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/i ffzﬁsammehfdgsuhgfinfolgedessen zu-umfangreichen'Be cht
'”'7niedergelegt. Wir begniigen uns deshalb in dem nacthIga“

- den Rechenschaftsbericht damit, nur kurze Auszuge dex o
'7-'wesentlichen Untersuchungsergebnisse zu bringen, die de.

“"Fortgang und derzeitigen Stand unserer EntwicklungSarbele»[

‘AflPutentanmeldungen gefﬁhrt haben, dienen diese als Refe~{i :

ten kennzeichnen. Soweit die Untersuchungsergebnisse zu

' .JDen einzelnen Hauptabschnitten is% eine kurze Zusammen~uq- 

stellung des derzeitigen Standes der Entwicklung, sowie
ein Ansblick iiber deren Zukﬁnftiges Zttl vorangesetzt.;

Auch im Jahre 1941 haben wir' neben normelen mntwick- L
lungsarbeiten viele Probleme bearbeitet, die durch die
Erfordernisse des Krieges bedingt waren, woraufwbei

“den einzelnen Kapiteln jeweils hingewiesen wird, Der
' dauernde Wechsel der'Ausgangsmaterialien und Fertig~

produktoQualitaten machte es erforderlich, viele frﬁ-”u
her abgeschlossenen Entwioklungsarbeiten erneut aufzu~-
nehmen und auf das nunmehr zur Verfdgung stehende Aus-

'gangsmaterial abzustimmen..

Das im Jahre 1940 neu hinzugekommene Arbeitsgebiet der
Synthese von Schmierslen durch Spaltung von Paraffinen ‘
und Polymerisation der dabei anfallenden Spaltdestilla- _
te wurde mit besonderer Sorgfalt ausgebaut. Insbe&onde- )
re widmeten wir dem Studium der Hartparaffine und ihren"
Eigenschaften, woele der gesamten Frage der Entparaffiu'
nierung von Ulen, besondere Aufmerksamkeit. Die Inbes-

triebnahme der semitechnischen Anlage zur Spaltung von

 Paraffin
‘~2.-



\,v{?frate- und maschinentechnischer Fragen--‘ﬁumﬁéﬁgféi; i
. che Laborarbeit. Dasselbe gilt von der in Bau befind-f“f

 lichen semite chnischen En*pa*a*finierhngsanlage mit 'f 
Benzol-soz, die demnechst in Beurieb genommen wirds

N ‘Im Jahre 1941 arbeiteten wir an der Inbetriebsetzung :

. der neu errichteten Extraktionsanlage filr 61ha1tige o
'Bleicherde auf . dem Werk Grasbrook mit und fiihrten
-eingehende auf diese Anlage und der darin zu verar- )
. beitenden Aasgangsmaterialien zugeschnittene Uhter- o
'suchungen durch, : |

- Auch im Jahre 1941 waren alle ZEA-Arbeiten durch

e Mangel an Arbeitskréften und Beschaffungsschwierig-

~keliten von Materialien besonders erschwert.

Besoﬁdere Aufﬁerksamkeit erforderte die Bearbeitung |
und technische Verteidigung der laufenden und neu
angemeldeten Patente, Intensiv widmeten wir uns der
~sich weiterhin gut anlassenden Gemeinschaftaarbeit mit
dritten Firmen. ‘ '
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o ?~5tana der Entwicklmgg una Auablick
~ Die im Jahre 1940 begonnenen mntwicklungsarbaiten

auf dem Gebiet der Schmier&lsynthese ‘mssten im -

vergangenen Jahr - um die fiir eine betriebgmﬁssigef

. Herstellung einwandfreier und konkurrenthhiger

‘Schmierale erforderlichen Grundlagen Zu’ schaffen fo

mit besonders staxkem Einsatz bearbeitet werden.i
~'Interessante, aber weiniger vordringliche Arbei-

_ ten auf snderen Gebieten mussten deshalb. zuruck-:n'  .

t_v,gestellt werden.‘_ :

| 1-WEs galt nicht nur, die Arbeitsbedingungen fest-

zulegen unter denen in unserer Betriebsanlage
anstelle des geplanten Motorentles (Viskositat

" vyon ¢a. 12 E/50°) ein Brightstock (50 E/50%)hex-

- gestellt werden konnte, sondern es mussten auch
noch - meben einer ganzen Anzahl von Fragen, die.

' sich bei der Inbetriebnahme ergeben hatten - feste

Grundlagen fiir die prinzipielle Arbeitsweise beim.
- Spalten, Polymerisieren, Raffinieren und Konzen-
trieren der Synthesebtle geschaffen werden, Dane-
ben wechselte die Bescheffenheit des Auggengsma-
" terials dauernd, . ao dass auch _in dieser Beziehung
eine laufende Uberholung der Betriebs- und Labora-

‘ ‘toriumsergabnisse exforderlich war. Gatsche drit-

ter Firmen, die als Ansgangsmaterial infrage ka=-
men, machten viele Eignungsprutungen und Ana1y~
. sen erforderlioh."

|

..Selbatverstandlich waren wir neben diesen grund-
’satzlichen Axbeiten auch bemﬁht, die Weiterent-

‘atigen Stand der Teohnik hineus zu férdern und
,experimentell in ihrer Grundlage sicherzustel- ’
len. :

¥4



Neue, technisoh wertvolle und au53¢chtsreiche Ge-fw?% :

sichtspunkte fanden in 8 Patentanmcldunsen 1hxen
Niederschlag.,» T L

‘\

\Mit groseer Befriedigung konnen wir aus Unterhal- B

tungen mit den Syntheseol-Sachbearbeitern der .
- I G.-Farbenindustrie feststellen, dass es ung nicht
‘nur gelang, in dex kurzeﬁ’Zeit den dortigen Stand

der Erkenntnisse zu arreichen, sondern zu uberho~ o

len und aufgrund uon Patentanmeldungen als unse-
ren Besitzstand siqherzustellen. Wilr sind daduroh
in der Lage, ein kommerziell wertvolles Pari-Ver-

héltnis fiir den geplanten Erfahrungsaustausch wnd ¢

die zukdnftige Zusammenarbeitmzu schaffen.




"teilungen, von. denen sich eine lediglich mit der
~Gew1nnung von. Paraffin und: seigen Eigenschaften als

. ‘5,Ausgangsstoff, die andere mit der Spaltung von testep
 Paraffin-Kohlenwasserstoffen und die dritte mit der

Polymerisation der Spaltprodukte zn Synthesedlen, N

deren Raffination, Analyse und Lignungsprufung be-v f B

'schaftigte, hat sich ausserordentlich bewahrt.: o

‘Die Ergebnisse dieser Axbeiten wurden in 22 ausfdhr-iw
lichen Sonderberichten niedergelegt.%

a! Paraffin = B ';%
1) Struktur und Anelyse -~
Nachdem wir bereits frither die Begriffe "Blfreies '
Paraffin" und "paraffinfreies UL" klar definiert
- .und einheitlich gekennzeichnet hatten, haben wir
uns noch weiterhin mit den Zusammenhingen gwischen
1‘Viskositat und Paraffingehalt eines Ules beschédf- .
tigt und die friiher fﬂr den Betrieb bereits. auage-
arbeiteten Kurven, aus denen der Zusammenhang zwi-
sehen Viskositdt der paraffinhaltigen Destillate -
. und der paraffinfreien Filtrate eindeutig ersicht- -
1ich 1st, vexrfeinert.,

Eingehend haben wir uns auch mit der Watermauanaly-
se von Paraffinen beschiftigt und versucht festzu-.

‘ legan, inweiweit die Watermananalyae fiir reime

- und $lhaltige Paraffine zu brauchbaren Ergebnissen
~ filhrt. Es gelang uns bisher nicht, diese Froge ein-
' deutig zu kléren. Die nierzu erforderliche, umfang-

‘ reiche theoretische und experimentelle Kleinarbeit
ist 'so gross, dass wir uns entschlossen, einen Teil
der wichtigen und interessanten Fragenhansteine als

'Bearbeitungsthena filr das Ameterdamer Laboratorium ’

vorzuaehen o _
) \\: \




”"”Dies unsomehr,._, 1l dde. Nachprufung der érforderliohen
~ Zusamme; hinge nicht nur uns ellein interésuemu, son-

.5?3]dern allgémein_ﬂ *die ErdBlchemie von 5rundlegender

: ,*Bedeutung aind. Mit der Messung analytischer Kennzah-T;a;
len wie Mol.—Gewicht, Anilinpunkt, nrechungsinde& usw.}r

,mhaben wir uns eingehend beschﬁftlgt._‘-'

‘iWir haben uns auch aingehend mit der Struktur der Ver»]:”

'-vblndungen, aus denen sich ein Paraffingatsch zusammen~>

setzt, befasst und sind bemitht, eine Methode zu finden,
n-Paraffine, Iscparaffine sowie. ‘Ringparaffine qua—&i*
litativ und quahtitativ Zu unterscheiden. Die Versuohe
s8ind noch nicht abgeschlossen, aber aussichtsreich. '
Es wird dann mdglich sein, eine weit differenzier-
tere Bewertung von Gatschen verschiedener Herkunft
sufzustellen und viele auf ungendgender Kennzeichuuns
des Ausgangsmaterial beruhende Unklarheiten euszu- SR

o schalten.

|

gg Destillation von Hertparaffin - .
~ Der Siedepunkt von Paraffingatschen ist von groBer
~ bedeutung, weil davon die Rickstandsmengen bei der
. Verdampfung des Ausgangsmaterials abhangen. In ei-f o
’ ne; speziell dafur ausgearheiteten Hochvakuumappa-
~ ratur ist es nunmehr gelungen, bei einem kauum von

0,01 mm-selbst hochsiedende Paraffingatsche unzer-
setzt zu destillieren und Siedekurven aufzustellen.
Aus diesen Kurven kenn men fiir den Betrieb riick-
.schliessen, wie sich Mischgatsche aus diinnen und
dioken Ulen, die als Ausgangsmateriel'in unseren -
Betrieb eingesetzt werden, verhalten werden und mit

. welchen Rﬁckstandsmengen hei den Temperaturen, die

kunnen, entstehen werden. Die Dastillation 5estat-
tet so, von jedem Getsch die bei der Spaltung zu
erwartende Rickstandsmenge vormuszubestimmen, was
- insbesondere bei Anwandung fremder Getsche fir dia
-Syntheseanlage von 5rosser Bedeutung ist. : o \

|
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sungemittélzusemmensetan

. w enmomepmarag

er Binfluss der Lisungemittelzusemensetoung bel de;

~ntpafafﬁnier“nsvon Schmlerbl nit Bensin-Aceton:
/‘f”“P?moludl.hgben’witfeingehand;étp&igrtiywe;ljgie*xagﬁ_

»“?sﬁﬁéfdiéséf'Fraseffﬁf;aié.Kapa?itﬁfﬁausnuﬁﬁﬁhﬁfﬁh*7 a;57i
 Sever Entparafeinierungsaniage von grosser Bodeutung .

- 1st. ir haben Gabet getundens

;)'Zﬁr:Aufsféilunéder;Ku:ven dﬁrfénlnﬁr\xging wasi ﬁi ﬂ
.serfreie LBsqusmitte1 vgrwendetkwerdgn. .

- 2) Die Entmischungskurven setzenfsichaus_2 Kur#én¥'f
dsten zusammen, von denen der ¢ine durch Auskristal-
lisieren von Benszol, der andere durch Ausscheidung k
~des Ules aus dem LSsungSmitte; (Entmischung)‘bedingt‘ ,
wird, B T e

3) Die Kurven durchlaufen in ihrémgschnitfpﬁnkt‘ein_
Minimum, das fiiy den zugehbrigen Acetongehalt'bezﬁg-; |
lioh.Benzol-Kristallisgy;QQ_ggngntmisbhung'Jeweils B

die éuSSeiéféfGreAZé'darstellt, .
 4) Die angewsndte Mengevdés'LSSungsmittelS-isf'auf

den Verlauf der Kurven von geringem Einfluss, we-
sentlich hingegen ist das apgewandte'Vérhélfnis
Benzol-Toluol, ‘

5) Der Zusatz von Aceton driickt den Kristzallise-

- tlonspunkt Benzol-Toluol herab, bei Zusatz von 43
“ erfolgt ebenfalls eine Depregsion, die jedoch
- in Abhéingigkeit von der Ulquelitit - vom der
Kristellisation von der Entmischung der Lisung -
abgeldst wird, o y )

6) Die Lege des Entmischungsastes der Kurven igt '
von der Zusemmensetzung und Molckillgr#sse der Ule
abhiingig., Je hther der Gehelt an paraffinisch gé~

bundenen‘c-Atomen‘und das‘mittlcre>Molékularge- ‘
) s ‘ o } .. ,’:\/ i C

Loe12.



" };wicht 1st, desto h8hur 11cgt dig Entmischungstempera-f,‘ |

?fg;7) Boi Destillaten sus. Paraffinfreien Rohulen setzen' i;;

,,,,,,

| in einem rcchtcn Winkel schnciden, zusammen. Bel \‘;L_w 3§
Destillaten aus paraffi altigen Rohblcn zcigen die | .
‘.Kurvcn demgeg»nﬁber einen flachen nicht linaarcn Ver-~ ‘

lguf. - | o Lt

- 8) Als Folgerung fiir dan Betrieb wird die ghnstigste~\ -
| LﬁsungsmittelzusammcncotZung festgelest. D

':lObige Versuchsergebnisse heben wir durch Betriobs-
- versuche zu beatatigen versucht. Infolge von zu Bo-

- ginn dec Jehres noch vorhandunen apparativen Schwie-

‘rigkciten, ergabcn diu Versuchsergebniss» kein eins
wandfruieu Bild. Es ist beabsichtigt, dic Betriebs-
~versuche - nachdem nunmehr apparative Schwierigkeiten

der Betrlebsanlagc dberwundcn sind, zu wiederholen. |

b, Filtfationsbecchleunigcr ,
Die Leistung unserer Entparaffinierungsanlagc ist
stark von der Filtrationsgeschwindigkeit des augge-
schiedencn Paraffins ebhingig. Wir heben deahalb
elngchcnd -gepriift, wic man - durch Zusatz wirksamer
- Dopes - dis Filtration beschlcunigcn kenn, Es wurde
tgefundcnz | LT
1. Von den untersuchten Substanzen erwiesen sich me=
ben Kreockriicksténden bestimmte DestiIlationsrﬂckatén-
de von Minereldlen (Bitumen) besonders wirksem. So wur~ |
de-z.B. durch Zusats von 0,5 % HVB (ouf die Olmenge be- .
rechnet) oine Beschleunigung der Filtrationsgeschwin-

- . i‘:‘,{i@igkeitmuﬁl _dasg 2-3 fache ._‘unter...wglei‘chz eitiger Senkung - -
~des Ulgeholtes des Paxaffins von 50 suf 20 % ersiclt.

2) Im Gegensetz su Versuchen ohne Zusatz nimmt die Fil-

 tretionsgeschwindigkeit durch dic Filtrationsdopes mit

Herabsetzung der Lysungsmittelkonz:ntretion zu. Der Y1-

i . \

e 1l3 -



ifﬂ"mittelkonzentrhtion erzielt.

f’3) Zur Ermittlung der Wirkungsweise bitumsnartiser Zu- : B

- satze wurden dieselben in ihre Komponenten (Maltene :

und Asfaltene) zerlegt. Dabei ergab sigh bel verschie-
 f1e nur diu As: 1tenc cnzus»hcn sind. Die Meltcne sind
Ohm. Wirl‘.ungo i '

4) Der Dope-Zusztz kann zZum Lbsungsmittel oder zu dem 2y ;
entﬁarafflnierenden 01 urfolgon. S k

. 5) Der DOpe-Zusatz geht praktisch restlos in den Pa- -
- raffingetsch iber, Die 0lc werden infolgedessan in
ihrar Raffinierbarkeit nicht becinflusst.

6) Ein Zusammgnhang zwischen Filtrationabeschlcunigung
und Stookpunktscrniedrigung wurde festgestellt.

) Bei allen Versuchen erfolgt die Abkithlung ohne
. Rihren. Uber die Wirksamkeit der Filtrationsboschleu-
niger unter Rilbren wird getrennt verichtet. L

|
Obige Versuchsergebnlsse haben wir durch Betriebsver-
‘suche zu bestatigen versucht. Infolge von zu Beginn
* des Jahres noch vorhendenen apparrtiven Schwicrigkeiten
ergaben die Versuchsergebnisse kein einwendfreies Bild.
Es ist bcabsichtigt, die Betriebsversuche - nachdem nun-

{”mnhr apphretive Schwierigkelten der Betricbsanlage

tibexwunden sind - 2u wiederholen.

!
. » y

. 4) Paraffingatsch aus edelcanusierten blen
Zur Emgnungsp*ufung des in Zukunft fus ednleanusier~
ten Ulen kommcnden Pereffingetsches, heben wir verschic-
~dene “edolecnusicrie Gotsche der scmitechnischen Ytr-'~
auchsanlhge unteraucht, analytisch g»kennzeichnet und

. einer Watermananalyse unterworfen.

