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on ZE A w wirden im Jahre;1939 die gemass

” fnachfo1gender Disposition nach Zweck und Inhalt

kurz referierten Forschungs— und Entwicklungsar- -f» :
'belten durchgefuhrt ‘Die Vérsuchsergebnisse der
einzelnen Untersuchungen sind wie iiblich in aus-'
:fuhrlichen und flir die vorliegende Zusammenfassung ,
; '1nfolgedessen zu umfangreichen Berichten nlederge- -
legt. Wir begndgen uns deshalb in der nachfolgen—'
- den. Zusammenstellung damit, nur kurze Auszuge der»
‘ wesentlichen Untersuchungsergebnisse zu 5r1ngen.,
Soweit dle Untersuchungsergebnisse Zu- Patentanmel-

.dungen gefuhrt haben, dienen diese als Referat.-

- Die seit September durch den Krieg eingetretene

"'besondere Situation hat uns gezwungen, auch die

‘Entwicklungsarheiten entsprechend umzustellen und

| tellweise auf Probleme, die nur auf den Krieg guge-

~schnitten sind, abzurichten, worauf bei den einzel-

nen Kapiteln besonders hingewiesen wird. Grundsatz-

1ich mussten jedoch fhst alle Untersuchungen, die im |
Jahresbericht 1938 zusdmmengefasst sind, mit Kriegs-
‘ausbruch iibérholt und auf das inzwischen gzur Verar-
 beitung éekommene andersartige, deutsche Rohﬁateri—
al umgestellt, d. h.\also praktisch neu uberarbeitet
werden.
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:Mehgeg-situation o

Bei ﬁberlegungen hezuglich der Verwertungsmdglichkeit

,‘von Abfallséure, die sowohl bei der Oleuméﬂassratfina- o
‘tion (SHureteer) als auch bei dér Monohydrat-Trocken—ﬁ.,
‘raffination (Saureharz) anfallen, wurde fiir das Jahr .
1939 mit ungefidhr folgenden Anfallmengen gexechnet. L

"Nassraffinéfion-Sﬁnreteer,(Wgr,)' ' c@.23 000 t

- Trockenraffination-Séureharz (Whr. + Wmo.)" 10 000 t
 E-Raffinations-Séureharz (Wgr.) = " 2000% -
| | L "™ 35°000 %

Durch den Krieg haben sich die Anfallmengen an Siure-
teer auf Wgr. vollig zu Gunsten von S#ureharzen der
Trockenraffination von E-Raffinaten verschoben, da di: -
Produktion grosser Mengen an Weissilen fiir Export weg:
fiel und dafiir grosse‘Mengen an Aero, Einheits- und

‘Motorentle, hergestellt wurden. Die Siureharzmenge
auf Whr. blieb bei ungefshr 5 000't, in Wmo. fiel

- infolge Ausfall der Produktion des Werkes kurz nachl
Beginn des ereges - das Saureharz praktisch ganz weg

| "Vbrwertggggmaglichke;ten'

a) Universelle Verfahren 2
Vbrbrennung in Dgsen. -

Wihrend flir das Jahr 1939 die Verwertung von Abfall-

—-gduren nach den weiter unten- beschriebenen“speziellen““L
wVerfahren, getrennt nach Saureteer und: Séureharz, ge-

plant war,' -musste bei Kriegsausbruch das Problem

,gchnellstens den Erfordernissen des Kriegea angepasst

N
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‘ﬁ"Lubex diente - schnellstens auf ein anderes flussxges
Heizmaterial umgestellt wurde, da—der Lubex drlngend
fiir. andere. krlegswxchtlge Zwecke bendtigt wurde. Eine

Umstellung der Kessel auf Kohle war wegen der nur mit SR

"langen Fristen zu. beschaffenden Wanderroste und des mit

der Verwendung fester, heizwertarmer Brennstoffe ver-'v-“"

~ bundenen Kapazitatsruckgangs der Kesselanlagen nlcht
?.mogllch. : - |

"Praktisch kamen als Heizolersatz in erster Linie die

Abfallsauren infrage, wenn es gelang, fiir- deren. wirme-

wirtschaftllch ausserordentlich unwirtschaftliche Ver-

‘brennung in Drehrohrdfen, ein Verfahren auszuarbeiten,
'nach dem die Abfallsduren mit Hilfe einfacher, auch im

Kriege schnell Zu heschaffender Apparaturen, warmewirt~“

schaftlich einwandfrei ausgeniitzt werden konnten. Dafii:

kam nux elne Verbrennung der Abfallsauren in Dusen in
Betracht, | | ’

\

Durch ein neuesmVe;fahren, dessen'Arbéitsweisexin der

Patentanmeldung (Anlage 1) ausfithrlich referiert ist,
gelang es uns, durch Zusatz bestimmter Mengen'Wasser

die in den Siureharzen vorhandene freie Schwefelsiure,
die sonst bei der zur Verpumpung und Verdiisung erforQ'

" derlichen hohen Temperatur zu einer vollkommenen Ein-

dickung und sogar zur hoksbildung der organischen An-

teile fiinrte, so reaktionsunfihig  zu machen, dass die

letztgenannten Erscheinungen vollig ausblieben. Das Ve:
—fahren-wurde-in- kiirzester-Zeit-so- durchgearbeitet _dasc
es bereits seit einigen Monaten im Grossbetrzeb itbex=- .,
nommen werden konnte, Damit sind die frither nur unter

grossen ‘Unkosten und schwer zu beseitigenden Abfallsau~@

ren der Mineralol-lndustrie zu einem wertvollen, flas-
sigen Heizmaterial aufgestiegen.

\




"*FanFur Wgr. komme cfur dieses Vérfahrenemit wenlg Wa
' ’f,zusatz nur die bei der: Trockenraffination anfallendenﬁwﬁj
| j}‘Sam'eharze (die etwa 40 % freie Schwefelsaure enthal—[g}f
ten) in Betracht. Fur die Saureteere, @ie bis zu 40 p }"f

~ ‘fre1e Schwefelsaure enthalten) wurde ein Verfahren
ausgearbeitet nach dem man durch Zusatz von glelchenff

Teilen Wasser die gesamte freie Schwefelsaure abtrennt o

‘und dann nur. den schwach schwefelsaurehaltigen, orga-
nischen Anteil in Diisen verbrennt Dass auch bei die-
sem Verfahren die Vbrbrennung praktlsch einwandfrei

' :_durchfuhrbar ist, wurde durch semltechnlsche Versuche

soweit slchergestellt ‘dass fur d1e Dusenverbrennung

von Saureteeren inzwischen eine grosstechnische Appa-‘—w

ratur in Bau genommenﬁwerden konnte.

'In Zukunft werden also dle gesamten Abfall duren des des
Wgr. in Dusen verbrannt.

L

Fiir die inzwischen durchgefuhrte Raffinerieerweiterungf

~des War. reicht d1e vorhandene Drohofen-Saureharz-Ver-

brennungsanlagé nicht mehr aus. Fiir die Schaffung ei-' .

ner neuen Drehofenanlage wire die Aufbringung von

RM 600 000.-- gegeniiber Rl 70 000.-- fiir eine Diisen-
Verbrennungsanlage erforderlich gewesen, wobei bei der
 Drehofenanlage noch der Kachteil hiitte in Kauf genom-
men werden miissen, dass das Shureharz wirmewirtschaft-
‘lich nicht ausgeniitzt wird und infolgédessen der an
’dielDrehofenanlagé gekoppelté Dampfkessel fiir die
Dampferzeugung praktisch wegf#llt.

