Vcrfah- on nach Anspruch l, dagdurch 5ukcnnzuichnut,
dess die Mischung dor Pflanzlichen Olu und dex teil«

weisc ungusatbigtwn KohlunwaSSurstoffgumischu ciner. N
Einwirkung von clementarem Schucfel g .miss écx Hoxe

‘stcllung von dunklum Faktis untorzop.n wird.

3 Wcitetc Ansbrﬁche\"




\_ustigcr Hilfsstoffc, 2 z.B. ngundricrmlttul, vurmischt,

ey Pat nt 'a.;n”_g;;gj rieche

1) chbnuricrung von Altma»crialiun, dig aus Kautschuk !1 .
3 kautschukaqtibun Stoffcn und nunststoffcn bostchen

© oder. dicss enthaltcn, dadurch gek. nnzcichnut, dass

dic vorzugswuiSu fcingcmahl(nen Abfille mit cin.x

‘Emulsion cinus Weichmachers und gogebenenfalls sone

- gwoeks Rrbunyriuruﬂg nach iblichen M:.thoden z.B. in ,
. Hbissdampf urhitzt wurdun, worauf (inc homngnisicrung,»
~cet. wic liblich crxolgt. ' '
"2) R~5~nuxicrung von Altmaturldllun guMESS Anspruch 1,
dadurch g‘konnz“ichn t, d@ss ‘ein Gemisch” Cines u%lchmachvra
bzw. Pla stikators mit ginam ch: mischvn Abbaumittel,
ziB. Hydrazinyn odur eromatischin Sulfhydlatcn, z B.
Naphtalinsulfhydrat verwendot wirds

2 weitoxe Ansprﬁqhe*



j* l) Vuxfahren Zur H zsbullung @1nvs Flotationpmittals,

" ingbssondere iy die achwimmaufbar itung von oxydischon7i

F"Mlnu*&lifn,'uoB Flusspat, daduzrch gekvnnzalchnet, o
'dnSb Mahagonls~¢ic zu uin,r Sulfonbau‘u vurselft wixd..

 dexr Wiyme bchan»elt an& nach der. B‘.handlunC die ibers
‘schus ige Scthtulsaure ﬁbt”(bﬂu. R

" 2) Vurfan*en nach Anspruch 1 dadurch.Lcaennzcichnet,

dass wahato zif = mit vurdundt“r Schwafelsiure ind
b

........




Vnrfyhtcn zur;Herétullung'vondzanelast bch: - SR
plastisch~naruun ‘Harzkbrpern &us. Erddlaestillntions-Af ey
produktbn wie Berbindungs emisch A sus aromatisehcn und

 ungesittigtn Verbindungen, dic in Schwefelsiure welte -

gonund lOSllch 51nd, oder die mit. konz;ntrierter Sohwe-jﬁ,
ful&&ﬂlc Uy Harzblldung neigen und’ dlo man erhdlt :
durch srlektlve Extraktlon von. Mlneralolnn mlt Lbsunssi‘

- mitteln wie 02, nu*furol USW. s dadurch gckennzeich- '
nvt dess &us den Erdglprodukten die 1balichen =

Bﬁut ndtealen in Atnanol, uutcnol, ELSussig ‘L, :
JL Dichlorhjdran odor Beciulia Jd hurausgpnommcn und bci c
e¢xhid htuI Tompe sratur, vorz'bbwrlsu zwischen ctwa 150 -
'2500 zqueﬁlgewunscn ten P ol st polyme isicrt w»rden.v

|



;Ql) Veriah;@n ZUr Hiwstcllung von Zdh‘uld&tloChQn ‘
‘bis plastisch nnrt;n darzkcryern cue Edel-Destilla-"
.Mtionsproduktcn wie Firnegrel (eintutragupcb Warenm~
- gzeichen) nach qauptpatent br.;...;... (Arm.2 24 966' e
vIvc/39c), daduzeh gckunnze¢chnut, dass cus den -
‘Erddlprodukton die loslichen Bestandtedl lu in Kthenol,
uutanol, Biscssig, Alpha-AJpha-Dychlorhydrin oder
;‘Acctmldpngd, wie im dkuptphuhnu ‘beschrishen, mit"
'mehrwc:tagcn Alcohol‘n und mshrwertig.o %auxun,',
.‘Wt10ﬂ° Doypulblwdunga“ suthelten, vereinigt und |
rhltzt werden,,vorzuﬂawglae au* uine T»mper'tur
von 100 - z.OO
‘fﬁ2) Verfehren nach Anspruck 1, dadurch ekennzeichnét,"
 dass Phtalsiure und Glycerin aéugeb n werder und
- erhltzt wird vorzugow is: suf einc Tcmperatur von
120 - 200°. B . = :




‘jP & t_a'nvtra~n* ‘p

Variah en zuv Heystellung trocknnnucr 5;b und ah-.f-ﬂ"

elastlscaer PrOuukte, dadurch gek Pnnz=1ghn -ty duss -

: Erd ldestxllationsrrouuktm mit elncm bpe“iilschen“
T_Genicht von 1,05 - 1 20, n”thrlic;cn odexn ynthe-

| tischcn Ursprunbu» dl( noch DopbblbinC)nLcn traﬂan una;
sich durch: Trocknun*sfahigkelt mit Sikkativen aus- o
.ZbiCIPGn, mit Sohwcfpl 0831 uChWL¢& hbebcrdan, oder

 orgenischen, schwefeltr.gundcn Verbindunger die noch " ijf.

Restvalenzen tragen, 2u. viscosun bis zdheiastischen

‘Produkten bel sincx Tempere.tur zm,omn 100 - . 180°
verarbeitet Warden. | - :




5Qdesti11utlon pxodukuen wie Firnagr ’;»1An1euito -
ﬁ(einaetr“gvnes Warenzelchen), urd ! Kundensations=
'fprodukten dos Phunols, krusols od»v fy}%i“xq, oder
.fMischungen dicser Bestandtcl*u m1+ Pormalduhyd, welo‘
| fche #u ihrer KOﬁdensation pro Hol nicht ‘mehr als
0,6 Mol Formaldchjd mit einem saursn Keral ysator iig_

crhlulten, undercrseits, unter Zugabe. von aoviel

“Rolenhonium, asg ¢s mindest dic Halfte des anzuwendun-‘
) den phenollschen Londensutionapxo&uktos bctrégt. bei '