- 14 -



Dubci ergub sich, d"sy auch Pargffingatsche aus

| edelcanusicrtﬂn'ﬁlen dor. :orderung eines niedrigen
Bingkohlenwasserstoffgchultes nicht ent prechen,

~rwe11 duroh die Edeluanusie ung A die Aromutcn,:wygffklR
nicht aber cuch dic Nophten-Kohlenwsssers toffe L
_entfernt werden: Ulhcltige Getsche eus cdeleanu-
"sierten ﬁlon zelgen dsher eine nur. unzuremchonde
'Vermindurung des in Ringbindung vorlkegenden Koh-
1eﬁstoffwht 1t728.

o . —




“””?Wir hatten schon frﬁhnr durch Versuche in unserer
':/ﬂLaboratoriums-Spaltanlage festgestellt, dess man weit
- ‘f.gﬁnstiger Resultate beyugllch Ausbeute und- Qualit&t
© . ~der Spaltdestilizte ersielt; wenn man def Ulgehalt -
L des Ausgangsparaffingausches soweit herunterdrdckt,_>x
- dass-der G halt &n CyAtomen in naphtenischer und aro-
matischer Bindung unter 5% liegt. Das Ansgangsmate-'j L
rial verhilt 31ch dann nicht pur gunstiger beim Spal-
| tungsvorgang, d.h. es treten wesentlich geringere e
Koksabscheidungen ein, sondern auch die aus den-Spalt-
— produkten pdwmerisierten Gle zeigen weit gﬁnstiger Ei~f*‘*
B genschaften.. =

 Diese fruher nur laboratoriumsmassig gemachten Fest- o

',Btellungen haben wir durch semitechnische Ergebnisse
'unserer semitechnischen: Spaltanlage vollauf bestati-_

7”gen kbnnen. Die Uhtersuchungsergebnisse zeigten, dass™
man durch mntfernung der Aromaten zwar elne Verbesse¢’

' rung erzielt, dass aber‘die naphtenischen Kohlenwas-'“;‘
serstoffe, die durch die 502-Behandlung nicht ent-- '
fernt werden, noch stdren, so dass die Gatsche aus
edeleanusierten Olen nur eine geringe Verbesserung
der Spaltdestillate bringen. dur Gewinnung von geeig-
neten Gatschen muss alsonach wie vor ein moglichst ge-
ringer Glgehalt angestrebt werden. »

Inzwischen ist s im Laufe des Jahres 1941 gelungan,
in dexr Betriebs-Lntparaffinierungsanlage den U1ge-
halt der Gatsche weltgehend herunterszudriicken. In
,Ubereinstimmung mit unseren semitechnischen Ver-
suchaergebnissen wurde auch im Betrieb bel der Poly-
merisation der aus solchen Gatschen gewonnenen Spalt-.
destillate eine entsprechende Verbesserung der Quali-
—4at- der Synthesevle erzielt.k,q\”ww;

|

L



Bezuglich de° Einflusses:des‘Ansgangsmateriala wer
auch Zu prﬁfen, wie die sich betriebsméssig als ;
Spaltungsausgangsmaterial eingesetzten Mischgatsohe‘

| ‘.fverhalten (aus Spi,01, 1.Ma.81, schw.ua‘Ul und. Zyl bl,i

~_ ~und Qie 2.Z. noch einen Ulgehalt von 15 - 25 % sufweir
 *f{~sen. Wir haben solche Mischgatsche laufend analysiert i

"{‘ 'und durch Verauchspolymerisationen gekennzeﬂhnet.

2 Einfluss der Struktur :

Durch Spaltung von reinen und Mischgatschen von ver-‘%

.7schiedenem Molekulargewicht in der semitechnischen
Anlage studierten wir deren Verhalten bei der Spal- -
tung und bei der Polymerisation und konnten fest-
stellen, dass die Molekiilgrdsse des zur Spaltung
‘werwendeten Ausgengsmaterial von sehr’entscheidendem
‘/Einfluss auf die Viskositdt des Syntheseﬁles 1st.
Niedermolekulare Paraffinkohlenwasserstoffe geben
‘wesentlich dunnflussigere Ule als hochmolekulare

- Paraffine. Die Herkunft, Zusemmensetzung und der

- Gehalt an- Ringkohlenwasserstoffen beeinflusst diese
Regel nicht. Der technisch eingesetzten Hbhe des A
Molekulargewichts eines (Ausgangsmaterials sind
~Jedoch durch dessen mit steigendem Molekularge-

. wicht zunchmenden Siedepunkt von seiten der Ver-

dampfbarkeit bestimmte Grenzen gesetzt.
3) Einfluss des Siedeverhaltens
Der grosse Einfluss des Siedeverhaltens auf die
Verdampfbarkeit\und Ruckstandsmenge wurde semitech~ ’
‘nisch. tostgelegt und die Voraussagen aus unserer
neu entwickelten Paraffin-Siedeanalyse bestitigt.

~ 4) Einfluss der Ringkohlenwasserstoffe
Wir haben bereits erwahnt, dass der Gehalt des Aus-

" tung ausserordentlich beeinflusst. Je ringﬁrmer das

Ausgangsmaterial, desto besser ist der Viskositﬁtain- -
dex, Conradsontest, sowie die ubrigen Kennzahlen ei-

=17~




| Speaifisches Gewloht in Verhiltnts

 ¢lnes Gatsches uid dle dadurch bedingte Aktivitdt

ﬂff”einesvspéitdestil“atés'kommeaﬁgep?é;ligigp,e%nem;iji'

 Bpontancn Frelwerden der Resktionswirme sus Ausdruck.
-so.muss_ﬁan“é;nw’béi,einemepaltdest;llate sus einem

N

B ringreichenicatsch,fdie_furéine_Pgljhgiisationubei
250 exrq:derliche Wﬁrmemenge_durch_Heizunsﬁzufﬁhrenoj
‘wéhrend bei ringarmen Gatschen der Temperaturanstieg

* durch Kithlung gEdémpft'weqden muss..g;F
. 5) Einflusg dér‘spalttemperafniu_:, o
‘Laborméssig und in der semitechnischen Anlage haben

~wir eingehcnd den Einfluss der‘Spalttemperghr auf dié_ .

Spaltungsreaktion untersucht und dsbei festgestellt,

, dass‘die.Viskqsitﬁt der eus Spaltdestillaten zu errei-
- chenden Polymerisate stark abhiingig {st von der Spalt-

temperatur, Je hther die Spalttemperatmfliegt‘desto
viSkOsere'Polymerisate lassen sich'aus den Spaitde-'
stillaten herstellen. Diese Regel trifft fiir Gatsche
'Jeden'MolekulargﬁwicthS, mit hohem und niedrigem
Gehalt an Ringkohlenwasserstoffen zu. Die HShe der
[Spalttemperatuf‘ist = mit Rilcksicht auf die Spalt-

destillatausbeute - durch die bei steigender Spalt-

temperatur stark 2unehmende Spaltgasbildung dcharf
begréhzt und fiir jedes Ausgangsmaterial spezifisch.
Da wir im Betrieb Mischgatsche verwenden, ist €s \
- nicht mbglich, die fiir die ¢inzelnen Komponenten
optimale Spalttemperatur euszuniitzen, durch einen
Kompromiss mugs Jeweils das Optimum experimentell
ermittéltvwerden.‘ . .

- 8) Einfluss der Verweilzeit

~Anhand der Untersuchungcn im LaboratQrianund;ih@deszww
- semitechnischen Apparatur legten wir dem grossen Ein-

fluss der Verweilzeit auf die Spaltungareaktioh fest,
- wobel wir die Verweilzeit einmel durch Verkleinerung

- 18 1.f




'vf ‘der Reaktionsraume, das andere Mal durch Variiarungw
. des Dampfzusatzes anderten. Von der Verweilzeit ist
’>:E§auch dic Gasblldung stark abhangig. Anch das. Omtimum

l

der Verweilzeit ist stark von der Struktur das aing

.'u'setzten Gatsches abhangig. Filr Mischgatsche miss. das ;f
- Optimum zwischen Spalttemperatur und Vbrweilzeit Je-'lj
'weils experimentell ermittelt werden. SO e

cz Spaltdesti late
: 11 Analxs :

Bekanntlichgebendie heute zZuy Verﬁigung stehenden ana-
1ytischen Kennzahlen von Spaltdestillaten ein nur un~

vollkommenes Bild iiber ihr Verhalten bei der Polymeri--
sation, so dass man hierfiir 1ediglich auf die Ergebnis-

:  l-se einer Versuchspolymerisation angewiesen ist. Das 11

‘anelytische Ziel muss es sein, in Spaltdewtillaten ne~“
I ben Aromaten und Naphtenen auch 4., sow;le g und 4 0}9;,-
~ fine neben Di-Olefinen zu unterscheiden,. L

~ Wir haben inawischen versucht, uns durch die Watermahn
~ Analyse ein Bild tiber den Gehalt eines Spaltdestillas '
tes an Paraffinkohlenwasserstoffen zu machen, indem
wir die iiber 150° siedenden.Anteile hydrierten und dan
rin nach dem Waterman-Prinzip die Paraffinkohlenwas~.
serstoffe bestimmten. Dabei haben wir festgeetellt:

1) Bei der Hydrierung von Spaltdestillaten mit einem
Nickelkontakt bei hohem Wasserstoffdruck werdan §0= : .
wohl bel hoher als auch btel niedriger Reaktionstam~
peratur in erster Linie die Olefin-Doppelbindungan
abgesdttigt. Die Wasserstoffanlagexung an Naphtenen
und Aromaten ist im Vergleich hierzu‘nur gering.\

- 2)-Unterteilt man ein- Spal%destillat An-Anteile, dle—
unter und ber 150° sieden, so 16t der Wasserstoff- -
bedarf der unter 150° siedenden Anteile - bedingt
durch die hthere Bromzahl - grusser als der der

tiber 150° sedenden Bestandteile, o



;»;Q f3) Bestimmt man’ in den uber 150° siedenden Anteilen
'?7ijeines Spaltdestlllates den kohlenstoffgehalt in

| ]}:paraffinischer Bindung nach dem Prinzip der W3'~‘1' &
o termananalyse, findet man zwischen temperaturempfind-ﬁ’*

- lichen und temperaturuncmpfindlichen Spaltdestilla-
-ten praktisch keine Unterschiede. Das\untervchied-:

~liche Verhalten dlescr ‘Ausgangsstoffe bei der Poly-

 merisation ist also nicht euf Mengenunterschiede an
"Paraffinkohlcnstoff zuruckzufdhren, sondern auf
~dessen Konstitution sowie auf die noch im Spalt-

destillat befindlichen Aromaten und Naphtene.

4) Entfernt men aus “einem Spaltdestillat die Aro-
'matcn durch 502~Behandlung, wird dessen G;halt an
Kohlenstoff in paraffinischer Bindung von ZoBe
76, 5 % auf 91 % angereichurt. \

f 5) Bei der Polymerisation cines aromatenfreien |
Spaltdestillates bei 95 werden durch Cyklisierungs~
‘reaktion ca. 3 % Ringkohlenwasserstoffe ncu gebils
- det, o o ‘
Gem¢inschaftlich mit onf.Goubeau von der Uhivcr-
sitdt thtingen untersuchen wir die Spaltdestil-
late nach dem Raman-Prinzip. Gemeinsam mit dem
Ansterdamor Labor priifen wir uine Oxydationsmu-‘
thode mit Pcressigsaurc. , -

‘ | ;
In umfangrcichun Untorsuchunggn kanntcn wir fest-

.8tellen, dass dic Dicnmcthode zZur Bustimmung kon-
Jugicrter Doppelbinduhgen fiir Spaltdestillatc
~keine scharf umgrenzten Anhaltspunkte fir ihr'
Varhalten bei der Polymurisation gibt.

|

|
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‘ \ffWir haben f””tsestellt, dess man aus upaltdesti‘laten. o

”2) EntfernungAder Ringgohlenwasscrstoffe

,gf.,durch Edeleanuéierung dia Ringkohlenwasserstoffe weit- }f
: , ;gchend entfernen kann Inwieweit auch andere ungeaht..ng

T tigte. Paraffin-Kohlenwasscrstoffe ‘in SO gclﬁstwwer-ﬁf%ﬂt

.45;den, ist Untersuchungen, dic wir gcmeinschaftlich mit

- dem Amsterdamer-Lebor. bcarbeiten, 'vorbchalten. “M:;},qiﬂ
vVersuche deuten derautf hin, dass durch SOZ-Extraktion
__ die Dicne der Spaltdestillatc wuitguhcnd entfernt wer~ -
~ den. Dic Dienzahl eines Spaltdestillates fallt z.B.<‘
- vyon 35 vor der 802~Buhandlung auf 5 nach der axtrak-u
'tion. ‘ , : :

Da, die Dienmcthode auch auf Rlngkohlenwassvrotoffe be~"'
- stimmter Konstitutien stark anschlagt, arwartcn wir
' - was sich durch Vorversuche - bercits bestatigte -
bel den in Zukunft Zu . rwartendcn ringfreien Kohlon- '
-~wasserstoffen bessere Resultate.” R !
P : ' -
Wir :bieabsi'chti,gen, auch durch ‘Gemeinschaftsarbeit mit
~ dem Amsterdemer Leboratorium gerade das wichtige Pro-
"blem der-Spaltdestillatanalysc eingchend zu bearbei-
ten. Mit den allgemcinen K»nnzahlcn wie Bestimmung
-der Bromzahl, des Molekulargbwichtus sowie der Bre-
chungsindiccc ‘heben wir uns weitcrhin bdschaftigt
um- jede Unsicherhelt bci der Bestimaungsmethodik aus-
| zusch11c39un. . ! | : |
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do

niak-Analyse untersucht und debei féstgestellt, dess
ihre Zusammensetzung nur. wenig schwenkt und- dass men
- mit einem Gehelt von ca. 38,4 % geshttigter. und 57 % o
ungesattigter Kohlenwesscrstoffe rechnen kann. Von
~ letzteren bestchen s, 30 % aus Athylen und 27 %
aus h¥heren Homologen. Daneben enthélt das Gas noch
untergeordncte Mengen zn Wasserstoff, Kohlenoxyd.
Kohlendioxyd und Stickstoff. } ‘

e den laufend ~uf ihre Zusammensetzung nech der Podbil-ﬁf’"’

Verdichtet mén die Spaltgase bei 25 Atm. und 15°, lage
'sen sich 50 % als Fliissigkeit cbscheiden, Dampft men
diese Flussigkeit bei Reumtemperatur ab, verbleiben
'8 bis 10 Gewichtsprozent Kondensat (bercchnet auf
Speltdestillat), das bei 18 bis 137° siedet. Das -bei

"~;1~Zimmertomperatur nlussige Kondensqt ldsst sich allein

und im Gemisch mit Spaltdestillat polymerisieren, w111 \

men die gescmten, bel 50 Atm, sich flilssig ebscheiden~

den Olefine cinsetzen, muss die’Polymerisction bei

' 50 atii vorgenommen werdcn, (Polymerisiert‘man das. bei

Zimmertempurctur flussigc Kondensat ellein ohne Druck, .
' exhdlt men sehr zéhflﬁssigu Ule, deren Viskositatsin-

dex jedoch schlecht ist ) ‘ | o

| Komprimiert men des Spsltgas auf 100 atl, wabel sich
. rund 80: bis 90 % des Speltgnses vcrflussigcn, verbleibt
beim Ahdestilliercn ein bei Zimmertcmpcr;tur flissiger
Riickstand von 20 bis 23 %. mit einor Bromzohl 180 und -

. einem Sicdebeginn bei 26 . Dieses Kondensat lisst gich’
- ebenso wie bei den Versuchen bei 25 atii - zu binem
hochviskoscen 1 polymerisieron, dessen V. I.Pebenfalls

E schlechter liegt ols bedi iiblichen Spaltdestillugen..

" Der schlechtc V.I. diirfte auf den hohen Gehalt an
Athylen zuriickzufithren scin und sich verbessorn las-

sen, wenn man das Athylen vorgsr entspreqpend gut

5
\
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Zuszmmenf“nsend zeigen,die,Vcrsuohe, & A
beute an . synthetischen 51cn unserer Betriebsanlhge wesent«_;
. lich verbessern kann, wenn man cine geeignete Kondensu- - ;
. tions- und Stabilisationsanlage fiir dle im Gas noch ent~ e
haltenen flissigen Olefine einachaltet. Die Vcrsuche ,»'
wcrdcn wcitergcfﬁhrt.' o |

&) Polymerisation von Spaltdestillpten
1) Rcaktionsmechanismus o \ : :
Zum Studium des. Re&ktionsmech.nismusses der Polymerisa-
tion heben wir die Polymerisation varschiedener ektiver :
‘Spaltdestills e bel veschiedenen Polymerisetionsatufen e

- unterbrochen um festzustellen, ob die Polymeris ation von

- vornherein bis zu einer bestimmten. Viskositats-nndstufe
_ablduft odor ob sich zuerst cus besonders reaktionsféhi-
‘gen Anteilen des Spaltdestillates dicke 8le bilden und -
aus underen, weniger aktiven Anteilen, dﬂnnflﬁssige

. Produktc. Debei crgebh sich, dass die Zusammensctzung

des Spaltdestillates von ausscrorduntlicher Bedeutung -
ist und dass bei hoher Polymerisationstemperatur Je

nech Art des Spaltdestillates beli unterbrochencr gegen-
ilber beendeter Polymerisgtion hthet, bzw, tiefor visko- '
se Ule enfsllen., Die Differenz in der Viskositit ist
umso grisser bei Jc héherer Bromzehl dic Polymerisetion ;
ebgebrochen wird, Die Warmebehendlung bei der Kontekt~
reffination beeinflusst die bei einer abgebrochenen Rofe
finetion nicht polymerisierten Anteile nicht, 80 dass
diesc nach Ahtrcnnung in der iiblichen Weise weiter po-
lymerisicrt werden k¥nnen. Wir hoffen, suf dieser Br-
kenntnis ein Verfahron sufbsucn zu annen. nach dem

\

~men in"eihem Arbeitsgang dicke und diinne ﬁle ‘herstel=
len kann, wobei wir hoffen, dass sich dabei bei ge-
eigneter Arbeitsweise gleichmdssig Ausbeute und Quali-
tdt verbessern lassen.
: d~.23\v -



fv?teile zu Ende zu polymerisiereu. e
nicht mit grbsaeren Sludgemengan zu reehnen 1st.ﬁ;;gf

- ser elektronentheoretisch deuteh lessen #ls nach den -

5ao“dass also auch &

Diess interessanten Beobachtungen bezuglich des Re-
aktionsmechanismus sind auntichst nur als Vbrversuche , ”

J‘jzu werten, die wirz.z. ausbauen.{

",Im ﬁbrigen haben wir festsestellt, dass die Voxgénge, f*

die sich W¥ei dor Polymerisation abspielen, sigh bes-

ublichen Theorien.

a) Einfluss von Temperatur und Reaktionsdauer 0
Das VErhalten von Spaltdestillaten der verschiedensten :

'chemischen Zusammansetzung bei der Polymerisation bei
‘hoher und niedriger Temperatur wurde untersucht nnd

" und Viakositﬁt festgelegt. Dabei ergab sichs

1) Die "Temperaturempfindlichkeit" eines Spaltdestil--
lates, d.h. sein Verhalten bei der Polymerisation bel -
hoher und niedriger Temperatur darf nicht nur nach der

. Qualitdét der Ule beurteilt worden, sondern auch nach

deren Ausbeute. Infolgedessen ist zu unterscheiden

‘fzwischen edner wahren undeiner schedin-
""hYaren Temperatuxempfindlichkeit. | |

':‘Einé wahrpy e Temperaturempfindl1ohkéit'liegt»'

vor, wenn Speltdestillate bei niedriger Temperatur

mit gleicher Aluminiumchloridmenge und gleicher Ans-

beute hﬁherviskose Ole ergeben.