——Es-wurde- deshalb- beschlossen, -ebenso-wie-auf-Wgr.—— e

auch auf Whr. den Gesamtanfall an S#urcharzen in Diisen
zu verbremnen.” Die Apparaturen sind soweit fertigge-
stellt, dass in allernsichster Zeit mit der Dusenver—
brennung begonnen werden kann. - B '

-
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"‘fca. 40. 000 t Abfallshurcn ‘anfallen und’ legt man fir

J;Nimmt man an, dass in normalen Zeiten auf wgr. und'Whr¢

~ diese den Heigwert von Kohlen (RM 23.-- pro Tonne) Bu~
k 5runde, bringt dic Umstellung jhhrlich einen Gewinn Yo
‘von RH 920 000.== = S

. Vérfahren der F;rmen Saureharz~Verwertung und Pape & 00 5

a) Saurehgrz-Vérwertung. - ‘ !
) mBekanntlich werden von den Reichsamt Piir Wirtschafts-'r"
ausbau die ‘beiden oben genannten Verfahren stark propa- )
- giert Wir ‘haben gemeinsam. mit der Firma Schliemann
~das Verfahren der Saureharz-Verwertung in Versuchen,
die 51ch uber % lionate hinstreckten, nachgepruft und
das Ergebnis unserer Nachprufung in Form eines Gutach-’
tens, dessen Zusammenfassung Anlage 2 enthalt dem
Reichsamt zugeleitet. ‘ ‘
Nach ungeren Versuchsergebnlssen Xommt das Verfahren
der Saureharz—Verwertung fiir uns und Schliemann nicht
| infrage, ein Brgebnis,vdas sich - wenn auch nur langf
'sam - auch beim -Reichsamt fiir Wirtschaftsausbau'durchu
setzt.

b) Pape-Vefféhren.

Das Verfahren der Firma Pape & Co., dessen Arbeitswei-
se sich im Laufe des Jahres ofters und grundéétZlichl
inderte, wurde durch Fiihlungnahme mit der Firma Pape 4
beobachtet. 2Zu einer endgiiltigen Nachpriifung des Ver-
' fahrens, die durch uns gemeinsam mit der Firma Schliem
———vom- Reichsamt vorgeuehenﬂwar, ..... kam €es... blsher nlcht.
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“~Das Zlel der beiden oben genannten Vérfahren besteht ‘
| ‘praktisch darin, die organischen Antelle und die fre1'¢ 
o Schwefelsaure der Abfallsauren von einander 2u trennefﬁa
S Wir haben uns auch elngehend mit dlesem Problem be- ;;J?

fasst. - R s : o

Fiir Séureteere haben wir, wie bereits beschrieben;' i
eine Abtrennung der Schwefelséiure durch Verdiinnen
mit Wasser erreicht;

' Wahrend es bei den aus Venezuela-Rohblen anfallendcn -
Saurcharzen nlcht gelang, durch Wasserzusatz die

- Schwefelsdure abzuscheisen, ist dies bei den aus ' |
'Reitbrook-Rohdlen anfallunden Harzen ohne weiteres
mdglich. Nach eingehenden Laboratoriums- und semi-
technischen Versuchen ist dicses Verfahren soweit en
wickelt, dass es in Grossbetrieb iibexnommen werden |
~ kann. Zurzeit findet einc Nachprufung dicses Verfah-
rens durch das Materialprufungsamt in Berlin statt,

~ da das Relchsamt Piir Wirtschaftsausbau die Inbetrieb-
nanme unsercs Verfahrens von dieser Nachprufung ab~-
h@ngig macht.

Unser Verfahren bedeutét gegeniiber den Verfahren der
Ssureharz-Verwertung und Pape & Co., die nur mit kom
plizierten Mitteln denselben Effekt crrcichen, in
wirtschaftiicher und apparativer Hinsicht einen we-
sentlichen Fortschritt. Fiir die Kricgszeit hat es
den Vorteil daSs”es unter weitgehender Ausnutzung

| schnell in Betrieb genommen werden kdnnte. Wir hoffe. -
dass dies in einigen Monaten miglich sein wird.




h/;Das bereits im Jahre 1938 zur Vérwertung der Saureteerea;,

ausgearbeitete Ammonsulfat-Vérfahren, das im Jahre. 1939

_in Betrieb genommen werden sollte, wurde durch zahlrei-
~ che und sorgféltige Versuche beziiglich der Kristallform..i
“und Relnheit des Ammonsulfates, sowie aller anderen
Phasen des Verfahrens, weiter bearbeitet. Daneben wur-
~den durch eingehende semitechnische Vérsuche die fiir
den Aufbau dér Grossbetriebsapparatur sich ergebenden
'“durch 2T wurde mitgearbeitet. Gemeinsam mit Z0OD wurde
‘die Lieferung von Ammoniak-Wasser durch die Hermann
- Goring-TWerke bearbeitet. '

'iBel Kriegsausbruch musste der geplante Bau der Ammon-
sulfat—Anlage aufgegeben werden, weil uns - infolge
Materialknappheit -~ vom Reichsamt die Frrichtung dexr
Anlage‘versagt wurde und der wesentlich geringeré |

" Anfall an Siureteer uns die nur bei Grossproduktion
réntablevﬂérstellung von Ammonsulfat unmbglich-machte,

In der fruheren Kalkulatlon des Ammonsulfat-Verfahrens
war der Shureteer wertmissig als Unkosten bringendes
Abfallprodukt eingesetzt. Die anfallenden, organischen
Anteile wurden als "Heizmaterial® bewertet, Nachdem
nunmehr jedoch durch unser ncues Vexfahren der Roh-
‘Séureteer bereits als-ggilwertiges Heizmaterial.anzu#
sprechen ist, sind fiir eine eventuelle Planung nach dem
Kricge neue Kalkulationen-erforderlich, bei denen nur

der Gewinn, den die Uberfﬁhrung der freien Schwefcl-
sdurc in Ammonsulfat brlngt als bcsondcrer Erlds zu
buchen ist. ‘

- ll -




) Sulfoseife A.‘ -

In Jahre 1938 war geplant, vor der Ammonsulfat-Gewzn— Lo

nung dem Saureteer die" olldslichen Sulfosexfen A ‘durch
‘Extraktion mit Gasdl zZu entz1ehen. Infolge des gerin~
gen Anfalls an Sdureteer musste auch dieses Vérfahren, |
’fur das 1nzwischen ebenfalls eine g:oastechn:sche An~- ;o

" lage geplant war, fiir die Dauer des Krieges fallenge-i

lassen werden. Es wurde Jedoch festgelegt, welche Art
, 'und Mengen von Sulfoseifen A aus dem deutschen Saure—
- teer gewonnen werden. Sobald dber die ungefahren,
"regelmassig anfallenden-Mengen Klarheit herrscht, kann
. iiberlegt werden, . auf welche Weise man auch wihrend des
Krleges hieraus in beschranktem Umfange Sulfoseife A
:'gewinnt.

©b) Verarbei itung auf dJle.