.....

. Bine sc¢cheindaryrx e Temperaturempfindlich-

keit liegt vor, wenn bei q;edriger Temperatur zwar

‘hherviskose Ble gebildet worden, deren Aushoute
- aber stark zurtickgent oder nur unter Anwendung

wééentlich grssscrer Aluminiumchloridmengan er—
- 24w,




t“**Freichbax ist

  {:52) Die Temperaturempfindli hkeit ‘eine: Spaltdestil-w»r
o ?lates ist stark abhanglg;v i
Ly ;kohlenwaseerstoffen. Eine wahre Tumperaturempfind- o1
v 1ichke1t 11egt vor, wenn dcren ‘Gehalt sehr klcin 1st e
wie 2.B. bei Spaltdestillaten, aus denen die Ringkoh- o
" lenwgssersto¢fe dureh SOQ-Behandlung entfernt sind.,‘

_ nﬁdessen Gehe t‘an Ring"‘l

Sobald grossere Mangen von Rlngkohlenwasserstoffen

‘vorhenden 31nd, gsht die wahre Temperaturemptind~

1ichkelt in eine schewnbare iber, d.h. die Ausbeu~

- ten gehen guriick oder grassere Aluminiumchloridmen,{.
f gen sind urfordcrlich. S

 3) Beim Polym»risieren bei hoher Temperatur ist die'.

Aluminiumchlo”idmenge ohne Einfluss auf die Visko-
sitdt der Relnpolymerlsate, allcrdings gehen die
Ausheutcn infolge erhéhter Sludgebildung zuriick.

An diescr erhohten Sludgeb:ldung sind sowohl paraf-

finische sls such RingkohlerwaSSLrstoffe,gleichtei-$;
1lig beteiligt, d.h. eine Raffinationswirkung durch

Entfernung von Ringkohlenwasserstoffen tritt nicht
ein. | S - ‘ -

4) Bei der Polymerisation bel 21mmertamperatur ist‘
die Altminiumchloridmenge von grossem Einfluss auf
die Ausbeuten und die Qualitit der erhaltenen.Syn~
thesedle. Enthalten die Spaltdestillate noch Ring-
kohlenwesserstoffe, kenn man bei Zimmertemperatur
in der Regel nur mit grossen Aluminiumchloridmengen

~ hbherviskose Ble erziclen, dabei ist dic Ausbéute in
i der Regel schlecht und die Viskositétszunahme gerins.1

Mit der Abnehme der Ringkohlenwasscrstoffe ndhertm$§ch
der wahren Temperaturempfindlichkcit, a. h., men be-
xommt bei niedriger Temperatur mit guten Ausbeuten

hthexviskose -Ule von guter Qualitit., Am besten in -
diaser Richtung het sich ein Spaltdestillat, bei ‘
dem alle Ringkohlenwasserstoffe durch 302-Behand- !

lung entfernt wurden, bewahrt. 25



,‘!chlorLdmenge kann men =« insbesonderu bei tiefez Tempe-'  <
ratur - nicht nur dic Viskosxtat, sondern such die -

Resktionsdauer und. Qualitét des. Ansgangsproduktes we-' .‘

__semtlich becinflussen. Vir haben deshald bei allen

‘ Uhtersuchungen, dic wir iiber Polymerisation durchfuhr- |

~ten, den Einfluss der-Aluminiumchloridmenge besonders
beobachtet, weil die. Stidrke dieses. Einflusses fiir Je-

des Spaltdestlllat spezifisch iste-

- c) Aktivierung dex- Polxgeriaation

' Den Polymerisationsableuf kann man durch. Zugabe von
-gasformigex Salzsaure saark beeinflussen. Wir haben
Qabel festgestellt*

'1) Die bel dex Polymerisation cingeleitete Chlorwas-
serutoffmcngv becinflusst, wenn. ‘bed tiefer Temper"tur
polymerisiert wird, in starkem Masse die Polymerisa-
tionsdauer und die Viskositht des Synthesebles.

2) Viel Chlorwauserstoff erglbt zwer kurze Polymerlsafl

'~ tionszeiten sber nicdrigviskose Ole, wenig Chlorwas-

serstoff erfordgrt lange Polymerisationgzeiten und
ergibt hochviskose Ole. Bei den fiir die Prexis in-
frage kommenden Chlorwasserstoffmengen ist der Iin-

- fluss der Chlorwasserstoffmengen auf die Viskositidt
grisser els auf die Polymerisationszeit. Es gibt da-
her fiir eina vorgeschriebene Poiymerisatioﬂsdauer ein
Optimum en Chlorwasserstoff, um ein mBglichst hochvig-
koses 61 zu srzielen -

der Aluminlumchlorideintragung erfolgen.

|

" 4) Bine Vbrbehandluno der Spaltdestillate mit Chlor- }
wasserstoff bewirkt zwar einc sterke Aktivierung des
Benzins, verhindart aber die Bildung h00hviskoser Ule. v

26 -



| sationsergebnisse cinmal ohne Jeden Zusatz, das anderef

Polymerisation von‘Spaltdestillaten beeinflusat3und

Mel mit chlorwasserstoff bzw. Chlor<a11=1n und im

Gemlscn miteinander unter. denselben Bedlngungen mit

Aluminiumchlorid polymerisiert und den Reaktionszb-
1auf und die Zusammensetzung dex’ Endprodukte mit-

. einander vergleichen. Dabei fanden wirz

1) Ersetzt nan bei der- Polymerlsetion von Spaltdestil-

laten das HCl durch 012, nimmt die Viskosltat dexr Po- o

lymerisate bei hoher und. niedrigar Polymerisations-
temperatur ergeblich zu.

2) Analog gu den Erkenntnissen mit HOl, geht be1 An-
wenéung von viel cl (2.B. 0,8%) gegentiber wenig
Olq(z.B. 0, 1 %) die Viskositat der Polymerisate zu-'
rﬁcx. ,

3) Das zugesetzte c1, geht im Vcrlauf der Polymeri-_.
satlon in HCl uber und entwelcht als solches. —_—

| 4) Bei Anwendung niedrignr C1,-Mengen entspricht

die Qualitdt der ble denen, die men bei Anwendung von
HC1l erhilt. Bei grossen ClQ-Mengen macht die Raffina-
tion der Polymerisgte Schmierigkeiten, die Eurbexdﬂ
U1e ist schlcchter, der Conradsontest hther, ein ge-~
ringer c12-Gehalt bleidbt im U1, des hihere spez.Ge-
w1cht der Jle weist auf staxke Chloreinwirkung i
‘hin.. x x i

|

Da bei Anwendung grosserer Clz-MenLen gemiss Punkt 2
diinnere ble entstehen, sind grisscre 012-Mengen nicht
zu empfehlen. “ :

5) Die Polymcrisvtlonszeiten sind etwas linger als

) bel der Anwendung von HC1, was wohl z,Teil cuf die
. weltgehendere Polymerisation und dle damit verbunde-

ne hthere Viskositit der Ule zuruukzufuhien ist.\51e

~ ist Jedoch oudeutend xlelner als wenn man ohne Halogen-

zusatz arbeitet, !

| ;’. Lv . } ‘ - 12.7 - }



fi7??W1r hatten schon frither festsestellt -dass,dleﬂAlumi-,_d;
";;nlumchloridvcrteilung buzuglich der Reaktlonsdauer i],%
eing wcsentlicha Rolle spielt, Um bei Lkboratoriums-'“\‘“

2 Al ‘iniumchloridve seilung

——

”errsuchen diu Versuche unter einheitlichen ﬁedingun-, C

gen durchzufuhren, haben wir filr unare Laborato:iums~v-‘

versuche die Riihrgeschwindigkeit 30wie die Art des

Jusatzes desAlumlniumchlorids genoxmt. Im Betrieb ist

die Reaktionsdauer noch wesentlich grﬁsser 818 bei

'j'-Laboratoriumuversuchen, ‘Wes zum wesentlichen Teil euf |
- die im Betrieb vorgenommane schlechtere Verteilung des
' ‘Aluminiumchlorids zurﬁckzufﬁhren ist. Entsprechende"

S|

Abanderungen sind geplant.

e) Aluminiugchloriddamgfgo;xgerisatio

Der feinste Verteilungszustand von. Aluminiumchlorid-'
1iegt als dessen Sublimationadampf vor, Wir

haben desheld versucht, die Polymerisation durch

Einsublimieren von>Aluminiumchlorid zu erzielen, Die |

| Anwendung von Aluminiumchlorid in Dampfform hat da-

- neben den Vorteil, dass in Dampfform des Alumini-

?umchlogid in bimolekularer Form vorliegt, widhrend

men bel Aluminiumchlorid in lrsistallisiertem Zu-
stgnd mit Komplexcn unddfinierter Molekﬂgrﬂsse

zu rechnen het, Man beobachtet dabei eine starke
Reaktionsfreudigke;t, die durch sponteane Temperatur- g
erhshung zum Ausdruck kommt. Diec Reektionsseit wixd
dadurch wesvntlicn verkiirzt und eine aktivitét der
Recktion beobﬁchtet, wie men si sonst nur durch Ak-

'tivierung z.B. der Selzsdure beobachtet,

Wir stellten welter fest, dass mmn durch Einsublimieren

von. Aluminiumchlorid in Rohpolymerisat und Verwen-
dung dieses Additionsprbduktes nach Befreiung von

| ‘ ‘ V‘ ’ d»28.-
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‘Polymery55t10n§ko, akt rh&lt. niezin résSanten Unter-;uj

suchunaen sicht noch 1m,Gange. Das ?finzip de¥ Arboits-
weise hmben wir gemass Anlage 2 zum Patent angemeldet. .

2) Aufarbultung von Seitenprodukten B
&) Sluc.getil STREE T O RERA R R
W1r haben das in unserer Schmier81~8ynthesean1age durch

i Sludgezersetzung anfallcnde Sludge61 untersucht und ge~ -

’ fmnden‘;ﬂuxﬂ

1) Infolge seines nledrigen Flammpunktes mnss des SIudge-
dl ebgetoppt und ~ falls man es raffinieren will - re- -

‘wm_ destilllert werden. Dabei erhalt men einen 350 sieden-

Iy

den Vorleuf von ca, 18- %, ‘an SChmierblen c8. 58 % aund
einen Ruckstand von 24 %o o o

2) Der Ruckstand zcigt harzartigen Charaktcr und ist

: pzaktisch frei von Asphaltenen.

3) Duroh Sauyrung und Erdebehandlung erhalt man klare
Rafflnate von rotbvrauner Firbung. Eine Kontakt-Raffina-
tion des gesduerten Ules bringt. gegeniiber einer Trockennr~
Raffination keine Vorteile. . :

e

4) Ebenso bringt eine wa;lnation im Cemisch mit Erd-
61-Destillaten keinsn besonderen Effekt. Eine Raffina~
. tion im Gemisch mit Syntheseolen ist mﬁglich, Jedoch
fiir die Prexis nicht zu empfchlen. ) A

5) Lﬁslichkuitsversuche in Schmefelsaure, in der Sludge—‘
61 vdlllg ldsllch, Synthesetl dagegen vEllig unlyslich
sind, zeigen, dass trotz gleicher allgemeiner Analysen-
daten ein erhedblicher Unterschied in der chemischen
Konstitution beider Ule besieht., , ‘Wﬁ'

LR
P T

6) Uver den Schmierwert der Jle sollen Motorenversuche

entschelden.
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fhaben ‘uch weiterhin gepruft. 1nwieweit sich das ”": :
"TSIudgeol nach Avtoppen niedrigsiedender Anxeile auf S

'.aanHeinamprzylinderal verarbeiten ldsst. Debel -
haben wir geﬁundan, dess man nach. Abtoppen eines S
Vorlaufes von-ea 20-% Produkte erhélt, die sich 313« '
.Heipdampfzyllnderdl tel qnel verwerten odgr'zum min- .
desten unserer sus RohBlen hergestellteu,ﬂeiadampf-
vzylinderblqualitat beimisohen lassen ‘ - |

b). Sludgezersetzung
Der bei der Polymerisation von Spaltdestillgten zu
Schmierdlen mit Hilfe von Aluminiumcklorid enfellen-

. de Sludge, der aus nicht verbrauchten Aluminiumchlo-

~rid und orgenischen Chlox-Aluminium-Komp1exverb1n~ NS
- dungen besteht, wird zurzeit im Betrieb mit Hilfe

_ von Kalkmilch in ein 81udgeol und Aluminiumhydroxyd

7gespa1ten. Diese Aufarbeitung ist technisch unbefrie- 3
- digend. Auch fAllt ein stek mit Kelk und 81 verun=
reinigtes Aluminiumhydroxyd an, Wir haben'deshglb
untersucht, unter welchen Bedingungen men den $ludge
mit Wasser, organischen Siuren und Basen gerlegen
~ kann und welchen Einfluss dss Zersetzungsmittel
~auf die Qualitat ‘des Sludgedls und das Aluminium-
'hydroxyd ausﬁbt Dabei haben wir gefunden:

1) Sludge lasst sich mit Wesser quuntitatlv in ein
Sludgeol und in selzsdures Aluminiumhydexyd 2er~
“legen.

Q) Auch mit Sauren lisst sich eine quantitative
Zersetzung durchfﬁhren, wobel man insbesondere bei
‘Verwendung von verdilnnter Salzsiure ein schnelleres
Einsetzen der Reaktion und bessere Sohichtentren-

| nung uecbanh+et. o SN
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',~ 3 die gleiche.

'5) Un ein reines Aluminiumhydroxyd zu gewinnen und die
’bisherigen bei dexr. Kalkaezsetzung aufgetretenen techni- |
schen Schwierigkeiten gu vermeiden. wird vorseschlagen,, 
- den Sludge im Betrieb mit Wasser zu zerlegen und nech
Abtrennung des Ules das Aluminiumhydroxyd setrennt

2u f&llen.._,,

- 6) Der Reinigungsgrad des gemass 5) auf verschmedene
~ Art gefdllten Aluminiumhydroxyd wird festgelegtund
festgestellt, dass men ein Produkt erzielt das sich
~zum ”Weissruss" aufarbeiten lisst

Es ist baabsiohtigt, diesd Sludgezersetzung nunmehy
ﬂwim Betrieb zu iibernehmen, nachdem es inzwischen ziem-
lich sicher ist dass die bei dleser Zeraetzung»anfal-
lenden Aluminiumchloridverbindungen in saurer Lisung
oder nach Neutralisation lukrativ zu verwerten sind.

}) Raffknation des Rogpg;ymerisates 3
&) Vergleich von Trooken-und Kontaktraffination'. 
Durch 2ehlreiche verglaichende Untersuchungan zwischen} .
ndrmeler Trockenrafflnation und. Kontaktrarfination he-
ben wir festgestellt, dass men nur durch Kontektraffi-

_nation einwandfreie, instesondere chlorfreie Synthese-gwwg
- ®le erhélt, - o

| b) Sohwefelsaurebehandlugg e a

Wir haben uns euch eingehend mit der Einwirkung einer

Schwefelshurebehandlung euf Synthese&le oder deren Gem;-
) \\: . ' .

\

.. 31 -




e :fﬁgebrau nter antheseol
Ans obigen Ergebnissen ergab sich ohne weiteres der

Weg zur Regenerierung von Synthesetlen, insbesondere  '“””*

Flugmotorenﬁlen, die zurzeit aus einem Gemisch von .
- Mineral¥l und oynthesedlen bestehen. Die Regenerie-;-‘

"'rung 14sst sich. durchfuhren, wenn men des Absetzen

des Séureschlammes nach der Schwefelsaurebehandlung‘
" bei erhihter Temperatur vornimmt und die Ole einer
anschliessenden Kontaktraffination it Bleicherde

| 'iunterzieht Die Ule-sind dann Zway in Farbe und Kore -

- redsontest etwas schlechter wie die ungebrauchten ble,
‘alle hbrlgen Kennzahlen, insbesondere der v. I. werden
, jedooh nicht verschlechtert.' ‘ ‘
4) Reinpolymerisat :
Im Laufe des Jahres sind wir - wie bereits erwahnt -
von dunnviskosen Motorentlen auf dle Herstellung von
Brightstock ﬁbergegangen. Wir mussten uns deshalb ein-
- gehend mit der Zusammensetzung der Reinpolymerisate
. beschédftigen und die Anschauungen beziiglich der Struk-
~tur in Relation zu Viskositat, Molgewicht Dichte,
Viskositatsindex usw, festigen. Um die Einsetzmig-
lichkeit und Verwendung dﬁnner Ule fiir Spezialzwecke,
wie z,B. tiefstockende Einheitsmotorentle und Spezial-
8le sicherzustellen, mussten such diese durch Bestim-
mang der Zusammensetzuns nech-dem. Watermanprinzip und

meinen Untersuchungen von Syntheseblen auf ihre Zu-
aammensetzung erweiterten wir:

-2



. der ersten beiden Methoden noch- laufen, konnien

:93;3) durch erschopfendef302~Extrakti°n ;v

‘7i wdhrend ate Untersuchuneen iiber die/Maglichkeitenﬁj

L kwir feststeilen, dass man Synthesedle verschie-‘j} f% ;
~’dener Hcrkunft durch ihr Verhalten bei einer -
'802~Extraktion gut mennzeichncn kann. Wir. fanden.

l‘l) Extrﬁhiert man Synthesevl‘mit 802, dessen Sclek- .
- tivitdt wman durch die Hbhe der Extrgktions-Tempera-;‘

tur einst 11t, so erhalt men einen MaBstab tiber die
Menge der aus dem Synthesedl extrahierten Bestand-
telle. . . — '

2) Die Quulitat der Ettrakte hangt von der Hﬁhe L

~der Extraktionstemperatur ab. Je niedriger die
”Extraktionstcmperatur ist, desto hiher ist der

' Gehalt an Kohlenstoff in aromatischer Bindung

‘und dest schlechter ist das Viskositats-Tempe-‘

raturverhalten,

3) Dié Extrekte heben ein hiedrigeres Molekulexr-
_gewicht als das Ausgangstl, und zwar ist der Un-

terschied umso grdsser, je tiefer dle Exttektions-
temperatur ist. o

'4) Der Conradson der Extrakte liegt wesuntlich

hher als beim unbehandelten o1,

5) Die extrahierbaren Mengen sind Je nach der Art
des untersuchten 8les verschieden, = - L

6) Die Viskositdt der Extrekte liegt im allgemei-
nen erheblich tiber der des unbghendelten Ules.
" Eine Ausnshme macht das Synthesztl dér Ruhzohe-

mie, dessen Extlakte eine niedribelewv1skositat
besitzen. '
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f?ji?gleich zwischen zwei”Synthesealen, Wiﬁ/z‘B'\ZWiSChen
““ifdem Ruhfchemiebl und. dem Whr.Synthesebl 32943- Diese:«;

;_xf;belden Ulc zeigen in cen normalen Anulysendaten bis  ”‘
“‘?;1"uf/die Watermenanalyse keinen nennenswerten Unter-

‘1 _:schied. Die Zerlegung mit 502 zelgt Jedoch, daB im-

32943 'S % "Aromaten® enthalten 51nd, die im Ruhr-- S
'chemieol vbllig fehlen. : :

8) Die Versuchsreihen werden mit anderen Syntheseﬁlen :
zu gegebener Zeit fortgesetzt. ‘

d
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Uhsere seit Jahren betrigbenen Entwicklunssarbeiten&}i~
auf dem Gebiete der Seitenprodukten-Vbrwertung der .
Mineralvlindustrie ~haben sich. auchi‘”V‘_;,ﬁbw_;;i£f%

- I

Jahre befriedigend entwickelt. < i

- He ‘\
Ahfallsauren kdnnan nunmehr\mit befriedigenden Be- T
triebsergebnissen in organigche Anteile und freie .
- Schwefelsiure zerlegt werden, Die Konzentration der."
abgeschiedenen Schwefelséure und ihr Wiedereinsatz '
fiir-die Raffination ist. praktisch und wirtschaft-
lich durchfuhrbar, die organischen Anteile kinnen .
unter voller Ausnutzung ihren Heizwertes Qurch Ver-__'
brennung in Dusen als Heizstoff Vbrwendung finden.
Damit ist - im Gegensatz zu der friiher mit erhebli-u o
_chen Unkosten und ¢.Teil mit untragbarer Verschmitzung

der Abwischer verbundenen Beseitigung der Abfallséuren - i

eine mit bedeutendem Nutzen verbundene Beseitigungs» »
mbglichkeit fiir die Zukunft sichergestellt. Dariiber-
hinaus konnten wir das gesteckte Ziel, die organi-v
‘schen Anteile der Abfallsiuren nach Umwandlung in-

01 bzw. bitumenartige Stoffe als neue und spezielle

‘ Hilfstoffe fiir die verschiedensten Industriezwecke

einzusetzen, weiter gefordert werden. Die frither in
‘dieser Richtung begonnenen Arbeiten wurden fortgeiﬁhrt,
neue Mbglichkeiten entwickelt und als Besitzstand 2um
Patent angcmeldet. :

Unsere frﬂhzeitig ergrifiene InitiatiVe zur Verwertung

- der organischen Anteile der Abfallsguren und diec hier-

zu entwickelten Verfahren ermbglichten es uns, den in-
zwisehen behtrdlicherseits ausgesprochenen Zwang, die
Abfallséuren nach dem Papeverfahren aufzuarbciten, aus-

—zuweichenund nach- eigenen‘Verfahrcn Zu arbeitcn, was

- = abgesehen von Prestigenutzen - Ersparnisse an Li-

zenzgebuhren und Sonderaufwendungen bedeutet. : '
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ﬁffﬂfDer aufgrund fruherer Arbeitengf :
S ]Besitzstand an Patenten fiir den Einsatz von Seifenpro:
*’f:dukten der Mineralalindustrie auf z,B.:dem Gummiger i
~ biet, machte es uns mdglich, unsere filhrende _Svtellung‘"g
oz behaupten und Einbriiche Dritter abzuweisen;;Durch’;uﬂﬁ
nﬁ‘x'inzwischen abgcschlossene Zusammenarbeitsvertrage mit
~der Firma Gebriider. Sto»khausen in Krefeld und den

‘H‘ygeschaffene

“°¢L.Kldcknerwerken hoffen wir, uns such auf dem Gebiete

i

. der Textilhilfsstoffe und Flotationsmittel eine &hn-
‘liche Position wie auf dem Gummigebiet zu erringen |
~und dadurch unsere konaunkturfesten und lukrativen S

-‘"Absatzgebiots zu erweitern.. o

- Auf dem Lubexgebiet habcn wir unsere Arbeiten fir
bereits weitgehend erschlossene Absatzgebiete (Gum- 5

mi, Kitt, Druckfarben) weiter geftrdert, um unseren .
Vorsprung zu halten. Zu diesem 2iel gehtrten auch die
Bestrebungen, den zu knappen Lubexanfall durch geeig-

nete Austauschstoffe zu strecken,um ‘eine Abwanderung

der Verbraucher nach anderen Hilfsstoffen abzuwenden;

~ Neue Anwendungsgebiete wurden bearbeitet, um fiir den
bei. normaler Beschaftigung unserey Extraktionsanla-

gen zu erwartenden Anfall von ca. 70.000 Jatos Iu-
bex,mbglichst ausgedehnte Absatzmoglichkeiten Zu
schaffen. Auch hier gelang es uns, durch zahlrei-
che Patentanmgldungen unseren Besitzstand zu erwei-
tern. o

Die gebrauchten Bleicherden werden nunmehr restlos:

- und befriedigend in den inzwischen in Betriedb ge-

nommenen Extrektionsenlagen extrahicrt und i.M. 40 %
der darin enthaltenen 0le wiodcrgewonnen. Die ge-
brauchten Erden der Syntheseanlage werden neuer-

dings mit einbezogen. Unser Ziel, die thrahierte :
“W“Erde durch Regenerierung wieder Zu" ihler ursprung. o —

oo



'?17fchende Laborarbciten und einc Gross-Versuehsanlage,v
fw;‘fdie demnachot in Bctrieb kommb wmiter 5efardart.j,igg

:ijimelde,e Patenx wurdc inzwl hen ert cilt, wir hoffen;fﬁ

+ lingt, die Bleicherde nach Regcnerigrung mehrmals

  11chen Bleichkraft zu belebun, wurde durch entspr[v

P

'3~der erste Mineralol"erarbbitur zu s;in, dem es ge~\f°'

‘ WIOdwr oinzusctzen. ,

;MFur did schliesslich Vs rblcibcnde Abfallerde such- .
ten wir lukrative Vurwerﬁﬁngsmoglichkoit als Full—
stoff fir Gummi, plestische MaSSLn, Kitte, Linole-
um usw. und haben vcrschiudenu Moglichkeiten zum
Patent angemcldet. Auf dem Gummigebiet sind unscre»_
- Arbelten nach Prufunbscfgubnissen bei dem Material- '
~prufun samt und neucrdings in Zusammunarbuit mit
der Mctallgescllschaft bcrcits so weit gedichen,

| dass wir mit beldiger Elnsatzmbglichkeit-rechnun.

Auf andcrun Gebieten, z.B. als Fiillstoff fiir Kit-
Yc, plastigche Massen usw. ist dor bisherige Ver- »
suchsstand ginstig, : L e

e

P (i ..__n’
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'"V.raffination wurde apparativ weiterverbessert und auoh;5 

- auf die betriebsmissige Verbrennung von Saureteeren
“”w ;ausgebaut, s0 dass nunmehr in Wgr. die. organiachen

"Anteile des gesemten derseitigen Anfalls ‘von Abfall-
sauren - anstelle des bisher verwendeten Weichpe~
~ ches - zur Dampferzeugung etngesetzt wird. Die Menge
"betragt zwischen 450 bis 500 motos und hat damit die.
- Héchstgrenze erreicht, die in den fiir Séureharzver~
brennung geeigneten Dampfkesseln auf’ Wgr. verbrannt
~werden kann. Da die freie Schwefelsiure aus den
Avfallsiuren (sowohl aus dén Séureharzen als auch
‘den Siureteeren) durch - Auswaschen mit Wasser (Hydro-
~ lyse siehe dort) ~ entfernt ‘wird, konnte der L
" Heizwert der orgenischen Anteile sehr gestelgert
'werden, wobei die Kosten dér frﬁheren Vernichtung
den Kostenaufwand filr die Vorbereitung der Skure-
harze ausgleichen. '

2) auf Whr o S
‘_, Die fiir die Verbrennung von Saureharzen auf VWhr. ge~
~ plante Verbrennungsanlage ist inzwischen fertigge~

‘stellt. Sie wurde aber im Laufe des Jahres auf Ge-
winnung der organischen Anteile durch Auswaschen mit
Wasser umgestellt, da wir die organische Substanz
nach Destillation als Austauschstof? fiir den mengen~
méssig nicht ausreichenden Lubex als Weichmacher 1n
dex Gumnmiindustrie einzusetzende absichtigen. ‘ur
Deckung des weiterhin noch steigenden Bedarfs an .

';Weichmachern in der. Gummiindustriemist geplant, S

~ Zukunft auch die organischen Anteile der Wgr.-Abfall-
séduren filr denselben Zweck einzusetzen, sobald die-
selben als Heizsto!f entbehrlich eind. Entbehrliche ’
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fqur Entlastuns der Kesselanlagen Werden auf’wgr,;diepgi
- dort anfallenden Séureharze und Saureteere ~ wie be- 0
_Qreits erwihnt « Qureh Wasser in frele Schwefelsaure o
und organisdh@r Anteile zerlegt und aur diegletztcren*f
verbrannt, so dass in Wgr. also nunmehr muf roch die -
orgenischen Anteile der Avfallssuren als Helgstoff
dienen. Die freie Sohwefelséure wird zurzeit noch in

| o die Abwasser geleitet, eg ist jedoch in Zuaammenarbeit .

mit der Norddeutschen Affincrie 5ep1ant, dieselbe Zu f.
konzentrieren und 1m Kreislauf in die Raffination wie-‘
der einzusetzen. ‘ L

\_,Die LF! ureharze der Trockenraffination auf Whr werden
ebenfalls durch Hydrolyse von der fxeien Schwefelsau- \
re befreit. Um den Schwefeladuregehalt der organischen

,Substanz mdglichst niedrig zu halten, missen dle Shu:;

.'harze vor der Hydrolyse verdunnt werden, da ein hoher
Schwefelsauregehalt derselben- z,B. beim Auswaschen ?
ohne Verdiinnungsmittel - zu Zersetzungsreaktionen bei
der spéteren Destillation der org. Verbindungen fiih~
ren wilrde. Da wir die organische Substanz zur Gewin-

- hung von Weichmachern einsetzengmussen, benutzen wir
dlinnen Lubex als Lsungsmittcl. Wir haben leichten

Lubcx als Verdiiunungsmittel gewshlt, weil dersclbe
noch erhebliche Anteile h8hersiedender Naftolenantei-
le enthdlt, die beim Abdestillieren gemeinsam mit den

Naftolenanteilen der organ;schen Substanz gewonnen
werden.

 §,di¢nende arganisphe Substanz der Saureharze 5eschaffez
" 1st, sollen auch die Siureharze auf Wex, in der glei-
- chen Weise nach Verdunnnng it Iubex gusgewaschem
~ und zur Gewinnung vonsNaft?}en herangezogen werden,
, - SR -

\
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Die Saureteere a fgwgr. werden ffwie bereits erwahnt‘v
“ durch Answaschen mit Wasser von der frelen Scnwefel- j_f
;lisaure befreit. Letztere 80l in Zukunft konzentftert };
 werden. Die organischen Anteile werden zurzeit ver-
~ brannt, es ist aber geplant, auch diese ‘nach Destil-'

. ‘lation als Weichmacher fir die Gummiindustrie nutz-
bar zu machen. Vbr der Destillation miissen solche o
. Produkta Jedoch gur Spaltung der Sulfoshure auf’ B

fw300 erhitzt werden, wogu die erforderlichen Ein~
richtungen, die geplant sind,  zurzeit noch fehlen.
- Wir haben uns die Weiterentwicklung unserer Hydro-
| v 1yse-Verfahren durch eine Patentanmeldung gemdss
Anlage 4 schutzen 1aaaen.

c) Aufspaltugg nach dem Pageverfahren

Auf Vbranlassuns des Reichaamtes filr Wirtschaftsaus- N
bau haben wir uns eingehend mit dem Papeverfahren be~ .
. fasst, das bekanntlich als Gemeinschaftsverfahren
filr alle Raffinerien des Hamburger Bezirkes einge-
:setzt werden soll.

Wenn wir auch erreicht‘habeh, dass wir bach unserem
eigenen Verfahren weiterarheiten, sind wir an dem
Papeverfahren dcoh 1nteressiert. weil von uns die bei
~ diesem Verfahren anfallenden Sdureharzpeche aufgefann»
- -gen und auf Weichmacher filr die Gummiindustrie neoh ,
unserem geschiitzten Verfahren weiterverarbeitet wer-
‘den sollen. In umfangreichen Untersuchungen.haben.wir‘
“uns tiber den Gang des Verfahrens und die Qualitidt der’
"Reaktionsprodukte orientiert und daduroh die Grundla-

~ge filr die von kaufff“mischer Seite . im Rahmen dor

N 'Shureteer~Interessen-Gemeinschaft" erforderlichen :
~7Abmaogungen geliefert. Wir sind uns dertiber klar.
dass der Ausbau des Pepeverfahrens noch viel Iohr- .
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 \/,Ubernahme der ReakL
vuz*verfahren werden ms

geld kosten wird,-’ﬁ
::zeiten mehr als be, eifeit werden und dass bei der .
_,éprodukte mit grosser Vbraicht
: ”";1nsbesondere, Aess scherf
e umgrenzte Abnahmebedingungen fﬁr die Reaktions- -
~‘produkte des Pape-Vbrfahrens festgelegt wérden mﬂs-n,uf
-sen. ’ : - . , .

" Das Problem der Weiterverarbeitung der Pape-Saure~ S
harzpeche auf Weichmacher fliir die Gummiindustrie
erforderte umfangreiche Untersuchungen gur Siche-

- rung der technischen und. Erlﬁsm&glichkeiten. ;

-d) 8 ezielle Varfahren

1) Rﬁckgewinnung und Konzentration der Schwefel-'
sdure '

| ‘Bezﬁglich dexr. Ruckgewinnung der uchwefelsaure ‘aus Shu-
reharzen und deren Konzentration haben wir Gemein-
‘schaftsarbeiten mit der Norddeutschen Chemischen

- Fabrik und der Norddeutschen Affimerie durchgeflinrt,
um alle vorhandenen M§glichkeiten zu sondieren. Ab~
‘s6hliessend ist 2u sagen, dess die Konzentration dex
Abfallskure zu einer vollwertigen Schwefelsdure, die
~wieder in den Kreislauf unserer Raffinstion einge-
setzt werden kann, zu Kosten, die man fiir die Beschaf-
. fung neuer Schwefelséure aufbringen muss, miglich sein
dilrfte. Allerdings nur, wenn die Iransportkosten von
und zu der xnxixx Konzentrationsanlege Zu ungeren La-
sten gehen. Spezielle Untersuchungen befagsten gich
-mit den hente zux Verfdgung stehenden Transporimbg~
‘lichkeiten fiir dic Eisen stark engreifende verdﬁnn-
te Schwefelsaure.

) Verwe;tggg dexr organtschen Anteile

Die organischen Anteile unserer Abfalleduren gollen
- wie bereits exwdhnt - wdhrend des Krieges weltge-~
hend filr die Gummi - und Weichmacheriudustrie einge-

setst werden. Wir haben Qeneben - insbesondere fﬁr o
, \
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7‘\_'Unsere frﬁher 3omachten.Beobachtungen der Gewinnuhg

"f{von Sulfbseife A gus den: organischen Anteilen der

" Ségreteere wurden weiter verfolgt und dureh” semiteeh»¥§?

L nische Grossversuche untermauert. Wenn auch heute diehif

Anlagen Zuxr Aufarbeitung des Gesamtanfalls an organi-_,;

' schen Bestandteilen aus Shureteer auf Sultoseife A

fehlen, sehen wir doeh in Zukuntt fur dieses varfah~ ._
ren grOSae Mﬁglichkeiten. | '

2 Polxgeriaation Zu Bitumen |

» Gemeinsam mit 2AL haben wir die Mﬁglichkeiten dea |

Einsatzea der organischen Saureharzanteile auf der

‘ _”Bitumenseite, insbesondere durch Blasen,‘yerfolgt.

Nach den bisherigen Versuchsergebnissen erscheint

 es durchaus ndglich, auf diesem Wega aus der orga- o

nischen Substenz der Abfallsaure Bituminas mit spe- .
ziellen Eigenschaften zu gewinnen.

!

cz Ich}x ;artige Vérbindungen
Unsere Gemeinschaftsarbeit mit Prof. Hopf ¥om Eppen-

dorfer Krankenhaus guf diesem Gebiet ging weiter und
filhrte zu einer Patentanmeldung mit den in Anlage 5 .
aufgefiinrten Patentanspriichen. Wir haben inzwischen
mit Herrn Prof, Hopf einen Gemeinschaftsvertrag iiber
Zusammenarbeit auf diesem Gebiet abgeschlossen. In-
folge Binberufung von Herrn Prof Hopf musaten die
Untersuchungen lange Zeit unterbrochen werden, sind
eber jetzt wieder aufgenommen.

) Schadnngsbekg__mg_r;_ug

“In dieser Richtung fifhrten wir gemeinsam mit Herrn
| vDr 2imnermenn Versuche zur Bekampfung des Kartoffel- .