Die Bestrebungpn des Reichsamtes fiir Wirtschaftsaus-
bau gehen dahin, grundsatzllch die organischen Antei-
le der Abfallsauren auf Ole oder Bitumen zu verarbei- :
ten und sie nicht mehr durch Verhrennung zu vernich-
-ten. Wir haben deshalb untersucht, wie sich die orga-
nischen Anteile der Sdureteere und Séureharze bei
einer Hochvakuumdestillation auf 61 oder bei einer
 Polymerisation zu bitumenartigen Produkten verhalten.
Wie das als Anlage 3 beiliegende Referat zeigt, kann
man aus Siureharzen bis zu 80 % harzartige O1e gewin-
nen, die in ihrer Beschaffenheit ungefahr dem Lubex
gleichkommen, beziiglich Harzgehalt denselben noch
tibertreffen. Im Gegensatz zu Lubex sind die aus Saure-
—harz-gewonnenen- §1e-alkoholloslich und ertffnen in-_
folgedessen Vérwertungsmoglichkeiten auf manchem
speziellen Anwendungsgebiet das dem Lubex blgher

noch verschlossen war. ir haben bercits mehrere
Tonnen dieser Ule hergestellt und studieren gemeinsam

..12 -



:;f mit ZOD 1hre spezielle Verwertbarkeit, wobe1 aber da-'° L
© . rauf hingewiesen sei, dass z.B. in der Gummilndustrie e

h,\v0n vornhereln ein mehr als ausreichendcr Absatz/ge_ ;_a,;
‘,wahrleistet 1st. « o A

"Saureteere dagegen verhalten 31ch unghnstlg (31ehe An- o
1age 4) Wir schlagen deshalb fur die Krlegszeit vor,
die aus Kohlenwasserstoffen bestehenden, organischen =
Anteile der Sturechargze auf Olc, die aus Sulfosduren
| bestnhcnde, organische Substanz der Siurcteere auf

| bitumenartlge Produkte zu verarbeiten.,‘

'}g)_PolxmerisatiOn zu B;ggggn;
1) S#ureteer. e T
" Da, wie oben gezeigt wurde, eine Olgewinnung aus den
praktisch aus Sulfosduren bestehenden organlschen ‘An~
 teilen des Sdureteers zu keinem erfreulichen Resultat
 fithrt, haben wir versucht, die organische Substanz
durch Polymerisation in der "Wérme, d.h. durch langeres
' Erhitzen auf-ca. 250 bis 300° in bitumenartige Produk-~
te zu verwandeln. Die Ergebnisse und die Arbeitsweise,
‘die in Alage 4 kurz referiert sind, zelgen, dass' es.
wohl mdglich ist aus der organischen Substanz des Sau-,
- reteers, brauchbare, im Krieg wertvolle bitumenartlge
Produkte herzustellen. Eine ﬂbertragung,des verfahrens
im Betrieb kommt aber zurzeit nicht 1nfrage, da wirg |

die organische Substanz dringend als Heizblersatsz, fiir
Wgr. benotigen. : ‘

’22 Sauxeharz.

- harzen auf Bitumen wurden 2 Arbeitsmoglichkeiten aus-
1‘gearbe1tet, einmal mit, das andere Mal ohne vorherlge
' Abtrennung der Schwefelsaure.

- 13 -




| *7Trennt man die Schwefelsaure vorher nicht ab,

:gulgmuss man’ durch Zusatz von: gcelgneten organl— «ﬁuy
. schen Verbxndungen -dafiir sorgen, dass dlLSOl—';;HN

“be beim Erhitzen nicht mit dem S#ureharz, dic.
- sie zur Koksbildung brlngt, reagiert, sondcrn L
" mit den reaktionsfreudlgercn Zusatzstoffen./- N
. Wir haben ein Verfahren zum Patent angemeldct, -

 fiir das wir. als Zusatzstoffe Lubex . oder son-
.x‘stlgb aromatische Verbindungen z.B, des Stein-
" kohlenteers empfahlen, Als Zusatzstoffe eig-
- nen sich auch die mit Wasser aus Saureharz

| abgéschiedenen organischeh Anteile, so dass

unser,: Vérfahren also ohne Zusatz fremder Hllst

stoffe im Saureharz—Kreislauf arbeitet. Es
gelingt- dann auch Bltumlnas herzustellen, die
in ihrer Qualitét unseren geblasenen Produkter“
‘entsprechen. Patentanmeldung 31ehe Anlage 5.

I

~ Gute bitumenartlge Stoffe kann man auch gewin- |

~-neny, wenn man die: Schwefelsiure durch asser-

. gusatz Vorher abscheidet und nur die organisch:

Substanz in der Wirme polymerisiert.
Wir haben dlesen Verfahren besondere Aufmerk-
samkeit geschenkt weil das Relchsamt fiir
Tirtschaftsausbau aufgrund der Verfahren der
Firmer Pape & Co. und Skureharz-Verwertung
auf eine vorherige Abscheidwig der ‘Schwefel-
sdure und anschllessende Gewinnung bltumenar-,
tiger Produkte aus Abfallsauren Wert legt.

Arbeitsweise und Art der bitumenartlgen Pro-

~ 4) Ichthyolartige Verbindun gen.rvu»'
‘Die bereits im Jahre 1938 aufgenommenen Ver-

hsuche, aus der organischen Substanz des oaure~
teers ichthyolartige Vérblndungen herzustel-~

L
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len, wurden gemelnsam m1t der Hautstation des
Eppendorfer Krankenhauses weltergefuhrt und

'1\1;,e1nwandfre1 festgestellt, dass es durchaus mbg-:~
- lich-ist, aus Saureteer Praparate !1erzu.ste11e1'x,“w

die in ihrer Wirkung dem Ichthyol (aus Schleo"7?
- ferteer) glelchkommen. Die Weiterentw1cklung
dieses durch viele Vérsuche ‘erhirteten Resu1- -
“tats musste bei Ausbruch des Krieges 1nfolge .
| Uberlastung der’ Eppendorfer Hautstation ZU~
- néchst- unterbrochen werden. S1e sind aber in-
" gwischen wleder aufgenommen und wir hoffen,
‘spdter iiber endgiiltige gunstige Resultate te-
‘richten zu;konnen.

e) Schadllngsbekampfung.

Auf unsere Anregung hin wurden gemeinsam mit'

dem Ldboratorium in Amsterdam sowie mit Herrn

Dr.‘Zimmermann, die- wasgserloslichen Sulfosiu~
ren des Sdureteers zur Schadlisgsbekampfung

| herangezogen Auch btei den fiir Deutschland in-

frage kommenden behtrdlichen Stellen wurden

~ dahkingehende Versuche aufgenommen. Durch den

Krieg wurden die Versuche jedoch unterbrochen. '
. Sie wexden augenblicklich, soweit es die Situ-
atlon erlaubt, in der verqchledensten Richtung
weitergefiihrt. Uter endgiiltige Resultate kann
noch nlggﬁs’gesagt werden, die A?551chten er-
~scheinen jedoch nicht ungiinstig. o

!

£) Beizmlttel.
 Die Versuche, die saurc organische aubstanz als .

Beizmittel in der Elsenindgstrie‘zuAVerwenden,
wurden gemeinsam mit ZOI weitergefiihrt. Aus
‘einem Gutachten des Elsen—Forschungsinstltutes
in Diisseldorf 5eht hervor, _dass es wohl mogllcl
,erscheint, auf diesem Mege weiterzukommen. Ge |
meinsam mit ZCI laufen gurzeit Versuche bei dezv

elnschlagigen Industrie., ¥

J .— 15 -‘
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o e. Zusammenfassung und Au3b11ck. o :
 Fiir die Verwertung von Saureteeren~und Harzen
?‘;steben uns a}s betrlebsreite Verfahren folgende
ff*Mogllchkeiten zur Vérfugung. i e e
Lk l) Vbllwertiges Heizmaterial durch Dusenverbren» .

‘ 5) Verwertung der Sthefelsaure als Ammonsulfat

‘nung

; 2) Gewinnung von Sulfoseife A |
' 3) Trennung in org. Bestandtelle und freie Schwe~

- felsdure

" 4) Aufarbeitung der org. Anteile auf 01 h1tumen~ .

artige oder Spezialprodukte

.‘

Zur Anwendung werden empfohlen° SR “”“;n’:
@) Wihrend des Krieges: . | |
1), Alle auf Wgr. anfallenden Abfallsduren (so-

. wohl Saureteere als Harze) sind als Heizma-

- terial in Diisen zu verbrennen.

j2),Aus den Saureharzen des Whr. werden die-org.

Bestandtelle mit Wasser atgetrennt. Die org.
Anteile sind auf harzartlge, bei der heuti-
gen Lubex—Knapphe1t willlkommene Ule aufzuar-
beiten. . .

, b) Nach dem Kriege

F

1) Im Vordergrund steht fiir alle Werke die Dii~

senverbrennung, die einen dem Heizwert. des
Materials entsprechenden Gewinn bringt. .