- e) sagges Zieh81,

woriiber wir, gemeinschaftlich mit ZOI weiterarbeiten.
R ' L - 42 -



ier 5uteguvglichkeiten sehen. |

R i Druckf rben -
T Wir haben die Verwendung der Saureteerdssuuate ‘be-
| 4kanntllch zum Patent angemeldet. Die praktischen -

‘Druckversuche sind abgeschlossen, das Patent ist
erteilt. PR o DT |
[ | h) Flotationsmittel | ,\"" - |
: Unsere begonnenen Arbeiten liber Einsatz von Saureteer-
- produkten zur Flotation, die mit sehr guten Vorzei-

. chen begonnen hatten, wurden unterbrochen, weil wir .

vorher mit den KlYcknerwerken vertragllche Abmachun-
gen filr dieses Arbeitsgebiet abschliessen wollen.,

Der Vertragsabschluss ist ingwischen erfolgt, so

. dass nunmehy erst unsere eigentliche Absicht des
Einsatzes von Mineralblprodukten fily Flotation ve=
rifiziert werden kann, Wir sind uns dariiber klar,

- dass uns auf dem Gebiet der Flotation die Flota- .
tion von Kohle nicht interessiert, well dieses dem
Bergbau mit billigen Produkten, die bei der Teer-
verarbeitung anfallen, vorbehalten ist. Grosse Mbg~
‘lichkeiten dagegen sehen wir bei der Flotation von
Erzen, , wofilr man bdisher mit nicht restloser Be- |
friedigung Olséure verwendet, sowle das neuerdings von
der Firma Kl¥ckner erschlossene Gebiet der Trenming
von Salzen, z.B, Natriumchlorid; Kaliumchlorid, das
Absatzmiglichkeiten fiir Flotationsmittel im recht
grossen Umfange und zu guten Erlosen in Aussicht '

‘ stellt,

1) Destillation auf Ole
Wir ‘beabsichtigen, auch die organische Substanz der

- Saureteere auf lubexartige Produkte aufzuarbeiten.,

Vorher niissten jedoch die Sulfogruppen, die sich
| B ‘ =43 -
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'; fbei der Destillationstemperatur abspalten, entfernt;_
\ ;werden. uir haben in dieser Richtung eingehende Ver-
~ suche duréhgefdhrt und festgestellt, dess hierzu die.

f;;saureteerpeche _unter staxkem Rilhren des” sidh bildenden‘fﬁ

'~ Schaumes auf Temperaturen von mindestens 300° erhitzt L
- werden miissen.. Durch Destillation des dann verblei- u,vlw

benden Ruckstandes kann man mit Ausbeuten bis zu - '

- ca. 40 % Ole erhalten, die in ihrer Vlskositat un-

',serem dlinnen Lubex entsprechen. . :

3) Verwertung der organischen Anteile aus Sau-
_Yeharzen _

- a) Destillation auf 8le | '
Wir haben uns im Verlauf des Jahres sehr eingehend mit g
der Gewinnung von Olen aus der organischen Substanz _4;m’
von Saureharzen als Weichmacher fiir die Gummiindu-
 strie beschiftigt und durch Untersuchungen besziiglich -
Qualitdt und iusbeute alle Miglichkeiten fiir sammcheh ’

- bei uns anfallenden Ausgangsmaterialien gepruft. Debel

,haben wir festgestellt, dass man unter geeigneten De-
,stillationsbedlngungen aus den organischen Anteilen
"von Sdureharzen - im Gegensatz zu den diinnflissigen |
Ulen die man aus Shureteercn gewinnt - hochviskose - .
Produkte erhalten kann, wie sic unserem schweren
Lubex'entsprechen.‘Dicselben wurden in Gemeinschaft
mit der Metallgesellschaft auch gummitechnisch ge-
 prift. Wir konnten feststellen, dass die Art der
| Sturung (Separator oder Agiteursduerung) die Destil-
late. hauptsachlich beziliglich der Ausbeute beeinflus-
- sen, d.h, bei der ScparatOrensauerung -~ die wir
allmdhlich filr die Gesamtproduktion auf ‘ellen Wer-
ken anwenden wollen Weil der Sduerungsverlust klei-
ner ist - ergeben kleiner Ausbeuten an Destillaten,
was- auch durchaus verstandlich 1st, weil durch dle

- schen VErbindungsgemische starker angegriffen und-.
gun Teil zersetzt werden,
‘Die Destillation der organiechen Substanz auf

A
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'\ auf Weichmacher wird z.Z. in/wmo. in Betrieb'genom-,
~ men. Die hierzu erforéerlichen Laborarbeiten, insbe-fgfﬁ

“pgasondere bezﬁglich der Arbeitsweise bei der Destil i
tion und des ‘Schutzes der Apparatur gegen Korrosid v

) bedurften schwieriger und vielseitiger Untersuchun- -

)'“gen, wobei auch die Frage klargestellt werden muss-fv‘ :

~ te, was mit dem als Veréunnungsmittel angewendeten

- Lubex wahrend der Hydrolyse und der nachfolgenden e

- .Destillation geschieht. S S T |  ,1_ §

'In‘Zusammenarbeit mit ZAL haben wir uns auch mit
Qualitédt und Verwertbarkeit der bei dieser. Destilla-._,

 tion anfallenden Riickstinde beschidftigt, die sich
grundsatzlich von unseren blsherigen Bituminas in~ = -
folge ihrer Hirte, pechartlgen Struktur und teilwel- "

: serUnlleichkeit unterschieden und 1nfolgedessen nur¥ 
in spezieller Richtung verwertet werden kbnnen. Eine

- befriedigende L¥sung kann erst gefunden werden, weénn
grosse Mengen dieser Produkte fiir praktische Versuche
vorliegen. Bis zur Kldrung dieser Frage haben wir

" bei der Kalkulation diese Ruckstande lediglich als
’Heizmaterial bewertet, ‘

b) Kittbinder o
Durch Grossversuche haben wir unsere frdheren Labora-
‘toriumsuntersuohungen beztiglich Eignung der Sidure-
harzdestillate fUr die Kittbinderindustrie bestitigt
-gefunden, so dass wir dieselben nunmehr technisch ala
. Kittbinder verwerten kidnnen.

M) Gummiindustrie :
In Gemeinschaft mit der Metallgesellschaft kamen unse-
're Untersuchun;en Uher den Einsatz der. Shureteerdestil

“late” zu “einem 8o befriedigenden Ahschluss, dass wir
uns entschlossen, die Saureharzdestillate, deren ilen~
ge Jja im Vergleich gu den alsWeichmacher verwendeten |
. Extraktdestillaten nnr gering ist, den letzteren Zu~-
zumischen. ‘
5-_45 - o




T Druckfarbenindustrie eingesetzt merden. :

und 7 ‘j._;aen"'

Einsatz von Produkten, die aus Abfallsauren gewonnen_;f[?

s werden, in der uummiindustrie,zum Patent angemeldet.f&7”

L N ‘\»-“ k L Ay \:
- 4) Druckfarben ;_-’ = I
o Un°ere Untersuchungen des Einsatzes solcher Produkte ,
v‘in der Druckfarbenindustrie haben wir bereits frilher
~ ‘Qurch praktische Druckversuche abgeschlossen. Sofern

-wir die erforderlichen Destillatmengen zur Vérfﬁgung, -

haben, k6nnen dieselben also ohne weiteres in der

e) Polymerisation zu Bltumsn | .
'_Auch die Sdureharzdestillate lessen sich mit gutem
Erfolg durch Blasen in bitumenartige~Pxoduk$e umwan-;_
deln. Gemeinsam mit ZAL wurde gefunden, dass man da-
bei Produkte -erhilt, wie man sie durch Destillation
- von Erddlen nicht. herstellen kann und die in spezi-
eller Anwendungsrichtung besondere Aussichten bisten.
Sobald wir in Vimo. aus den'Betriébschargen itber gry-
Bere Mengen verfiigen, sollen in dieser Richtung Gross-
versuche angesetzt werden., o

2 gleim

Infolge seines guten Harlesevermdgen wird diinner
Lubex zur Herstellung von Fangleim verwendet. Da -
Sdureharzdestillate dasselbe, ja noch ein wesent-
' lich besseres Harzldsevermigen zeigen, haben wir die
. Verwenduny von Stureharzdestillaten zu Fangleim ge~
méss Anlage 8 zum Patont angemeldet.

Die Verwertung von Saureteerdestillaten aur Konser-- |
vierung von Schalholz haben wir, gemass Anlage 9
-zum Patent angemeldet.
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i“-:-II. Lubex 5

= ;_geichter Lubex e
S g, Bchrﬁle‘ ff“”*fj‘ : e ‘
‘-ﬁWir hatten in frﬁheren Versuchen bereits gezeigt,\dass

_ sich sns diinnem Lubex nach seiner Destillation ein aus-;*
gczcichnutes Bohrbl herstellen ldsst, Die Erfordernisse'
der Kriegsindustrie, 1nsbesondere das Bohren von Kano-"

| nenrohren, Gewehrlaufen usw. hat 1nzwischen ergeben, :
- dass die auf- Lubexbasis hergestellten Bohrdle Qualifi-
) kationen aufweisen, wic sie mit Bohrtilen auf- Maschi-
K nenﬁlbasis nicht errcicht werden. Wir sind uberzeugt,
. dass auch dle diinnen Destillate ‘aus Abfallsauren, ‘die
'ja stark Lubexcharaxtcr sufweisen, in derselben Rich-
: tung verwertbar sind und habcn dlesen Gedanken durch
" Patentanmeldung geméss AnlagelO geschiitzt. Dic Mog-
lichkeit, solche Ule in ihren Hochdruckeigenschaften
durch Schwefelzusatiz zu fordern, bearbeciten wir ge-
‘meinschaftlich mit ZOI. |
'b)'Brandlaschmittel (Magnecxin) -
Unsere Gemeinschaftserbeit mit der Minimax erforder-
tc im vergangenen Jahr nur‘Wenig_Versuche, weil
sich das Maguexin p asktisch durchaus bewdhrt hat.
" Der Absatz gelgte einc steigende Tendenz. |

¢) Gummiindustrie |

Da unser Anfall an schwcrem Iumbex zur Deckung des
immox mehr steigenden Weichmachcrbcdarfs der Buna-
industriec nicht ausroicht, haben wir in Gcmeinschafts '
“erbeiten mit der Metallgescllschaft damit begonnen, ..
diinnen Iubex in der Gummiindustrie unter der Be-
zeichnung “"Naftolen-NV'hauptsfichlich filr Regenc-
rierzwecke einguflinren. Vir hoffcn, dadurch e¢inen

.WwbeetimmtcnmAn;oilmdosﬁWLichmacherhcdarfs,wdcr \\\\\ bisawmwwmmm

her durch schweren Lubex gedeckt werden musste, . aut
‘Naftolen NV ableiten gu kinnen,
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v‘d" Harles‘vermB"env‘w o
ﬁUnsere Untersuchungen fur das Harzldsev=rmbgen

“, wurden fortgesetzt und auf neua synthetische narzc e
*f_iaussedchnt.: ~"re!-~"j’;;‘ {Ta;~,,;~ﬁf<; , :?4fj;}+‘f

“ 've) Imprggnieren ."'f SRR T L =r
w ‘Wir haben frither die Vérwendung von Lubex in $¥ster o
 Linie Zum Wasserfestmachen von Fertigprodukten be-
tricben. Neuerdings haben wir uns damit beschaftigt,'
chlulosefaser vor der Einarbuitung 20 impfagnieren,fj

- _dadurch wasserfest zu machen und dann zZu wasserfe-

sten Endproduktenjagwverarbeiten. Wir haben diesen =
Gedanken zum Patent angemcldet, ebenso die Herstel-

lung von waSserdichtenfLedérfaderplattcn im Gemisch - -

¥ mit ZellulOScfasefn'durch Impragnieren'der:let?téren.k

f) Lederfett

Das frither auf diinner Lubexbasis aufvebaute, zur Le-

derfettung verwendete Produkt ‘musste aus Mangel an Lut

zundchst auf die Verwendung‘von.P-Rﬁckstand'und~Zylin;-
der$lgatsch im Gemisch mit Lubex abgestellt werden.
Da inzwisdhen der P-Riickstand auch nicht mehr zur Vers
gung steht, wird neuerdings ein Gemisch von Lubex mit
Zylinderdl-Paraffingatsch verwendet. Das Produkt wur-
de von der Deutschen Reichsanstalt und Fachschule fiir.
- Lederindustrie in Freiberg 5epruft‘und entspricht nack
den Priifungsergebnissen den Vorschriften der techni-
schen Liefebedingungen fiir Lederfette und Ledertle.
Es bestehen keine Bedenken, das Pro@ukt filr die Her-
stellung von Lederfetten einzusetzen.
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;;iflichkeiten wahrend,de Krieg VBnnéaneddch aushﬁmw

"‘:Man sel an schwerem Lube nicht verfolgt werden. Wir

‘ fbetreiben dafilr das GebietJder Tarnfarben, auf dem

 owir ‘versuchen Lubex durch andere Stoffe, 1nabesonde- G
‘fre - wie bereits erwthnt - 2.B. durch die organischen j‘~
Anteile von Saureteer unﬁ*vharzen auszutauschen.‘_‘ S

-(siehe Saureteer £). ‘ pE:

' bz Druckfarben ,

' Auf dem Gebiet der: Druckfarben walen wir auoh 1m ver-”i’:
gangenen Jahre bestrebt, den z.7.- knappen Lubex durch, -
. andere Ersatzstoffe auszutauschen. ’ -

c) Kitt binder .

Auf dem Geblet der Kittbinderherstellung auf I.ubex-Basis
“wurden die Konkurrenzprodukte laufend untersucht und )
nichts unterlassen, um den Lubex durch Austauschstotfe:,
2u ersetzen. Leufend wurden auch Irsatzstoffe filr |
Sikkative untersucht, da.das frither benutzte Soligen/ o

g Sikkativ nicht mehr in ausreichender Menge zur Verfii~
- gung stand. o |

) Pagierle mung

Unsere Patentanmeldung ilber Papierleimung wurde inzwi-
schen bekanntgemacht. Die Versuche mit Prof.Schwabe
zeigten, dass Lubex zux Papierleimung von Spinnstoff-
papieren gut brauchbar ist. Leidqr hat die Zusam-
-menarbeit mit Herrn Prof.Schwabe ‘nicht befriedigt, wir
hoffen, im kommenden Jahr mit neuen Mitarbeitern vel-

" ?terzukommen und-die wihrend des Krieges - infolge der

' Mangellage in der Papierindustrie - vorhandene Experi-l
ﬂﬁmentierfretdigkeit auszunutzen.  ' :
< | - 49 -



| ot Aualyse) gelang es uns jedoch, dem Tu-

: ;bexfwe;tgéheha‘1afbliundgHé¥zst6rf§”zuj;qxleéengﬁﬁdwff;?
 %u zeigen, dass in Lubex bis su 80 % viskose, hars-
| ’freieLdlé’enthalténHSindéfdie‘zwafngxbmatié¢hen_}'

 Charekter zelzen. Trotzdem sind wir Uberseugt, dass

~ solohe Verbindungen auch fir Sohmierzwecke in spe-

zieller'RiqhtungfwertvOIIQ'Efféktegbriﬁgengdﬁxfteng .
| Wir beabsichtigen, dieses Gebiet aktiv weiterzu~
verfolgen. BRI NS '
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& ellen Unterauchungenﬂsind béfriedigend abgeschloasen.“a -

"5 ”Es gelang zZu zeigen. dass men durch Ausschaltung von

kyﬁfFeuchtigkeit und Arbeiten mit trockeneﬁ\Extraktibns-
~benzin aus der Bleicherde ble gewinnen kann, die nach"

. geringer’ Nachrafrination als Raffinate wieder verwend-
. bar sind, Die Anlagen wurden entsprechend umgeachal- o
tet, die Betriebserfahrungen bei der Extraktion ton

B Bleicherde in ausruhrlichen Berichten niedargelegt. R

: 2:_B£S§pcrier ung "
| er haben uns auch im vergangenen Jahre weiter mit

dem ‘Problem der Regenericrung beschdttigt, fix. die
bekanntlich eine semitechnische Anlage im Bau ist, .
die Anfang des Jahres fertiggestellt sein wird. Die
~ Umstellung unserer Raffinerie guf Snparatorenséue- '
‘rung, bei der Ble mit wesentlich hiherer Saurezahl
. anfallen, machte es erforderlich, das ganze Problem
nochmals durchzuarbeiten. Dabei haben- wir der Theo-
rie der chemisch physikalischen Vorgange bel der
- Extraktion von Bleicherde unser besonderes Inter-
esse zugewendet und festgestellt, dass die Wirk-
samkelt elnes Lisungsmittels auf ”Vérdrangerwirkung"
der ebsorbierten Harzc besteht und dass zwischen
‘Idsevcrmigen und Verdrangerwirkung nur lockere Zu-
- sammenhdnge bestchen, d.h. dass gute Lisungsmi ttel
‘keine Verdréngerwirkung besitzen und umgekehrt. -
- Die zur Regenerierung erforderliche Elution der
Harze erfolgt dadurch, dass dieselben zunachstdnrch
einem L¥sungsmittel, in dem sie nur wenig lyslich -
sind, verdrangt werden und dass die 80 trei ge-

" nommen werden. In dieser Richtung wirkt Methylal-
kohol besser als Athylalkohol, 80 dass wir uns

- o1 - :
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 f entschlossen. in unserer Versuchsanlage mit einem
e Gemisch Methylalkohol/henzin 1 l‘zuf“rbeiten D

| Die so regenerierfén Erden aller Provenienzen wer- _.377‘5*
~ den’ wieder vollkommen ektiv, :

Unsere Patentanmeldung zZur Regenerierung von Bleioh- |
§~;‘ erde wurde inzwiachen erteilt. : |

_2. Verwertung g ichkeit der entBlten Bleicherdel,‘

~ Unsere Bestrebungen, ate entblte und auch Ulhaltigeir .
- Bleicherde als Fillstoff in der Gummiindustrie ein-
zusetzen, haben wir, gemeinsam mit dem Materialpru- .
rungsamt und den Deutsohen Regenerierwerken in Har-
burg, zu guten Erden gefiihrt und festgestellt, dass
man durch Einsatsg Blhaltiger und enttlter Bleicherde
denselben. Effekt erzielt, wie mit einem normalen
Fiillstof? (Kaolin oder Kreide)”plus 10 % Weichmacher.