2) Sollte sich eines der wihrend des Krleges

aus organischen Anteilen der Abfallsauren
gewonnenen ol- oder bltumenartlgen Produkte

wwmauchwbéimVbrhandénneinwgrdsséY“Méhgen an Lu-
bex oder Bitumen fiir spezielle Zwecke lukra-‘ -
tiv unterbringen lassen, bleiten die entspre-'
chenden Spezial-Vérfahren in Betrleb. ‘

,.‘ .



Ty

Bls zum Austruch des Krieges flelen auf den Wérken L< f
harburg und Monheim Jéhrlich ungefahr 6000 t Gaso- .
phalt an. Nach Ausbruch des Krieges hérte der Anfall
- von Gasophalt auf, da rur deutsche, naphtensaurefreie

| Ole verarbeltet wurden. ‘

Vbrwendungsmogllchkeiten.

a2 fiir Strassenbau.

~Wir haben im Jahre 1939 die Verwendungsmoglichkeiten
des Gasophalts im Strassentau durch den Bauw von Ver-

vsuchsstrassen;auf"Whr. weitergetrieben, und zwar in
~ -Richtung Pflastervergussmasse sowie Gussasphalt. Die

Strassen hielten, wie das als Referat belliegende
Gutachten der ZAL zeit (Anlage 7T) sehr gut und zeig- N
“ten auch nach den starken Frost des vergangenen Win-
ters keinerlel Schéden. Sie werden durch die Asphalt-
Abtellung welter beobachtet um die Erfahrungen -fiix
die Zukunft festzulegen.'In Verbtindung mit dem Gene-

'f'ralinspektOr fiir Strassenbau wurden Gutachten iiber

Gasophalt als Pflastervergussmasse ausgearbeltet, die
SO gunstig ausfielen, dass kurz vor Krlegsausbruch
eine Zulassung des Gasophalts als PflastervergussmaSé
se fiir den Strassenbau durch den Generalinspektor zu
erwarten war und ebenso eine Abénderung der dafiir in-
frage kommenden DIN-Vorschriften.

Wir werden, trotzdem wir szurzeit keinen Gasophalt zur
Verfﬁgung haben, dieses Protlem so abschliessen, dass

bei. elnem zukiinftigen Anfall von Gascphalt seine Un-
terbringung im atrassenbau 'sofort moglich ist. Wir be-
absichtlgen dies umsomehr, als wir damit rechnen, dass
wir auch wihrend des Krieges einen - wenn auch nur =
klelnen - Anfall von kalkhaltigen, bltumenartigen
Ruckstanden bei der oben beschriebenen Séureharzver-

wertung hahen werden. .
' o - 17 -



, ,Die Vérwendungsmbglichreit von Gasophalt fﬁr Amnl-%a
fjfgierzwecke, 1nsbesondere von Strassenbaubitumen, hae‘« -
"’\ben die Grossversuche in Gemeinschaft mit der Colas-
'i einwandfrei erWiesen. Teider mussten wir unsere. Ab-, Lo
‘sichten wihrend des Krieges wegen Fehlens von Gaso- -
phalt aufgeben. '

e ochvakuum—Destillation und Krackung. o
'_er haben die im Jahre 1938 begonnenen Versuche der
‘Hochvakuum-Destillation und des Krackens von Gaso- =
'phalt aufgegeben, da sich bei e;ner Welterbearbeltung .
“des Problems zeigte, dass fruchtbare Ergebnmsse nicht
zu erwarten sind. ' -

3) Tubex.
o | Anfallmengen

_ Fiir das Jahr 1939 war von Wgr. mit einem Lubexanfall
von ca. 40 OCO t =zu rechnen, von dem ein gewisser
Anteil fiir HEizzwecke verwendet werden musste. Ferner
‘war von seiten der in Whr. geplanten Fdeleanu-Anlage S
ein weiterer‘Anfall von'40 OOO t zu erwarten.

Bei Kriegsausbruch ging der Lubequnfall um etwa 2/3
zuriick, auch wurde von dem Bau der geplanten Extrak-
tionsanlage in Whr. abgesehen.

Wir haben trotzdem im ganzen Jahre 1939 alle im Jahre -
1938 begonnenen Verwertungsmbglichkeiten welterver-
folgt, um nach dem Kriege iiber ausreichende Absatz-
“moglichkeiten zu verfiigen. Da der aus deutschem Ma-

gegenuber ‘dem Venezuela Lubex andere Elgenschaftﬁen.
“zeigt, mussten praktisch alle frdheren‘Vérwendnngs-
- gebiete auf das neue Material abgestimmt werden.




- Die 1m Jahre 1938 begonnenen Grossversuche y bhrﬁlé :
;auf Lubexdestillat aufzubauen, wurden 1939 in VErbin-'f"}'
’dung mit ZOI und den Vérbraucherkreisen fortgesetzt.:
Es haben sich keinerlei Nachteile gezeigt, auch Haut-

- sch#digungen wurden nicht beobachtet. Der Herstellungvi‘
~von Bohrol auf Lubexbasis steht somlt nlchts mehr im -

Wege. '

"b) Brandverhﬂtungsmittel (snen-Jum gz

Die gemeinsam mit den Junkerswerken im Jahre 1938 durch- :
gefiihrten Versuche, ein brandverhutendes ochneidol fidr

- . Magnesiumlegierung herzuotellen, sind abgeschlossen o

und das Produkt als Shell-Jumag in d1e Praxis einge-
fithrt. Das Produkt hat sich sehr bewshrt, so dass das
_Jahr 1939 mit einem Absatz von rund 25,4 t abgeschlos-~
sen werden konnte. Der Absatz befindet 51ch weiterhin -i/
o im Anstelgen. | '

' c) Brandioschmittel (Magnexin).
Im Jahre 1939 haben wir gemeinsam mit der Minlmax A. G.

_versucht, Iubex als Brandléschmittel fiir Magnesium-

"""""""""""""""""" dﬁnnénmLubexwumgeStelltwwérden.

,Legierungen heranzuziehen. Da das Vérhalten‘vdn Lubex
* bei dem in den Loschgeréten erhthten Iuftdruck in Rich-
tung Verharzung erst nach léngerer Zeit entschieden
werden kann, haben wir das Magnexin fiir den Verbrauch
zunéichst auf Maschinensl-Raffinatbasis aufgebaut. So-
" bald beziiglich Lubex ein klares Bild vorliegt soll auf

Beziiglich der Weiterentwicklung des Nagnexins besteht
- zwisdhen der Minimax und uns eine Gemeinschaftsarbeit,
dergestalt, dass wir nach gemeinsamer Verabredung der .
'Versuchsrichtung die Ausgangsble herstellen, wihrend ' .




i'ﬁiMinlmax d1e brandtechnischen Versuche durchfuhrt. ;  
‘~kals Ln621e1 schwebt s vor, das Magnexin 1n Form :
i eines Olschaumloschmittels Zu entwickin, das beZug-  wa
lich Ausgiebigkelt wnd Loschw1rkung Vbrtelle erwarten }
’1asst., -

 ;1 l Impxagnierung.

Die im Jahre 1938 aufgenommenen Versuche, den Iubex

, als Impravnierungsmittel fiir Holz zu verwerten, wur-
~den Anfang 1939 abgeschlossen. Nachdem wir viele kom-
melzlell elntlagliche Verwertungszwecke fiir Lubex ge-v”
funden haben, hat die Verwertung'als Impragnlerungs-
mittel nul_untergeordnetes Interesse, weil eine Kon-
kurrenz mit den biliigen und_fﬁr;diesen Zweck ausge-= .
~zeichneten Teerdlen einen interessanten Erlds in Zu-
kunft nicht erwarten lisst. B |

e) Regenerierungsmittel fiir Gummi.
Gemeinsam mit der M.G. haben wir die Versuche, den
‘diinnen Lubex als Regenerierungsmittel zu verwenden,
weltergefuhrt und den Gedanken in Form einer Gemein-
/schaftsanmeldung mit der M.G. geschutzt (51ehe Anla-
ge 8). Seit Kriegsausbruch wird von den Behorden an-
gestrebt, die bisher iiblichen sauren und alkalischen o
Regenerielungsverfahren fiir Altkautschuk auf Regene~
, rlerungsverfahren nit Losungsmltteln, die eine Er-
haltung der Gewebe mbglich machen, umzustellen. Dazu
wird, wie wir horten, heute das aus schwerem Iubex
, hergestellte "Néftolen” mit bestem Erfolg verwendet
wir sind~bemiiht, unser Verfahren durchzusetzen.

2) Schwerer Lubex: | S 2
a) Lacke und Anstriche. ' ‘ | )

'D1e Vérsuche, Lacke und Anstriche mlt Hllfe von Iubex

- herzustellen, haken wir mit der Feststellung abgeschIOf'

\ sen, dass zu normalen Zeiten in der Tack- und Anstrich-

~-w~1ndustrlewnurwbeschrankte«undwspeziellewUnterbr1n~m~ffmm*
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‘ffahxﬂkelt nur fur mlnderwertige Anstrlche elgnen durf—f
| :‘te.‘Wah;end des Krleges kann man Lubet trotzdem ohne‘j;f
y_vwelteres in der Lack~-und Anstrlchlndustrle untelorln—n‘ff

‘gen. "ir beabs;chtlgen, diese Sltuatlon zum Sammeln

" von weiteren ¥ rfahrungen auszunutzen.‘; |

x _)ADfuckfarbén.‘

1. Zeltungsdruckfarben. .
Die ! 1nfulrung von Lubex als Firnls fiir Zeitungsdruck~‘
farben war scaon vor Ausbruch des krleves 50 weit ent-

wickelt, dass die friiheren ”1derstunde gegen unser Ma~-
ter¢al praktisch beselt;gt waren. Infolge des Fehlens‘~
;andezer_fur Druckfarbenflrnls geeigneter Mlttel dek- °
ken wir heute praktisch den deutschen Gesamtbedarf an
fDruckfarbenflrn¢s, mit elnem Absata von ca. 4 bis 500 t .
pro honat. ' ,
Durch Jmstellung auf das deutsche Materlal waren er- |
hebliche Velsuchsarbelten erforderlich, weil aus druck-

~;~technis»hen Grunden fiir Zeltungsflrnls eine Vlskositat

“von ca. 35 E° bei 50° eingehalten werden muss, was bei

~ dem deutschen Lubex infolge seiner flacheren Viskosi-
t4tskurve nicht méglich ist. Durch Zumischen von Bitu-
men ist es uns gelungen, dieser Anforderung nachzukom- .
‘men, so-dass wir‘heute,auChwmit~den‘deut30hen Lubex
einen geeigneten Zeitungsfirnis herstellen. Gemeinsame
Versuche mit Dluckfarbenfabrlken ergaben beim Gross-
‘druck einiger Berliner Zeitungen recht befriedigende
‘drvebnlsse .Unsere Bestrebungen gehen dahin, den As~
phaltzusatz moglichst ‘gross zu wihlen, d.h. also, mit

~ der Viskositdt des Iubexmaterials' soweit wie moglich
herunterzugehen, um nicht nur die etwas reichiicher
vorhsndenen diinnen Lubexqualitéten einsetzen zu kinnen.

~sondern auch fiir den zugesetzen Asphalt den\wesentlich
* hSheren Preis fiir Druckfarbenfirnis zu bekommen.
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‘;,]*2. Buchdruckfarben.

' Unsere Untersuchungen, Lubex als Flrnis fir Buchvapﬁ
f'druckfarben Zu verwenden,_haben wir befrledigend
ffortge1etzt, wobel Tubex wohl in erster Linie als

. Streckmittel infrage kommt . er hoffen, ‘durch die

augenbllckliche Situation und den . durch die- Knapp-

‘:~ahe1t an guten Firnissen geschaffenen guten millen der
‘ elnschAagigen Industrie, unsere- ‘Vexrsuche so ausbauen

. 2u konnen, dass sich uns. auch fiir normale Zelten ein
xlares Bild uber dxe Absatzmogllchkeit erglbt.

Co Klttblnder. o , . ,
Unsere schon vor dem Krleg 51ch recht gut anlassenden-
'Bestrebungen, Lubex in der Kittindustrie unterzubrln-
gen, haben duch den Krieg infolge der Knappheit an- |
derer Materialien dahin gefiihrt, dass ‘heute praktlsch
die. gesamte iienge des in Deutschland hergestellten
Kittes auf Lubexbasis hergestellt wird. Ohne'Zweifel
hat der "Firnagralkitt" gegeniiber dem fLeinolkitt"
Nachteile, die aber mehr auf vorgefasster Meinunp und
insbesondere in der dunklen Farbe beruhen. Dafiir hat
der “Flrxagralkitt" gegenuber dem “Lelnolkitt" auch
seine Vortelle, so dass wir hoffen, dass er sich auch
‘nach dem Krieg ~ insbesondere durch das Vorliegen
von reichlichem Frfahrungsmaterial - im bestimmten

Ausmasse wird halten kOnnen. Es. waren auca hier eine
grosse Anzahl von nduen Untersuchungen erforderllch
un auf das deutsche’ Material das gegenuber Vénezue- :
la-Lubex eine etwas geringere Trockenneigung zeigt,
umzustellen. Alle Schwierigkeiten sind jedoch iber-
wunden. ” |

o. Papierleimung_

Die Verouche, den Lubex. zur Papierleimung heranzuzieher
haben wir bis zum Ausbruch des Krieges durch enge Zu-
~sammenarbeit mit Papierfabriken wcitergefiihrt. Ein
endgultiges Prgebnls konnte nicht erzielt werdbn,




1,da es 1nfolge der grossen umplrie auf dem Gebxéte der
thapierleimung ausserordentlich schwer—ist, eindautigew;
V;_”Ergebnisse festzulegen. Dle Erfolgsau351chten halten o

wir fur gunstlg. o | LT v

Bei Ausbruch des Krieges haben wir die Grossversuche.mmg_  
i  wegen Materialmangel aufgeben mussen, insbesondere auch,
" weil die Umstellung auf deutschen ZIubex auch fiir die
wPaplerlelmung eine vollig neue Situation. schatfte. |

Wir beabsichtigen, die Versuche im geeigneten Rahmen

| wieder aufzunehmen,, auch hier dle heutige Experxmen-
tlerfreudlgke1t der Papierindustrle auszunutzen.'

e Eitum'enartige rzoau_kié ‘s'iehqubschniu »Bi tumen”

chon vor dem Kriege gelang es uns, geme1nsam mit der‘
Metallgesellschaft, Frankfurt a.M., Tubex unter der
Bezeichnung ®Naftolen” in der Gummiindustrie als

_fQ Weichmacher und Streckmlttel fur Gummi.

" Weichmacher und Streckmittel fiir Kunstkautschuk ein-

zusetzen. Unser Produkt, (ein Destillat aus schwerem

Tubex) hatte sich recht gut tewshrt und wurde vor dem
Kriege von der Kautschukindustrie schon als einer der

besten Weichmacher angesprochen. Allerdings war das
Bediirfnis nach Weichmachern in der Gummiindustrie so
lange nicht vordrlnglich,_als noch ausreichende Mengen
Naturkautschuk vorhanden waren, da man bei Zusatz von
letzterem zu Kunstkautschuk auch mit minderwertigeren
Weichmachern auskommen konnte. Nachdem durch den Kriegs-
ausbruch ‘die Gummiindustrie praktisch nur noch Kunst~
kautschuk verarbeitet, konnte erfreulicherweise, auch
durch Gutachten der Fachlndustrie und des Materialprii-

fungsamtes (siehe Anlage 9) festgestellt werden, dass
Naftolen heute der unbestrltten beste Welchmacher fiir
Kunstkautschuk darstellt. Infolgedessen gelang es, dcn'
Absatz auf 400 t pro Monétnzu“steigern,?eip noch gro- '



‘ In Gemeinschaft mit der M G. entwickeln wir das Produkt
'Wethf, wobei nach Jeweiliger Festlegung eines Arbeits-  ;

_programms von uns die Versuchsqualltaten hergestellt

- und die gummltechnischen Versuche von der M.G. damitA

durchgefuhrt werden. Unsere Bestrebung ist es, das
Naftolen in jeder Richtung so weiter zu entwickeln,

;dass wir die heutige Fithrung auch in Zukunft tehalten.