Unsere Uhtersuchungen wurden hauptsachlic ‘auf die
Regenerierindustrie flir bereits vulkanisierts Gummi -
abfélle -abgestellt, well bel Frischgummi die in der
Erde stets noch enthaltcnen sauren Anteile (Sulfo-
sduren und Schwefelsaure) die Vulkanisation stiren.
Nach Abschluss unserer Priifungen mit dem Material-
priifungsamt wird nunmehr ~ gemeinschaftlich mit der
Metallgesellschaft - das Problem in Grossversuchen
welter verfolgt, mit dem 2iel, Blhaltige oder ent-
tlte Bleicherde in der Regenarierindustrie unterzu-
bringen, um dadurch die frither dort verwendeten

- Welchmachermengen (hauptsdchlich Naftolen) einzu-
Sparen. Der Verwsndung von Bleicherde in der Gummi-
industrie haben wir gemass Anlage 11 zum Patent an-

R e b g e R e R TR T

gemeldet. | " eB2 -




‘ ,1Uhsere VErsuche, die entdlte, getrocknete Bleicherde

- “als Pillgtofs fﬁr Kitte einzusetzen. ergaﬁew, nnkle_

. Kitte, weil die gebrauchte Bleicherde bei ‘Benetgung
mit Olen oder andcren harzlﬁsenden.Flhssigkelten sichif'
‘schwarz firbt. Durch Aufhellungmittel. wie Litopone i
- oder Titanoxyd, lassen aich die Kitte aufhellen. B

‘ ‘Schwarzfarbung vermeiden kann, wenn man ﬂie Neutra- ,.47
~ 1lisation der Samertle vor der Erdebehandlung anstatt :
mit Kalk mit Ammoniak durchfuhrt, wie wir es mit - ﬁ' |
‘Riicksicht auf die Regenerierung der Erde 1n Zukunft .
betriebsmissig planen. Mit Ammoniakbleicherde kaon
 man infolgedessen ohne weiteres helle Kitte herstel-
~ len. Wir haben dicse wichtige Beobachtung zum Patent
angemcldet (Anlage 12) und hoffen, enttlte Bleicherde
filr die verschiedensten plastischen Stoffe, wie
plastische Massen, Linoleum usw. verwerten zu ktn- -
nen, was wir vorsorglich obenfalls zum Patent ange~
‘meldet haben (siehe Anlage 13)

cz fur Zemen

_Unsera Versuche. die regenerierte Blcicherde fiir
'Zement einzusetzen, vorliefen bisher negativ: Wir
habecn dis ses Problem jedoch noch nicht aufgege—'

ben und hoffen; durch enge Zusammanarbeit wit
Zementfabriken doch noch eino hefriedigende L~
- sung zu finden. )

4) Egdﬁlharze
| An die Bleicherde werden in erster Linie Erdtilhazza
gebunden, die sich durch Regenerierung wieder abld-. ,

selektive Ldsungsmittelverfahren gewinnen. Die Anwen-A
' dung solcher Produkte als Weichmacher haben wir uns
gemiss Anlage ‘4 schiitzen lassen.
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| 0 \};TAllsemein i
/‘, l Emulsion} R St o
 Wir haben die von uns auf saureteerbasis entwickelf*
- “ten newen Emulgatoren Ellein und im Gemisch'mit ul- -

© foseife A woiter ‘geprlift und insbesondere festgestellty?
- dass die Emulsionen auch bezﬁglich Korrosion befriedi-'[f
gen, e ;

- 2) goryedodle . : S : : :
<In Zusammenarbext mit der chemisch-Phyaikalischen Vér- E
¥ suchsanstalt der Marine haben wir an den Versuchen gut

a,Herstellung von Torpedoolen auf Mineralalbasis mitge- °
~arbeitet, die vorliufig ihren Abschluwmt einem 1

fanden, das nur ce. 15 Fett¥l enthdlt. Weitere Ge- e

meinschaftsversuche beschaftigten sich mit der Her-
‘stellung spurfreier Ole, Ein befiiedigendes Ergebnis
konnte bisher nlcht erreicht werden, die Vérsuche ge=_ -
hen’ weiter. / - -

421,Hochdruckschmiermittel o » ‘
. Zur Verbesserung der Hochdruckschmiermittel stellten
wir verschiedene Verbindungen, hauptsiéichlich auf
Phoephorbasis, Her und -priiften deren Wirkungsweise.
Diese’ Versuche fiihrten wir nur als Tastversuche aus,
die die Grundlage zu der im fmsterdemer Laborztori-
um geplenten Gemeinschaftsuntersuchung ifber Hoch- -

| drucksteigerung von Phosphorzusatzen-bilden.sollen;

4 Voltol ‘

Besonders intensiv habun wir uns mit Voltol und se1~'
ner Zusammensetzung beschiftigt, um den Einfluss ,
der Herstellungsweise suf die Qualithit des Endpro~
duktes zu kennzeichnen. Unsere frithere Untersuchungs~

—--methode,-nach-der- -wir-feststellten, dass sich Voltol

- mit Methyl-Athyl-Keton in eine Harz- und Ulkomponen-
. te zerlegen lisst, haben wir zu einer Fraktionier~
Fallungsmthode in einem Temperaturbereich von + 30
bis -60° ausgehaut.

A
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L”:, Dabei ergab 810}“ : : S

‘;il) Durch die fraktionierende Fallung’kann men sowohlf
-;die Harzanteile noch in einielne Komponenten trennen,

ﬂ:als auch die Olanteile noch weiterhin erneut in Harz 5
|  und 01 zerlegen. : '

2) Dadurch ist es mBgllch, den Einfluss des Ansgangs--‘7f

 ”materia1s und die Arbeitsweise wihrend der Voltolisies

. rung spezifisch 2u charakterisicren und den Voltoli--‘ g

'sierungsvorgang deutlicher Zu kennzeichnen.

‘ 3) Als besonders geeignet erwies sich hierzu zunachst ,
die Verseifungszahl der ketonunlﬁslichen ‘Harzanteile, e

Diese Methode gestattet einen noch weitergehenden
~ Einblick in die Zusemmensetzung des Voltols und die
sich bei dex Voltolisierung abspielenden Vorgange.,

:Wir haben uns auoh intensiv mit dem Einbau von Synthc- |
sedlen in unser En@voltol beschaftigt, von dem wir uns -
eine wesentliche Qualitatsverbesserung versprechen,
‘Diese Versuche fifhren wir eingehend durch, den Ge~
denken des Einbaues von Synthesetl in Voltol haben
g wir gemiss Anlnge 15 zum Patent ‘angemeldet, |
G' _vNeuerdings beschéftigen wir uns auch mit der Hydrie-
© - rung von Voltol, wobei wir feststellten, dass hier-

bei konsistente, fetthhnliche Produkte von hohem Tropf-
- punkt entstehem, die sich gegebenenfalls als Starr-
schmieren spezieller Fahigkeiten einsetzen lasgen,
Daneben laufen Versuche uber die thermische Behand--x
lung von Voltolen. In Laboratoriumsversuehen heben”

AR A

?“ """""" “wir weiter versucht, klarzusfﬁllen, wie die Volto- s

: lisierungsreaktion von Gemischen von Mineralﬂlen und
Rﬁb6len abliuft ‘und konnten in Verseifungszahlen gele
gen, dass die Arbeitsweise in dieser Richtung von
massgobendem Einfluss ist, dass aber stets Komplex- o
verbindungen zwischen aubal und Minerelsl gebildet

‘lmmwwerdeu.
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Von der. Erkennt ;3§ausgehend, dass/der;schlammtrag”’

den erkung bestimmter Zusatze, 1nsbesondere bci Flu

motorenolen, immér“gr dssere Bedeutung zukommt’; “heben

w1r eine sehr grosse Zahl von infrage kommenden Stof

_ fen guf ihre schlammtregende Wirkung untersucht und ot

- eine Versuchsmethodik zur Bestimmng der schmammtra-‘\.’7

‘genden Wirkung ausgearbeitet. Dabei haben wir fest- ; i
gestellt, dass in erster Linic voltolisierte Pro-" '

. Qukte schlammfragende Wirkung zclgen und dass deren .

' “Starke von dem Volto;*sie vugsgrad stark abhangt, d. h.‘"[

dass man um $0 bessere ‘schlammtragende Wirkung erzielty‘k

Je hoher ein Produkt voltolisiert ist, Wir sind damit s

© ~ boschiéftigt, eine die Schlammaragereigenschaft in

exakten Zahlen zum Auudruo% brlngende Methode mit Hil- _
fe eines Neph lometels auovubaaen und auch den zuxr

Prﬁfung A verwendanden Schlamm mBgllchut umfassend }

zu nprmen.‘ o Lo

e

6) Starrschmieren EEEE S
Unsere schon frither geplante Idee, die Konsistenz von
. Schmierdlen zu Sterrschmieren nicht ‘durch Zusatz von
Fettseifen, sondern durch gelierende Stoffe zu erzie~
len, bekem durch ein von der Degussa auf den Morkt
gebrachtes neues Silikagel (K b) greifhare Formen.
Es gelang, mit diesem Produkt Fette von speziellen
Qualitdten herzustcllen, die sich von den bisherigen.
Produktcn dadurch untersoheiden, dass sie bei hoher
O Temperctur keinen Tropfpunkt zelgen, und dess sie
" bei tiefer Temperatur - im Gegensatz zu Gen bisheri-
- gen Fetten - nicht hérter sondern dilnner werden, was
insbesondere zur Schmierung von Schmierstellen bel

tiefen Temperaturen von begonderer Bedeutung ist.

S “Unsere bisherigen“Erfahrungen ‘haben” wir gemédss
- hnlage 16 und 17 zum Patent angemeldet. Wir beerbei-
ten dieses Gehiet gemeinséhaftlich mit der Deguésa

‘\ ‘welter. . \
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71: 201 fhhrte .]zeigenxﬁedoch beruits, dess es‘mbglich 5;3

1st, diese Fetto ohne weitereS\fur Gleitlager einzu- :

- sctzen, Flir hochbcanspruchte‘Walzlacer leufen noch

: gemcinschaftliche Untersuchunscn mit den Vereinigten :
- Kugclleger-Werken, die such in dieser ‘Beziehung be-
v'kstimmte MBgliohkeiten gufzeigon. Dos Problem, fotte

freie Starrschmieren herzustelien, soll gemeinschaftw'
1iech mit der Degussa mit grisster Intensitat weiter~'
’bearbeitet werden, Insbesondore im Einbau von Synthe~
seblen in Gelfette zeigten sich 1aboratoriumsmassig
gute Aussichten. Vir haben auch Untersuchungen lau- =
fen, die sioh demit beschiftigen, Strrrschmieren suf
 Besis orsanischer Gele hcrzustollcn, die einen wei-
toren.Fortschritt fir dieses Problem bedeuten,

7) Chromatographische naffinetion -
Schickt man ein Minerel¥l - in Pctrolather gelvst -
durch cine chromatographische Sdule uhd wdscht ere
sch&pfcnd mit Petrolédthex nach, crhalt men cin von _
dunklen Herzen freies Filtrat. Die ArbeitSWeise wurde'
‘durch Anwendung von Adsorptionsstoffen verschiedener
Adsorptionskraft in 2 Arbeitewei en unterteilt:

T Bereitung von Ulen, dlc vallig frel waren von
dunklen Harzstoffcn. hls Adsorptionsmittcl verwende-
ton wir hierzu eine Ble icherde LL, deren Aktivitit
fiir unscre Zwecke durch sechastiindiges Trocknen bed
120° im Trockensehronk erhbht wirde. 3 ‘

|

2) Bereitung von Ulen, die noch bestimmte Antcile

von dunklen Harzen’ enthielten. Als Fﬁllung dor Sduls
verwendeten wir oine Bleicherde LL mit einem wasser- -
gehalt von oa. 10 o \



i die wir auch fﬁr dcn »rsten Tbil unserer Uhtersuchun-

'F(Spindeldl. Leichtmaschinenﬂl und Schwefmaschinen&l).

"?gen angewendet hatten. Stellt man.die Analysendaten

‘:;4der 80 erhaltenen Ule, Werten gegenﬁbcr. wic ‘man sle

‘ ‘;‘durch Reffination derselben mit SChwefelséure, Edel~‘g f
- eanusierung und cine weitere Schwefelshure- wnd
| Blelcherdebehandluns erhélt, ergibt sich’ folgendesz /

 #) Erde- ImRaffinut | : S ,
4‘1) Durch Entfernung der dunklen Harze geht die Vls-"f'
‘.‘kositat eines Ules stark auriick. e

2) des Erde I-Reffinat ist bei wesentlich geringerem
Raffinationsverlust gegenuber einem E-Raffin

. bei‘Sp.Ul 5 ¢ gogentiber 16,1 %
" 1M1 6% ' 17,3 4%
,,,,, " saeML 154 v 2,0 %

1n allen Lnslysendaten besser. Der V.I, liegt jedoch -
schlechter. Es widre durch motorische Priifung einmel -

: festzustellen, wie solche Ule sich im Motor ‘verhel~

: ten, un damit die Frage 2u kldren, ob es ﬁberhaupt
'erforderlioh ist, die Arometen aus einem Motorenol

Zu eliminieren, oder ob der Aromatengehalt vielleicht
in mencher Bezielung (Ringsticking) Vorte&le bringt,",“
die es berechtigen, den schlechteren V.I.Jin Keuf |
1Y nehmen, | | . o

b[ Erdg II-Raffina

Das Erde II-Raffinnt entspricht im grossen urnd gan-
zen einem Raffinat des man durch itbliche Schwefel-
s&ureraffination erhdli. Die Verluste sind ungefahr
die gleichen. ebenso der Viskositatsabfull. Dex Vis-

””kositatsindex dagegen liegt gleich:wbie Konradsonte~wwww

. ste liegen gﬂnstiger, was die bereits susgesprochene
Beobachtung bestatigt, dess fir die Konradsonteste
 in erster Linie die Harzbildner und H-rze verant~

~ wortlich sind, . | ‘

A
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?gende Mengen Schﬁefelsaure und auch steigende Mensen‘
. .von Erde vcrbraucht. : ' L

I
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'f”Vlfdestillateh vefbleibenden bituminbsenvnuckstandei__\ﬂw;
| ‘-‘¢untersucht und dabei festgestellt dass man die~.{,k7ﬁ

~ selben trotz ihres. bitumenartigen Aussehens. besser -
als Shureharzpeche bezeichnet und dass nur ein ‘

‘f‘__Teil derselben gegebenenfalls als zweitklassiges
- Bitumen verwertet werden kann, Ein grosser Teil
" kommt wegen Unlbsllchkeit und seinem hohen Koks~

- gehalt tir dle Bltumenseite nicht infrage.

,bz Blasen : R :

‘Men kann den Blasprozess von Olrdckstanden P
Bituminas beschleuniben, wenn man als Kontakt
'Aluminiumchlorid zusetzt. Gemeinschaftlioh mit
- ZAL haben wir festgesmellt, dass man denselhen
‘Effekt mit den bei der Schmleralsynthese zuruckblei- b
‘benden Sludge erreichen kann, Men erhdlt auf diese
Art ein hochplastisches Bitumen, Wir haben dieses
,Verfahren geméss Anlage 18 zum Patent angemeldet.

et

|




fifiﬂ;ten haben wir eine SPezialapparatur entwickelt die  §?

‘s uns nunmehr ermglicht, im Hochvakuum Schmiersle ~—

 und auch Paraffine ohne Zersetzung zu destillieren

und dadurch die Siedepunkte verschiedener Mineral-“é"
lqualitéiten festzulegen. Wir sind damit beschaftigt,",
bei Sch@ierblen die Zusammenhhnge zwischen Siedeana-
lyse und Schmdervorgang, insbesondere in motorischer '
.Beziehung zu studieren und daneben durch Untersu- ‘
chung der einzelnen Fraktionen einen Einblick in

die einzelnen Komponenten, die ein Schmierdl auf-

- bauen, Zu erhalten. Fﬁr Paraffine 1st, wir wir be-

- reits in Absehnktt chmierolaynthese gezeigt haben,
die Kenntnis des Siedeverlaufes w1chtig, weil sich

"~ daraus beutimmte Riickschliisse auf das Verhalten

~ bei de¥" Verdampfung ergeben. Selbstversténdlich ge-'

stattet auch hierbei die Gerlegung in einzelne
Fraktionen 'einen welteren Einblick in die Zusam-
mensetzung der einzelnen Ha:tparaffin-Komponenten.

2) Chromatog aphie '
Die Mdglichkeit, Minersltle durch eine chromato-
graphische Analyse in einzelne Bestandteile zu
zerlegen, um dadurch einen besseren Einblick in
chem.Zusammensetzung als durch die blsherige Analy-
senmethodik zu erreichen, wurde gepriift, Die Un-
tersuchungen, die lediglich als Vorversuche die
Arbeitsweise und die Moglichkeiten dér chromato-
graphischen Analyse aufzeigen wollen, unterteilen
sich nach zwei Gesichtspunkten in zwei Teile: -

”Ll. ‘wurde versucht,” inwieweit durch Ghromatogra-
_ phieren die einzelnen ‘eluierten Fraktionen Kenn-

" zeichen aufweisen, die flir eine Trennungsmethodik
" eine Grundlage in Aussicht stellen,

2, wurde versucht,_welohen Raffinationsgrad Vér-/
bindungen von Mineraltlen zeigen, die - in einem




: Dabei ergab glch.;_:vFfw_  ,;¥{ ,,“,.H%‘mv

I. Chromatographische Analyse von Spi.. 1 Ma."und
‘schw, Maschinensl ° L :

1) Durch Chromatographieren von Mineralolen 1ass;n sich --------
dleselben mit guteu Ergebnissen und aueh gut reprodu- o
- zierbar - wie gunichst die Brechungsindicas zeigen -
recht weitgehend in elnclne Komponenten zerlegen. Es
‘ lassen sich dabei aus den dlen mit steigender Visko-
sitit zunehmende Mcnben an Harzstoffen (Harzbildnern
_und Harzen) abtrennen. Nach deren Abtrennung nimmt die
Vlskositat der Fraktionen deutlich: ab, S0 dass dem-

: ngch die Harzbildner und Harze als massgebende Tra-
ger der Vis ositat eines Ules anzusprechen sind,

" 2) Die zur Chromatog:aphie verwendete hochaktive
Bleicherde wirkt nicht nur rein physikalisch durch
Oberflachenadsorption, sondern glcichzeitig als Kon-
takt, indem sie mit PeLrolather eluierbare, hellfar-
bige Harzbildner in dunkle Harze verwandelt, die mit
Petrolhther von der urde nicht mehr zu verdrangen sind.

3) Die Viskositat nimmt wit Entfernung dex Harze und
der Harzbildner ab, so Gass diese Bestandteile als
massgcbliche Triger der Viskositat eines Oles anzu-

sehen sind._ _— | -

4) Durch Chromatographlc ist es moglich, - wiec die
Brechungsindices zeigen - die einzelnen Komponenten
eines NMineraldles gemédss ihrer Strukiur (Pargffiné,

|

Naphthene, Aromatcn) wellg ehend”zu“trehnénf“babei
werden dic Paraffine am wenigsten, dke Aromaten stér-
kexr und die Harze, denen weitgehende aromatische '
Struktur zuzusprechen ist, am starksten adsorbiert.

\
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f;;};einzelnen Fraktionen. o

'-§“6) Die Molekulargewichte nehmen Vol _ersten bis 1etzt
: SAblauf ab, d h.. deutlich, vom paraffinischen zu arow
-‘;tischen Charakter der Eluate.".[;;,K,~“w=f Bl

w:7) Die E P. dcr paraffinischen Fraktlon waren hoherff?
_ els die der Aromaten

' 8) Die Kbnradsonteste der farblosen Ule gehen stark |
- zuriick. Der Konradsontest eines Oles wizd also-in .
erster,Linie von den Harzen verursacht.

| ) Der Schwefelgehalt steigt vom Paraffinischen zum[‘ﬁ
, Aromatencharakter der Verbindungggemische an. -

52 Gasanalxse

Zwecks Untersuchung der bei der Synthese anfallen—
~ den Qase haben wir spezielle gasanlytische Metho-
" den ausgearbeitet und auch die Podbilniak-Analyse
welter vervollkommnet. so dass wir ‘nunmehr im Stan-
~ de.sind, die in der Syntheseanlage anfallenden Ga-
T3 eingehend gemidss ihrer Zusammensetzung z2u kenn-
zeichnen, '~ o : SR \




o

-

Unsere Zusammenarbeit mit aer M G. auf dem Gummige-
biet (Naftolen) hat sich erfreulich entwickelt. Der‘
Absatz ist inzwischen auf ca. 1000 motos angestiegen.

_ Da w1r solche Mengen aus unserem Lubexanfall nicht
decken konnten, haben wir uns intensiv mlt Austausch- E
stoffen beschaftigt und zwar mlt zf”' ' ;

a) Séurcharziestillate : SRR
In dieser Richtung wulden alle urforderlichen gummi-t‘f'

- technischen Prufungen durchgefuhrt und unsexerseits f :
- wic bereits ervihnt - Grossversuche zur Gewinnung
" von Naftalen aus Saurcharzcn durchgefithrt, Um die-'

ses Gebiet als unseren Besitzstand zu sichern, haben -
“wir die noch nicht abgeriebelten Mogllchkeiten durdh"
2 Patentanmeldungen gemiss Anlage 6 und 7 geschutzt.
Wir haben weiterhin die Brauchbarkelt von :

1) SludgeBl I : :
als Austauschprodukt fur Lubex mit gutem Erfolg ge«
- prift und diese Moglichkeit durch Patentanmeldung |
geméss Anlage 3 geschutzt. Die derzeit anfallcnden,
allerdings nur geringen Sludgeolmcngen werden be-
reits in die Gummiinduatrio eineeschleust. Zur wei-
teren Streckung verwenden wir auch 7 .

c) Extrakte von Dritten.' o

‘”&ic laufend auf ihre Einsatzmﬁglichkeit Qualitat und
\ Ausbeute untersucht wurden,

J

d[ Naphtensaurc : f\

" Wir haben uns fernqr ein Verfahren zur Herstellung

o

‘7‘ \‘. '

lassen, nach dem wir Naphtensaure, Naphtensaurede-\

stillate, bzw. Naphtensaurerclche Mineralvlfrakti-

-onen den zur Polymerisation gglangenden Apsgangs- .

stoffen zusetzen wollen, ‘Siche Anlage 19. A
| - . -65.-"

|




Mw; schnkartise stoffe'geﬁinnen lassen, cei denen sich‘.

als Weichmacher Naftolen ebenfalls gut berhrt. Wir'ﬁ?ff
haben die Absicht, diese Versuche mit Olefinen fort-4

| zusetzen, wie sie bei uns bei. der Spaltung von Paraf-gr'

- finen erhalmen werden und sehen in dieser Richtung

; grosse Moglichkeiten.

f) Naftolen-Faktis =

- Durch Behandlung von Naftolen mit Schwefel geht das-f‘"j
_selbe in ein faktiséhnliches Produkt uber, das zwer
als solches Pilr die Gummilndustrie nicht verwertbar
ist, wohl aber in Mischung mit Pflanzcndl-Faktis. X
Diese gemeinschaftliche Faktisierung von. Naftolen ;
und Pflanzensl haben wir uns gemass Anlage 21 schht-"

‘Vf zen lassen. |

| g) Schwefel-Naftolen - N <
Die Verwendung von Elnwirkungsprodukten des Schwe-
fels oder Schwefel hbertragender Mittel, wie Schwe- .
‘felchlorﬁr. Antimon- oder Phosphorpentasulfid u.a.,
auf bei der Raffination von Mincralalen*gewonnene,
tellweise ungesattigte und schwefelsaurelbsliche
Kohlenwasserstoffgemlsohe -als Zusatzstoffeh Weich-

~ macher, ‘Plastifiketoren und Regeneriermittel fiir

Kautschuk, Kunstkautschuk und Kautschukaustausch-

* stoffe haben wir geméss Anlage 22 zum Patent ange-

meldet. \ A o g

_),KlScknerwerke / Flotation =~ , v

|

|

Durch frﬁhere Versuche mit den Kl&cknerwerken konnten,
wir feststellen, dass man aus Saurcharzen recht gute
Flotationsmittel herstellen kann. Um dieses Gebiect
intensiv bearbeiten zu ktnnen, haben wir mit dcn 8
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j_‘aus Abfallshuren herzuStellen, Verliefen so positiv,_,
dass wir zur Anmeldung eines. Patentss geméss Anlege 5

f" 3schreiten konnten, Un diese Ideen intensiv weiterzu-~wf
- bearbeiten und auch’ ‘generell den Einsatz von Erdtl-

- produkten auf der ‘pharmageutisch kosmetischen Seite T

f ’durchzuprufen, haben wir mit Herrn Prof.Hopf vom

i trag abgeschlossen.

“EPPendorfer Krankenhaus einen Zusammenarbeitsver- .1 "

e

_51___ockhausen / Toxtil- und Lederhilfsstoffe
~ Mit gutem Erfolg wurdenvon der Firms Stockhausen in .
 Krefe1d Proben von sulinvierten Mineraltlen als Emul~
‘gatoren und Hilfsstoffe fiir die Textil- und Lederin- -
; dustrie gepriift. Da sich in dieser Richtung flir bei-
de Flrmen ein grosser Ausblick er&ffnet haben wir
mit Stockhausen eknen Zusamhenarbeitsvertrag abge-
uschlossen.

- 5) DegussaJ[_Gelfett

Ein von der Firma Deguasa entwickeltes Silikagel mit
‘bisher noch-nicht bekannten Eigenschaften erwies

~ sich zum Eindicken von Olen z,B. zur Herstellung
von Starrschmieren (siche dort) als:sehr interes-

- sant. Da wir auf, dem Erddlgebiet auch in anderer =
' ‘Richtung Entwicklungsmdglichkeiten fiir das Degussa-.
produkt sehen, und die Degussam}@;erseits auch dar-

an interessiecrt ist, alle Mbglichkeiten auf dem
Erdblgebiet fidr ihr neues Produkt zu sichern, wure-

de fiir dicses Problem ein Zusammenarbeitsvertrag ok
‘_apgeschlossen. Als Grundlage wurden die sich bisher
'ergebenden Mﬁglichkeiten “gemédss Anlage 16 und 17

Zum- Patent angemeldet. .

N
\



h'ffiAls Erseb _s,der Arbe1ten wurden von ZEA'"IB Patente

'angemelde davon 7 gemelnschaftlkch mit der M G._ .

\; 2 Firmenpatent “ :’;‘~‘%M_ e S

“7Insgesamt laufen bei der Rhenania zurzeit 61 Patente,-“

. darunter. 19 Gemeinscheftspatente mlt dexr M. G., fr die
wir federfﬁhrend sind.<~

C e

‘Erteilt warden 4 Paunte,‘ 3 Patente wurden bekannt-
‘gemacht. o _ S e

«cl Einspruche j I ' S
' Einspriiche wurden gegen T Patente srhoben, 1 Ein-
spruch (Fangleim) wurde zuruckgezogen, und - dafiir
Abmachungen tir gemoxnschaftlichc Verwertung des
: Patentes getroffen. -




' _Verfahren Zur Herstellung von hdhersiedenden, 1ns~ m]‘!'°““%
»besondere viskosen rrodukten durch Polymerisation'
' niedrigsiedender, flﬁssiger Kohlenwasserstoffe
. der Olefinreihe odor dlese enthaltenden Gemischen

o flussiger Kohlenmasserstoffe, gegebenenfalls unter, 

Zusatz von gasfdrmigen Olefinen oder solche ent-
- haltenden uasgemisohen mit Aluminiumchlorid, da-
durch gekennzeichnet, dass man-die Polymerisatien

"{n Gegenwart von Halogenen, insbesondere Chlor. .

vornimmt.



o Verfahren zur Herstellung von Schmierolen durch

‘Polymerisation von ungesattigten Kohlenwasser-
’_stoffen, daduxch gekennzeiohnet, dass man als
Reaktionsbeschleuniger dampffdrmibes Aluminium-‘
v‘chlorid verwendet. S

@



'“77f1) Verfahren zur Herstellung'und Verbesserung von

. fr die Erzeuguns von Kautsohukwaren g aei&nﬁten

‘;IM1schunben aus Kautschuk hzw. kautsohukartiben £
~ Stoffen und insbesondere Kunstkautschuk, daduroh ga-'f,‘”
’ kennzeiohnet, dass man als Zusatzstoffe Verbindungs-
‘-‘gemisehe verwendet, wie man sie durch Zersetzung

o der teerartigen Rﬁckstande, die bei der Polymerisation

| von ungesattigten, flussigen odexr gasf&rmigen. ‘
‘organischen Verbindungen zu mineralalartigen Pro—‘*

x Vdukten in Anwesenheit von kondensierend wirkenden

anorganischen Halogenverbindungen anfallen, mit ge-
~elgneten Zersetzungsmitteln erhilt und die in '
konzentrierter bohwefelsaure weitgehend oder reat~ |

los 163110h sind. ‘

2) VErfahren gemass Anspruch 1, daduroh 5ekennzeich~

' net, dass man ‘die besonders wirksamen,Antaile ‘der
Zusatzstoffe durch Destillation, Raffination oder '
selektive Extraktion anreichert; o

~3) Verfahren gemhss Anspruch 1 und 2, dadurch ge-
kennzeiohnet, dass man fem bel der Destillation ver-
bleibenden asphaltenfreien Rﬁckstand ‘als Zusatz-
stoff verwendet. = i |




“f‘ng) Verfahren zur Zerlegung von AbfallsAuren, wie ste

- bvel der Baffinaticn von Mineraltlen mit konzentrier*i&”f“"“
ter SchWefelsaure anfallan, éadurch gekennzaiohnet.
| vdass man- den Abfallsduren Kohlenwasserstoffgemisohe, :

A‘<_wie man sie bei der Extraktion von iineralblen mit

'-*selektiven Losungsmitteln, wie #.B. SO0ys Furfarol i
uSW., arhﬁlt, oder mit den Destillaten, die bei der o
Dastillation der organischen Anteile von Abfallsauren B

| ‘anfallen, als Losungsmittel in solchen iengen zu~

setzt, dass durch aine entsprechende Differenz der e
- spezifischen Gewichte beider Komponenten eine |
Trennung erfolgen kann. i‘;':,¢_izf ;

{

- 2) Verfahren nach Anspruoh 1, dadurch gekennzeioh- |
net, dass man die org. Substanz zur Entfernung der
darin noch vorhandenen gerinsen lfengen freiey
Schwefelshure und zur’' Erzeugunyg eines bitumenarti»
gen Charakters des Endproduktes lingere Zeit '
- gegebenenfalls unter Einblasen von Luft oder |
”‘sauerstoffarmen Gasen - auf Temperaturen von l50
" bis 300° erhitzt. o e ~

‘73) Vertahren nach Anspruah 1 und 2, dadnroh gekenn~

- zeighnet, dass man zur Gewinnung technisch wert~
‘voller. Produkte und eines geeigneten LBsungsmittels
~ fiir obiges Verfahren die abgeschiedens organische
Substenz einer kontinnierliohen Destillation 1n

' Vakuum unterwirft.




'fl) Vbrfahren aur uewinnung ichthyblartiger bulfo-"'” “'
~ 'séuren und Sulfonen oder der en Salze durch Einwir-‘
~ kung von 60hwefelsaure aur den chemiach gebundenen
 Schwefel 1n Mineraldlen, dadurch gekannzeiohnet, daes
man die- organischen Antaile der mit rauchender i e
‘Sohwefelsaure erhaltenen wasserloslichén Siuerungs-

”,.gemische von ifineraldl in einem organischen Ldsungs-

' mittel 18st und dle Losung mit gasfarmigem .Ammon:l.ak
'behandelt.

: 2) Verfahran 5embss Anspruch 1, daduroh gekennzeich-
net, dass man als Ausganosmaterial ‘die bei der Be-
' handlung von ilineraldlen mit Selektiven Ldsungsmitteln

. entstehenden Extrakte oder die bei der Destillation

von Sﬁuerunbsprodukten von iineraldlen mit Monohydrat
,anfallenden Shureharzdestillate v rwendet und die-

selben einer Behandlung mit rauchender Schwefelsaure |
funterwirft. | ‘




|

’wi) Verfahren zur Herstellung von fur die ereubung von; ¥?;

Kautschukwaren geeignqten Mischungen aus - ‘Kautschuk

bzw. kautschukartigen Stofren, daduxch ﬁﬂkennzeiohndt,’waf
dass man dle organischen, meh oder weni ger sulronier-f;’@t
ten Anteile der bai der haffination von liineralélen =

mit Sohwefelsaure anfallanden Abfallsanren abtrennt,

'"'C ‘aus: denselben durch Erhitzen auf. Tempergturen

zwisohen 200 bis 350° die $ulfo; gruppen abspaltet‘und
~das so-erhaltens Kohlenwaaaerstoffgemisch als Zusatz-’t »
stoff verwendet. : :

2) Verrahren gemhss Anspruch 1, daduroh gekennzeioh-
net, dass man Abfallahuren, Gie nur geringe Mengen an

freier Schwefelsaure enthalten, mit Stoffen mit einem .

hohen Gehalt an Aromaten bzw. an mit bchwefelsaure zur;‘
Harzbildung neigendan ungesattibten Kohlenwasser- ‘

stoffen, wie sie durch Ausziehen von Mineralﬁlan z2.B.
Sohmierdlfraktionen mit rlussigem gchwefeldioxyd oder

§hn1ich wirkenden Lobungsmitteln ‘oder mit Destilla~
tionsprodukten aus den organischen Anteilen von Sture=-

" teeren und Abfallschwefelsiuren erhalten werden, ver-

setzt, die Misohung auf Temperaturen von 200 bis 350
erhitzt und die dabei entstehenden, bitumenartigen

| Reaktionsprodukte als Zusatzstoffe verwendet.‘

3) Verfahren gemkiss Anspruch 1 und 2, dadurch gokenn-
zeichnet, dass man die Zusatzstoffe vor der Ein-

~ arbeitung in Kautaohuk durch Zusatz von Winexraldlen,
'f"“Extrakten von- M;neralﬁlen nit-selektiven. Lisungs-

‘mitteln, wie 302, Phenol, Furfurol usw, 6dexr. mit

| DestillatibﬂSprodukten/ wie man sie bei der

‘pestillation der organisohen Anteile von Siureteeren

" orhélt, vermischt und auf eine fur die Einarbeitung

geeignete thflﬁssigkeit einstellt. N ~




7

1) Verrahren/zur Gewinnnng von 1n Sohwefelsaure 18s- i
1ichen Kohlenwssaerstotten aus Ab£a1154uren (Shurehar--. ”

- zen und Saureteeren) der - Miner%lblraffination. dadurch ;3f .

gekennzeiehnet, dass man aua den Ahtallsauren die frele
Schwefelshure ohne vorherige Neutralisathon, Z.B. durch '

_,Behandeln mit lhsser, abscheidet, aus den verbleibenden,

~ teilwelse aulfonierten, organischen Anteilan duroh _

- ‘léngeres Erhitzen suf Temperaturen von 200 bis- 350° %
die Sulfogruppe abspaltet und gagebenentalls aus dem
bitumenartigen Reaktionsgemisch durch Destillation im

- Vakuum die Yligen, in kongzentrierter bchwefelsﬁure 168"
lichen Kohlenwasaerstoffe abtrennt, SO

2) Vérfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, .
dass mun aus nur wen15 sulfonierten organischen Anxei~.
len ohne vorhcrigé Warmebehandlung durch Vakuume o
destillation in konzentrierter Schwefelskure 16sliche,

dlige Knhlenwasserstoffgamische abtrennt.

3) Vbrtahren gemiiss Anspruch 1 und 2, daduroh gekenn-’l.

| zoichnet, dugs man Abfallséuren, die nur wenig freie

Schwefelsture enthalten, mit Stoffen, die _einen hohen
Gehalt an Aromaten oder an mit SOhwefelsaure zZuy Harg-
bildung neigenden, ungesﬁttigtan—Kbhlénwassérstotfe '
enthalten, wie sle duroh Ausziehen von iineraldl, Z.Bs

~ -Schnjersifrakiienen, mit flissigen Schwefeldioxyd oder

ﬁhnlioh wirkenden Lesungsmitteln erhalten werdan, elnor

- das aurﬁokbleibende Reaktionapradukt inm Vakuum |
destilliéit. K :

AN



Vbrfahren zur Herstellung Von Fansleimen :j;L:;%Q‘,,,.‘p
\jaller Art. v ‘ 5

’Q:Fangleim aus Harz und blen, dadurah gekennzeichnet, L
dass man als Ldaunssmittel fiir die“Harze, die bei der‘;

‘:Destillation von Saureteer anfallendén, ﬁberwiegend

- .aus Kohlenwasserstoffen bestehenden, ‘hechsiedanden
Gemische. die reich an mit konzentrierter ‘Schwefel«

 shure zur Haxzblldung neigenden verbindungen sind, |

verwendet. SR L /», ‘ &



”“’Tfquhandelte Einsohalungsmit el fﬁr Beton.,m   2‘r7°

o

) Die Vbrwendung von Holz und / oder Metall: des nit ’

' einer wassrigen Lisung der bei der Schwefelshure-“wf
" Raffination von ilineralslen anfallenden wassarlds-
lichen neutralisierten Ruckstande behandelt ist, als
f’:Einsohalungsmittel bei der Herstellung vwn Beton—

, ,bauten oder Betonbauteilen.