- Im Verlauf der Gemelnschaftsarbeit kam €s zZur Anmel-.

 'dung von 8 Patenten, deren Anspriiche in der Anlage 10

zusammengestellt sind und aus denen die Vérsuchsrich-
tung und das angestrebte Vérsuchsziel hervorgeht. '

 D1e Umstellung auf deutschen Lubex machte viel Arbeit,

‘weil dessen V13k031tatskurve viel - flacher ‘verlduft

‘und die Verbraucherkreise erst von der Bxauchbarke;t

‘des neuen Materials iiberzeugt werden mussten. Es war

auch erforderlich, die Naftolenherstellung auf die
widhrend des krleges in grosseren Mengen anfallenden

-Lubexqualitéten umzustellen und die Eignung elnzel-/

ner Sorten durch entsprechende Versuche sicherzustel-
1eno

‘Die Umstellung ist inzwischeh ohne Schwierigkeiten

erfolgt, die Eignungsbeurteilung des deutschen Lutex
ist in-Verbraucherkreisen etenso ginstig wie fur das

’fruhere auslandlsche Material.

- 8) _Poly-0Ole.

Unter der Bezelchnung Poly-Ol wird neuerdings ein fiir

+die-Gummiindustrie- brauchbarer Weichmacher~propaglert
der nach unseren Feststellungen aus ca. 80 % Bitumen

und 20 % Lubex besteht. Gemeinschaftlich mit der M.G.
haben wir annliche Mischungen hergestellt Sollte

"\
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| h Weichmacher fﬁr Kunstharze.

die gummitechnische Prufung gunstige Resultate'ergef

"'ﬁ?ben, bestande die Moglichkeit, ‘unser Naftolen du;chs

_Zusatz von Bitumen zu strecken. Wir haben dabei in;__fa
Au351cht genommen, insbesondere\die aus Saureharz

© herstellbaren,. bitumenartigen Produkte zu diesem\Zwec}

heranzuziehen. :

D1e Moglichkeit Lubex als Welchmacher fur Kunsthar-
ze. elnzusetzen, ‘haben wir auch im Laufe des Jahres
1939 gemelnsam mlt der Fachindustrie untersucht konn

ten abér noch zu keinem positlven Ergebnis kommen.
-Wahrend des Krleges sind die Verbraucherkreise je-
doch so experlmentierfreudlg, dass wir an. v1e1en
‘Stellen Gelegenheit und gute Aussicht haben, unsere
Absichten durchzusetzen. Gem#ss’ Anlage 11 haben wir

" den Einsatz von Lubex in. der Kunstharzindustrie zum

Patent angemeldet.

1) ‘Rlasen von Lubex.

In unserem fruheren Bericht haben wir iiber das Blasen
von Lubex berichtet, wobei wir aus schwerem Lubex

,bitumenartige Produkte herstellen wollten. Diese

Versuche sind inzwischen abgeschlossen und filhrten
insofern zu’einem negativen Ergebnis, als die gebla-

~ senen Produkte'mehr Pech als Bitumencharakter haben

und infolgedessen nur den weit niedrigeren Pecherlis
gegeniiber Bitumen bringen.

Inzwischen haben wir versucht, auch diinnen Lubexliuv
blasen, um ihn durch-die bteim Blasen sich dabei abt-
spielenden Oxydations- und Poljmerisationsvorgénge

/

auf die szkositat des heute knappen schweren Lubex

~zu bringen. Die Versuche, die noch im Gange sind,

zeigen, dass dies. ohne welteres mogllch ist "Wir hof-
fen, in Zukunft in, der Lage su ‘sein, elnen evtl.
Uberschuss an dunnem Lubex in den mehr. gefragten und

‘wertvolleren schweren Lubex zu verwandeln.
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'"Jgi) iubex fur Schmlerzwecke.   ':”

f"fum fiir ‘den kunftlg Zu- erwartenden grossen Lubexan-'fi“ .
f;fa;l Jede Verwendungsmbglxchkeit auszuschopfen, ha-s

ben wir auch versucht, ob und in welcher Weise man

; bestlmmte Mengen von*Lubex unseren Schmierdlen wie-‘-*"°‘

~\der zusetzen kann, ohne deren Qualitdt zu verschlech-

..tern. Wir haben dabei festgestellt, dass man ohne
:Verschlechterung der Analysendaten, Farbe und Stabi—

1litét den Harburger Destillaten ca. 10 % Lubex zumi~

~ schen kann, und dass man am besten so verfahrt, dass

" man die Destillation und die Raffination des Lubex

und des’ beizumischenden 01es getrennt vornimmt.'

- Referat siehe Anlage 12.

'4) Achsenol aus Iubex.
‘Wir haben gepruft un@ festgelegt, unter welchen Be-‘

‘dlngungen man aus diinnem Lubex Axentle herstellen
kann, die den Spezifikationen der Reichsbahn entspre~
chen.

5) Benzinherstellung durch Behandlung von Lubex nit

‘Aluminiumchlorid.
‘Um festzustellen, in welcher Menge und Qualitdt sich

aus Lubex durch‘Béhandlung mit Aluminiumchlorid Ben-~
zin und die friiher bereits beobachteten, stark fluor-
eszierenden Produkte herstellen lassen, haben wir .in
ausfuhrlichen Versuchsreihen studiert wie sich Lu-
bex bei der Behandlung mit Alumlniumchlorid in der
Warme verhdlt. Wir konnten feststellen, dass man aus '
Lubex durch Behandeln mit Aluminiumchlorid bis zu

50 % Benzine herstellen kann, wobei man bei, Zusatz

—von-10-%-Aluminiumchlorid -ein-Maximum-an- Ausbeutewwf ~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ -

errelcht Bei dem erhaltenen Benzin bleiltt der aroma-
tische Charakter des Ausgangsmaterials auch nach der
Spaltung erhalten, so dass die Benzine eine thanzahl

~von rund 80 zeigen.

i
\
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: 1spezif1sche Gewicht 1nfolge des hohen Gehaltes an ; }‘,¢
'*fAromaten vezhaltnxsmassxg hoch. SR PN

4) Gebrauchte Bleicherde.

- al Extzaktion. o A T .
~ Durch Inbetrlebnahme der Blexcherdeextrakt1ons-An1age S
in Hmo. haben die Laboratorlumsversuche in dleser Rich-

tung ihren Abschluss gefunden. Bei dem Einfahren der
Monheimer . Anlage ergaben sich Schw1erlgkeiten, weil
im Gegensatz zu den Laboratorlumserfahrungen, der fiir
die Anlage garantierte Rest-0lgehalt der extrahierten
‘Blelcherde nicht erreicht werden konnte. Wir stellten
bei der kachprufung dieser Schwierlgkeiten, gemass der
als Anlage 13 heiliegenden Aktennotiz fest, dass die
in der Wrde stets enthaltenen benzlnunloslichen Harz-
anteile durch die zum Austrelben des Benzins im Be- -
trieb nach der Extraktion erforderlichen Behandlung  —
mit Dampf, in benzinlisliche Form ﬁbergehen. Der Rest-
-Olgehalt, den man im Laboratorium erst nach der Dampf-
‘behandlung der Erde bestimmt, enthilt somit Harzantei-
le, die vor der Dampfbehandlung unlﬁslich waren. Die
Bestimmung des Rest~ﬁlgehaltes der extrahlerten Erde
muss daher vor der Dampfbehandlung der Erde erfolgen.A "
Wenn man so verfiahrt, werden die Garantlelelstungen |
fiir die Extraktionsanlage erfiillt. Anldsslich der
Nachprufung obiger Schwierigkeiten ergaben sich auch
noch andere Vorschldge fiir den Betrleb d1e in dem
Referat festgelegt sind. ‘ .

t) Regenerierung.