'.;¢; ate tans‘ruohe

Verfahren zur- Herstellung von Hochdruck- 3
SOhmiermitteln.d‘v :

Ermw.\,, A T . ,‘ _,4,5“.«-—‘—_..' i, . —

| 1) Herstellung von SGhmiermitteln,_dadurch 3ekenn-'f*"
- . zeichnet, dass man hochsiedende, iiberwiegend aus
Kohlenwasserstoffen bestehende Vbrbindungsgemisohe,:'
; die reich an aktiven, ‘mit konzentrierter Sohwefel- R

- séure zu Harzbildung neigenden Verbindungen sind,
‘wie sie durch Destillation von sauren oder neu-‘;WM 
traliszerten Abfallsiuren oder deren‘organisohe

Anteile, die bei der Raffination von Mineraltlen, -

Peeren, Destillations-, Rﬁokstands-, Extraktions-'
und Hydrierunbsprodukten von Kohle anfallen, zur .

- Erhshung ihres Schwefelgehaltes mit Schwefel B
shttigt oder mit einem Schwefelhaloid behandelt.

2) Herstellung von achmiermitteln nach Anspruch 1,‘ J'

dadurch gekennzeichnet, dass man des Ausgangs-
~ material vor der. Schwefelung durch geeignete
Raffination. z.B. mit Schwefelshure, von unbe-
| standigen Asphaltstoffen befreit.



v{%5;Patentans‘rﬁc ¢§aif#i7=f'v

‘fffVQrfahren sur Herstellung von Hilfsstoffen fﬁr
 Kautsechuk und Kunststoffe. |

o ,",-—--——----vbn-u--‘nnu—---- e

,,,,,

SEEA T l.::'—/%,, =

1) Verfahren 2ur Herstellung eines aktiven Hilts- '

- und- Fullstoffes fiir die Kunststoff- und Kautsohuk- X

- industrie, dadurch gekennzeiohnet, dass man die bei
Raffination von’ Olen anfallende Bleicherde dureh -~

Behandlunb mit Losungsmittel Janz oder tailweise

-von anhaftenden und adsorbierten 01 und Harzstoffen ~
befreit und die so vorbereitete Bleicherde ‘als

" Hilfsstoff verwendet.

2y Herstellung und Verwendung einer ‘Bleicherde als
Hilfsstoff, die gemhss Anmeldung N 41 450 erhalten '
wurde. :

'3) Herstollung und Verwendung einer Bleicherde ge=
miss Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass
man die Bleicherde mit geeigneten Weichmachern,

~ Plastikatoren und sonstigen Hilfsstoffen der

~ Kaut schuk- und Lunststoffindustrie benetzt.




"~-¢--u--..‘--n--b-‘f

Verwendung gebraucht ﬁ

(Zusatz zur’ Anmeldung N 1'450 IVd/23b 'Verfahren zur
Raffination von. Mineraloien') o |

atentanspruch L f%**"’gﬁﬁcﬁ?;"”l'

Varwendung der geméss dem Hauptpatent N 41 450 IVd/
3b anfallenden gebrauchten, olhaltigen, dlfreien, -
sowieWregenorierten Blcicherden als Fullstoffe aller

:, Art, z.B. in der Kitty, Gummie- und Linoleumindustxie._ ;”

sowie fdr formbare, plastische Massen aller Art.

i . S



“7Fu11mittel fur plastische/uassen..'f/7?if7 ;*7)f;1 ’:f:f5¢i

':\.--wu-------uﬂh-aﬂ L

f

" "1) Plastisch verarheitete, aus. Bindemi:ttel und mu- v

stoff bestehan@e masse, daduroh gekennzeichnet, dass
d»r Fullstoff ganz odqr teilweise aus Bleioharda be-'

N
Cot

, "2) Masse nach AnSpruoh 1, daduroh gekennzeichnat, dass o
 die als Fillstoff verwendete Bleicherde vorher’ schon

‘gur Behandlung von tierischen, ‘pflanzlichen oder
vfaynthetischen Fetten, dlen oder Kohlenwasserstoffén
benutzt und durch eing Relnigung vom grossien Poll

- des in ihr zuruckgebliebenen Behandlungsgutes befreit
wurde. | :

B 3) Masse nach Anspruch 1 und 2, daduroh'gekennzeioh~'

) ,‘net, dass man als Aufhellungsmittel geeignete Stqgge, |

wie Lithopon, Titanoxyd usWe zusetzt. |

ey



1‘ “: 'y“?_f";‘\lerﬁtahrtzm gur HerstellunSWVOn Misch“n5°na§s .
 Kautsohuk und keutsonukertigen Stoffen und

' Kunststoffen.

"' 1) Verfahren zur Herstellung von Mischungen aus

.v-ﬂ":-‘ﬁwﬂh‘-p--"&--ﬂ-hﬂﬂ

T B e

;? ggtentanq2;uohe :

gKautschuk oder kautschukartigen Stoffen filr ‘die Er- :

| zeugung von Kauxsohukwaren, Kautschuk~Ersatzwaren
~und Kunststoffen, nit aus Mineralolen gewinnbaren
Zusatzstoffan,fdadurch gekennzeichnet, dass man als -

wandet, die aus. mineralalen durch Absorption an ge-

. eigneten Absorptionsatoffen, wie 2B ‘Bleicherde usw.,"

‘gebunden werden und aus densalben durch Selektiv—
 Extraktion mit geeigneten Losungsmitteln wiederge~
: woﬁﬁen werden. :

",2) Vartahran gur Gewinnung der erblharz~Verh1ndungs~ :
| gemische gemﬁss Anspruoh 1 durch aelektive Extraktion
mit Losungsmitteln.

el
el Lo

3) Verfahren naoh Anspruch 1, aduroh gekennzeichnet,/
dass die wirksamen Anteile der geméiss Anspruoh 1 und
2 su verwendenden Zusatzstoffe auron fraktionierte -
Vhouumdestillation oder ‘duroh Raffination, 2.B. mit
.Bleicherde, Shuren oder selektiven Lﬁsungsmitteln,
" angereichert werden.

§

a



'7?7iVerfahren zur Herstellung von Schmierdlen.‘

/',"T,‘ Dy :

| ?»T\Varfahrea zur Heratellung von bohmierdlen, daduroh

gekennza® crnet, dass man fette Ole in Gemisoh mit
natuzliohen oder synthetisch gewonnenen, viskosen

“.-4wasserstof£en bestehen, stillen elektrisuhen Ent-f
ﬁ'ladungen von hoher Frequenz unterwirft.

.......

L . -
Gyt
H”,"%?t"_ﬁ":ef‘l{~t.' B ;




yyverfahron zur Herstellung kodsistenter Schmiermistel.

1) Verfahren zur Herstellunb konsistenter achmier-
_WstOIfe, ‘dadurch’ gekennzeichnet, dass man-in. ein

,; o Minera}bl auf mechanischem, physikalischem, chemischen
B oder elektrisohem Viege feinstzerteilte xrockeurdck-

'1gstande ‘von uallerten. z.B. Hydrogele, Alkogele, o

¢ ——

unSulfogele, Silicagel, Aluminiumgel usw., einbrinbt. ;,‘

2) Verfahren nach AnSpruch 1, dadurch gekennzeichnet,
_ dass man die Gele durch geeignete Schutzkolloide
stabilisiert und / oder duroh Elektrolyt~Zusatze
Jpqptisiert. : ‘

) Vbrfahren nach 1 und 2, dadurch gekennzeichnet,
dass men in die konsistenten Schmierstoffe Zusatz~
" steffe upezieller Wirkung, wie z.B. Hochstdruck-
zusﬁtze; Kbrr051ensschutzzusétze‘usw., einbringt.

| zeichnet, dass man ble zu Abdicht« oder. anderen
"Zweoken eindiokt. |

' 5) Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekenn~
zeichnet, dass man die Suspensionsfihigkeit von
Sohmierdlen fir 5ohlamm und feste Zusatzstoffe 8y~
hoht.



' o mitteln fiir Schmiexstellen,wihsbesondere mit

';Verwanduns vo i ét raien '“onsistenten”SOhmier—‘

| y i33,0ssenumemperatursohwankunsen-

 "3aigaténtan p ch

_;;il) Anwendung ven konsistenten Schmiermitteln gemaas
~ der Hauptanmeldung R1l. 859 v 6/230 zur Schmiarung

- von Lagerstellen aller Art, 1nsbesondere von solohen, |
' die im. praktischan Betriabe grossen Temperatur- ~-‘

  achwankungen ausgesetzt sind.

| “2) Anwendung gemass Anspruch 1, daduroh gekennzeioh-7'
.‘,net, dass man die erfindungsgemhssen Sohmierstoffe L
”mit konsistenten Fetten mischtu - :

e

'3) Anwendung gemasa Anspruch 1 und 2, daduroh ge=

kennzeiohnat, dass man gur Herstallunb dex%erfin- e

°. dunssgemassen, konsistenten Sohmierstoffe kiilte~

B =beatandige‘Mineral- odqx Fettdle benutzt oder ‘deren

 Kdlteviskositdt durch Zusatz von Stockpunkts-.
~ erniedrigern, voltolisierten Mineral- oder Fett- a
_dlen oder deren Gemische- erhdht., '

4) Anwendung von Mineraldlen, die nach dem Ver=-
fahren der Anmeldung nuy eingedickt sind gur

; Schmierung von Sohmierstellen, fiir die eine mAssi-
ge Konsistenz des Sohmiermittels erwunscht ist,
z.B. fﬁr uetriebe., -

” ) Anwendung dox Sohmieratoffe gemlss Anspruch 4

.' als Bremaflﬁsaiskeit.




lj,foVerfahren zur Herstellung/v nebitumindaen Stoffen m;tf; ,?3
| cgetluger Temperaturempnnauohkait. o

Patentansp ch

oy ; ‘ :.' - "'\"’;_.\

- .- ‘ - ‘" _
. ) S po

"]1) Verfan*en zur Herstellung von wenig temperaturemp- ;h;i 

:net, dass man das Ausbangsmaterial mit Luft behandelt" -
und dabei als Katalysator in Mlengen bis zu 2 % Rlick- -

- sténde zusetzt, die bei der Synthese von Kohlenwasser-

stoffen, Aldehyden, Ketonen und Karbonsauren bed.

‘ Dehydrierungen, Additions- und~&ondensationsreaktionen,_'
,," Polymerisationen usw. mit Aluminiumchlorid anfallen.

/ 2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, Y
‘dass man die Reaktion durch Zusatz geringer dangen
' Chlor oder Haloaenwasserstoffsburen beschleunigt.

B

‘3) Vertahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch 5ekenn-

'zeichnet dass man das Ausbangsmaterial mit Luft VoY~ -

"behandelt und erst- gégen Ende der heaktion den Kata-

lysator. zusetzt und mit oder ohneé uegenwart von Luft,

- ~bzws Chlor oder Halogenwasserstoffsauren weiterbe~ -
handelt. § '



"*5berfahren Zur Herstellung von Kunstkautuchuk und

{ﬁiJVerfah;en 2ur Herstellung von Kunstkau_achuk‘“ f§$¢f*?“”

L e oo D---“...--------O.d ......... - e a e o

'”i“(Gemeinschaftspatent mit der M. G-) e

- Patentansp_ oh

,,,,,,,,

“*L sonstigen Kautschuknachfolgestoffen, gekennzeich- L

net durch einen Zusatz von aus - Mineralblen gewonne- :
: hen: Naphtensauren, Naphtensauredestillaten oder
‘deren Salzen oder Derivate bzw. naphtensaure-
" reicher Mineralblfraktionen, zu den zur Polyme-
risation gelangenden Ausgangsstoffen, insbesondere’

'v'als Emulgatoren zu den monomeren organischen Vbr-
ubindunsen. - . e T



B it LR T B S TR -l Q‘:-'b - QQ--

.M¢LZusatzm1ttol xuraxnutschukaustauaohsto e

-Vﬂ[ﬁj(Gomeinschaftspatent_mit de"H-G-)

e mmnmbs

 1) Vbrwenduns von zumindest teilwaise ungssattigten,und

V'?1schmefelsaurelaslichgn Kbhlenwasserstoffen bow, &emischen o

= saluher. wie sie bei der Aufarbeitung fldssiger bder e iffi
. fester Brennsteffe erhalten werden, als. Plastikatoren,
LLElaatikatoren, Weichmacher. Regenerier- und- Streckmittel
bai solchen Kautsohukauatauschstoffen, die dureh
Polymarisation von aus fliissigen Brennstoffen durch
- dehydrierende Behandlugg, 2.8, Crackung. gewonnenan,
im wesentlichen einfaohen Olefinen mit geringen Mengen
‘Diolefinen herbestallt worden sind. :

"2) Vbrwendung von zumindest teilweise ungesﬁttigten und
schwefelshiurelyslichen Kohlenwasseratoften bzw. Gemischen _

o soloher, wie sie bel der Autarbeituno flussiger oder

Elastikatoren, heichmacher, Regenerier- und Streokmittel
bed solchen Kautschukaustausohstoffen, die durch
 Polymerisetion von Butylenen und geringen Mengen Di-
olefinen, wie sie bei der dehydrierenden Behandlung,
%.B. Craokung von Erddlen und équivalenxen Stofren er=
halten werden, hurgestellt worden sind. ,

3) Verwendung von Solchen Kohlenwasserstoften bewe qan o
mischen solcher genmiiss Anapruch 1 und 2, die als Abfall- o

: ,produkte bei der Ratfination von Mineralblen mit

selektiven Ldsungsmitteln oder mit Schwerelsaure nach
deren Abtrennung durch Neutrnlisation, Hydrolyse und/odef
Destillation anfallen.




vﬂ;,ﬁVerfahren‘zur derstellung faktisahnlicher Produkte.;fV‘

u Anlase 21

 ;7 (ueme1nschaftspatent mit der M.G.)-;1 g

?yiﬁﬁentanspruch "‘fnw”'ﬂ'V“ i e
1) Verfahron zur Herstellung faktishhnlicher Produkte, \

"dadurch gekennzeichnet. dass Gemische von pflanzlichen

Olen und zum mindesten teilweise ungesattigten und in

“_Schwefelsaure ldslichen Kohlenwasserstoffgemisohen, wie

sie bel der Aufarbeitung flussiger oder fester Brenn-"T

stoffe anfallen, einer Schwefelung unterzogen werden.

2) Vbrfahron nach Ansprueh 1, dadurch gakennzeichnet,_ |
'dass die.Mischung der pflenzlichen Gle und der teilweise

~ungeséttigten Kohlenwasserstoffgemisohe einer Einwirkmng_’ir

von/elementarem Schwefel gemass der Herstellung von

v dunk1em Faktis unterzogen wird.

3) Vbrfahren nach Anspruch l, dadurch gekennzeichnet,

dass die Mischung einer Einwirkung von Schwefelohlorur

und bhnlichen Sohwefelverbindungen gemﬁss der Her=
stellung von weissem Faktis unterzogen wird.

4) Verfahren nach Anspruch 1-3, dadurch gakennzeichnet,v
dass als ‘husgangsstoffe neben pflanglichen Olen die bei

~der Raffination von Minerulﬁlen mit selektiven Lasungs-

mitteln oder mit Schwefelsdure unter nachfolgender Zu=

 'mindest teilweiser Abtrennung derselben, z.B. Hydrolyse .
- oder Neutralisation, anfallenden Extrakte, gegebenen-

falls nach einer Fraktionierung, Verwendung finden.

.5) Verfahren nach Anspruch 1-5, dadurch sekennzeiohnet,

dass die bei der Schwelung, Vérkokung, Vergasung,
Crackung, Hydrierung oder Druckextraktion fester Brenn-
stoffe anfallenden, gegebenenfalls nach bekannten |
Methoden ongereicherten, entphenolten oder entparaffi-

nierten, zumindest teilweise ungeséttigten Kohlen=-
wagserstoffgemische neben pflanzlichen.Olen Vbrwendung
finden. : |



........

l_zusatzstotfe ﬂn mautschuk; ,;unstkautschuk und
-~ﬁKautschuk-Nachfolgestoffe. e

gs(Gemeinschaftspatent mit der M.G.)3?;;gfL[”;;;§f ;§%w£7f5ng

“'='§g§ent§gspruche ‘31'.\ S ‘.'15,_7' ”

EEPARY
( N

1 ;1) Verwcnaung vcn Einwirkungsprodukten des Schwefels.
- oder Schwefel bertragendex Mittel, wie Sehwefele

chlorﬁr, Antimon~- oder Phospnarpentasulfié Uelo) auf'

‘bei der Raffination ven Hineraldlen gewennene, teil-

: ?"weise ungesattigte und schwefelsaurelosliche Kohlen—‘li'

wausersteffgemischa als Zusatzstoffe, Weiehmachar,

. Plastikatorem und. Raveneriermittel filr Kautschuk, -51,>'

f'Kunstkautschuk und hautsehukaustauschstoffa._,f»

'2) Vhrwendung von Einwirkungsprodukten gemass An— L

spruch 1, die aus mit selektiven Losungsmitteln, wie
Furfurol, Schwefeldioxyd. Schwaafeldioxyd im (,emisch

mit organischen Ldsungsmdttelr, wie Benzol, w.a.”

. gewonneren Kohlcnwasserstoffgemischen hergestellt

worden sind.

- 3) Vbrwendung-fdh‘Einwi?kungsprodukten ggmﬁsszd;
‘spruch 1, die aus Kohlenwasserstoffgumischen, wie sie

aus Siureteeren durch Hydrolyse oder Neutraiisation'

| .,.gewonnen werden, hergestellt worden sind.

4) Verwendung von Einwirkungsprodukten gemiss Ane

- sprueh 1, die¢ durch Einwirkung von "Sehwefelohloxiiy

oder-dhnlichen Schwefel ubertragenden Yitteln auf -

”,Saureteere hergestellt worden slnd.