‘Fiir die Regenerierung der Bleicherde iét eine Gross-
anlage im Bau, in der die‘laboratcriums-‘und_semitech~
nischen Ergebnisse, die in diesem Bericht von 1938

U



“*-‘ten neuer Erdesorten mit den neuen Olen- deutscher Her-

< ffestgelegt sind im grossen Ausmass nochmals sicherge
‘Tksteilt werden sollen. Inzwischen haben wir das Verhal-

- kunft nachgepriift und festgestellt dass von dieser -

- Seite keine Schwxerigkeiten bei. der Regenerierung Zu
,erwarten 31nd. ’ ~ ‘ L

Wir haben auch versucht das von uns als Losungsmittel -

in Aussicht genommene Ben21n-A1kohol-Gemisch durch Ace-

"‘ ton zu ersetzen. Wie aus Anlage 14 hervorgeht erreicht

man durch ?mallge Extraktion rit Ben21n-A1kohol mehr
~ als durch Smallge Extraktion mit Aceton.

‘Nach dem,ameriaknischen Patent'2 102 341 sollen aus
‘entdlter Bleicherde mit Benzin-Alkohol die absorbier-
ten Harzanteile besser gelost werden, wenn man Emmoni-
ak zusetzt. Wir haben festgestellt, dass die Beobach=-
tung zutrifft. Da wir die Neutrallsatlon der“sauren

Ole vor der Erdebehandlung mit Ammoniak vornehmen,
enthdlt die bei uns anfallende Erde bereits so viel
Ammoniak, dass ein gesonderter Zusatz kelne weiteren |
Vorteile mehr brlngt. ' |

Im Zusammenhang mit den neu errichteten Extraktions-

_ anlagen tauchte die Frage auf ‘ot man nicht durch
Einschaltung einer geeigneten Filtration den Arbeits-

- prozess verkiirzen und den Vertrauch an Losungsmitteln
einschrénken kann. Dahingehende Versuche sind im Gange.

5)_ Naphtensiure.

a) aus Gastl o
Die vor dem Krieg gemeinqam mit den Deutscheh Hydrier—

"dem von uns gum Patent angemeldeten Vérfahren dem Gas-' "
61 mit Ammoniak zu entziehen und fiir spezielle Zwecke
zu verwerten, wurden durch den Tod des Leiters der




 :4Deutschen Hydrierwerke, Herrn Prot.’ Dr. Schraut, un-l"f*
'terbrochen und mit, Beginn des Krieges aufgegeben, da s
'1n den deutschen Olen keine Naftensauren mehr enthal-if~'
_ ten 51nd. Die Verfahrensgrundlagen sind sicherge- ' | ‘
3 stellt, so dass das Problem in Zukunft jederzeit wie- e
der aufgenommen werden kann. ) : ‘

b) aus GaSophalflMﬁu;’ | L e
ZurfGewinnung'vOn ‘Naphtensiure éus'Gasophélt habeﬁ'wir :
nunmehy ein betriebsreifes Verfahren vorllegen. Da wih- |
- rend des Krieges kein Gasophalt. anfallt ‘kann das
Problem erst nach dem’ Kriege weiter verfolgt wcrden.

c) §u1fgn;grung von nghtensaure. ——
- In der Literatur herrscht grosse Uhklarhelt daruber,
- ob Naphtensauren zu sulfonieren 31nd oder nicht, eine

| Frage, die wichtig ist, weil sulfonierte Naphtensdu-
ren sich ausgezeichnet als Emulgator eignen miissten.
Durch elngehende und sorgfaltige Versuche musste ‘,
festgestellt werden, dass es nicht moglich ist, Naph- .
tensiduren zu sulfonieren, und dass alle Literaturan- ‘
gaben, die von sulfonierten Naphtensauren sprechen,
- auf falschen Beobachtungen beruhen.

Bekanntlich wird z.B. bei Zeitungsdruckfarben der zur
"*Schinung® zugesetzte Farbstoff in Fettsduren gelost.
~ 7ir haben versucht, anstelle von Fettsduren, Naphten-
_ séiuren als Losungsmittel flir Farbstoffe zu verwenden.
Leider ergaben unsere Versuche, dass Naphtenssdure pur

__bei_ bestimmteanarbstoffenﬂund -Gamit nur- inwbe—
schrinktem Umfange anwendbar 1st. ‘

_ “ 2 -



I Bitumen.”[ﬂf e

L e —

D1e von uns zum Patent angemeldete Chlorierung von

"",Bltumen wurde auch wahrend des- ganzen Jahres 1939

weiter bearbeltet und durch systematische Untersuchun- wf:_
w'.gen die Einw1rkung von Halogen ‘auf bltuminose Stoffe
E festgelegt mit dem Ziel, durch chemische. Einw1rkung
'\elne Bltumenveredlung zZu- errelchen. Die Frgebn;sse
'enthalt das Referat Anlage 15.

“b) Blasen von Bitumen.

Da sich das deutsche Bitumen be1m Blasen anders ver- |
h&dlt wie das friihere Venezuela Bitumen, kionnen bestlmmte
fruhere_Bltumensorten,durch Blasen von deutschem Teich-
~ bitumen nicht hergéstellt'werden. Ausserdem ist bei deut-
schen Bituminas ein wesentlich grosserer Luft und damlt

| f sucht den Blasvorgang durch Zusatz gerlnger Chlormen-

gen zu beschleunigen. Gleichzeitig wollen wir damit er-
reichen, dass man zur Herstellung geblasener Bituminas
von einem harten Bitumen ausgehen kann, un- dadurch dic

~ Olmengen, die bei Verwendung von Teichbitumen als Aus-
gangsmaterial verlorengehen,‘erhalten zu konnen. Die
Versuche sind noch im Gange, ein vorléufiges Vérsuchser-‘
gebnls liegt als Referat in Anlage 16 tei.

c) Thérmische Empfindlichkeit. |

Bei der Umstellung auf deutches Material haben wir die
thermische ‘mpfindlichkeit'von Bitumen deutscher Prove-
nienz im Vergleich von Vénczuela Produkten gleicher
Hérte untersucht. Wie beiiiegendes Referat Anlage 17
zelgt, verhalten sich die deutschen Bitumina in dieser
Richtung recht giinstig. '

a) Verwendung von deutschem Bitumen fhr Strassenbau-
zwecke, ‘

Schon vor Ausbruch des Krieges haben wir in grossem Rah-
men die Verwendung von deutschem Bitumen fur Strassen-
bauzwecke studiert, un einen Uberblick uber dlc Eig- S
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/KkiBitumen 2u gew1nnen, da grundsatzlich dleﬁAnsicht'

ﬁ;vertreten war, dass deutsche Bituminas wenigér geelgw,,;f

jf"net seien, als aus Vbnezuela Rohol. Uhsere Vérsuchs-{_{f
| ;~ergebnlsse zeigen, dass. diese Anschaunng nicht zu- .

Ctrifft, was d1e inzwzschen gemachten praktischen Er-v’ |
\ fahrungen durchaus bestatigen. ST

el Bltumenbestimmun durch Extraktion ven Mineralge- f J
| mischen, RS e

- Die. Extraktionsmethode zur Bestimmung von Bitumen in.

Strassendecken haben wir uberpruft und festgestellt,

- dass die Genauigkeit der ublichen Extraktionsmethoden

"ifur die Praxis ausreicht.

- ! Shellmac.

Das Verhalten von Shellmac beim Abdunsten haben wir
untersucht um festzustellen, ob das in Deutschland
—-bei der Herstellung von Shellmac verwendéte Kerosot-
ol durch Kerosen ersetzt werden kann, ohne die Eigen~
‘schaften des Shellmac wesentlich zZu beeinflussen. \
- Wir haben dabei gefunden, dass bei allen fiir Shell-
‘mac zZur Anwendung infrage kommenden Vérschnittmit-
“teln sowohl bei Zimmertemperatur als auch bei 100°

- wihrend des Abdunstens eine Vérhartung des Shellmac
eintritt, die so gross wird, dass trotz noch reich-
" 1lich vorhandenen Losungsmittelgehaltes, die Verdun-
stungsriickstinde hohere Tropfpunkte aufwgisen, als

das zur Hérstellung des Shellmac verwendete Reinbitu-

_ men, Das Ausmass der verhirtenden Wirkung ist bei
jedem verwendeten Losungsmittel verschieden. Kero-
sen ist geeignet. '

}Ag) Aufhellggg und Anfhrbung von Bitumen.

Ein Verfahren, Bitumen aufzuhellen und dann zu farben,
ist gesucht. Wir haben deshaldb in Gemeinschaft mit der
1.G, Farben versucht Bitumen durch Zusatg von' 2102

\
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‘ anfzuhellen und dann durch Zusatz geezgneter, organi-;‘;

: scher Farbstoffe gefarbte Bitumenlacke herzustellen. |
Die Versuche zeigten, dass mit noxmalen Bltumen eine o
Aufhellung und Farbung nur in bestimmten Grenzen mdg-,‘\.
‘1ich ist, mit den sogenannten hellfarblgen Bitumen,,_4 
~die bei uns als Riickstand bei der Dest111ation von ,
Lubex anfallen, (Lubexbitumen) ldsst “sich jedoch die
Farbung recht gut durchfithren. Wir haben daraus ein
Verfahren entwickelt, farbige Bitumenlacke herzustel-_ 
_len, wofur wir augenblicklich ‘den Gesamtanfall unse-

res Lubexbitumens‘absetzen[ (Refe;at s.Anlage 18)

h) Saurcharzbitumen.

Uber die Herstellung bitumenartiger Stoffe als Saure-‘
harz haben wir tereits unter dem Kapitel "Saureharz" -
berichtet. Gemeinsam mit ZAL haben wir die Eigen-

- schaften der Saureharz-Bltumiﬂhs gepriift und gefunden,
~dass man je nach der Arbeitsweise aus Siureharz Bitu-

" minas herstellen kann, die nach ihrer Analyse unseren
normalen, ‘H.V.B. oder: geblasenen Qualitidten entspre-
chen. '

i) Abkuhlung von Bitumen.

Um einen. Uberbllck dariiber zu bekommen, ob Bltumen S0
schnell abkiihlt, dass man dasselbe gegebenenfalls in
zerlegbare Formen in Bldcke giessen konnte, haben wir
die zur Abkuhlung erforderliche Zeit bei einem Mex-
phalt 80 gemessen. Wir stellten fest, dass 2.B. Mex~-
phalt in Trommeln innerhalb 36 Stunden von 370 auf
105 abkuhlt.
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machte es erforderlich die Reitbrookdestillate auf

‘ihre Raffinationsfahigkeit und die dazu. geeigneten Ar-

~_beitsweisen usw. zu untersuchen. Wir stellten dabei

73fest dass man praktisch nach demselben Vérfahren ar~ .
7beiten kann, wie bei den Venezuela-dlen. Eine Ausnah~ |

- me macht das bei der Hartasphaltdestillation anfallen—

~ de Zylinderol (Deﬂekmatorprodukt), wofiir wir festleg-
‘ten, mit welchen Mengen S#ure und Erde auch hiermit
’ein einwandfreies Raffinat zu erhalten ist.

2z bei E~Raffinaten mit thser.,

Nachdem sich die frither von uns ausgearbeitetthllung

der SHureharze mit Wasser bei der Raffination von
Destillaten in Harbuxg und Monheim bei jahrelangem

»Betrieb gut bewihrt hat, haben wir nach Durchfuhrung
~ der erforderlichen Rarfinations- und Korrosionsversuche
- auch diese Methode fiir die Trockenraffination von

E-Raffinaten des Wgr, anstelle der bisherigen Kalk—
féllung, eingefiihrt. Das Vérfahren bewihrt sich e1n~
wandfrei. Die Umstellung war erforderlich, um eine
Verbrennung der anfallenden Séureharze zu ermdglichen,
die als Heizmaterial fur die Kesselanlagen des Wgr.

vkeinen Kalk enthalten durfen.

3) Emulsiogen.

.Zur Herstellung von Zyldnderol-Emulsionen mit Wasser

ohne Zusatz von Emulgatoren haben wir in langen Ver-

__suchsreihen ein. geeignetes- Verfahren”ausgearbeltet,

das zuerst auf Vbnezue1a~01e abgestimmt und spater
auf Reitbrook-Ule umgestellt werden musste. Die Emul-

Dxe Umstellung unserer Produktion auf deutsche Rohole 1f

sionen haben sich 'einwandfrei bewahrt es ist beabsich-‘

tigt, gemeinsam mit zoi das Vérfahren im’ grossen durch-
zufuhren. - |

-33-



ey

,'f}fReitbrook-Ole macht es erforderlich, durch Versuche i
- ~in unserer semitechnischen Anlage, die Arbeitsbedin- o

- gungen zu studieren. Gemeinschaftlich mit Herrn
 Burgdorf vem Verein fiir Feuerungstechnik wurden bei

"‘mehreren Grossversuchen genaue Messungen durchge-
~ fiihrt, bei der Anwendung von -
~~~~~~ . a) Hochvakuum ohne Dampfzusatz

b) niedriges Vakuum (40mm) mit Zusatz von
viel Dampf.

“e) niedriges kauum ohne Dampfzusatz

"__Es wurde festgestellt, dass man die gunstigsten Er-
gebnisse erhalt, wenn man die. Destillatlon bei mbg-
lichst hohem Vakuum unter Zusatz von mdglichst viel
Dampf durchfﬂhrt. ' ’ '

: 51 VOC-Extrakt. = - - |

- Wir haben von der VDC 2000 t eines Duosol-Extraktes

: gekauft. Da wir Aussicht haben, in Zukunft noch wei-
tere Mengen dieses Materials. zu bekommen, . haben wir
dasselbe auf seine Vexwertbarkeit beziiglich 81 una,

' Bitumen untersucht und- festgestellt dass man durch

Destillation ungefdhr 50 % harzartiger Ole erhalten
- kann, die in ihrer Qualitit unserem Luhex entsprechen. .
In semitechnischen Versuchen wurde festgestellt dass

. man. den Phenolgehalt durch Anwendung von viel Dampf

so weit entfernen kann, dass er:durch Geruch nicht

mehr wahrnehmbar ist. Der anfallende Bitumen~Riick~

| \stand wurde von ZAL untersucht und dabpi gfesatSb Anlage 19
gestellt dass- er - dhnlich wie die bei der Destllla-

‘tion von Lubex anfallenden Riicksténde ~ in die Klasse .
‘der “hellfarblgen" Bitumins 2411t und damit fiir ung
besonders gunstig verwertbar ist. Aufgrund unserer
semitecbnischen Versuche wird das Material nunmehr o
in wmo. im grossen aufgearbeitet.

B




';m fallende Paraffin planen wir - neben selner Vérwen-_

6"Paraffin,,f  W Lt B
~ Fur das in unseren Werken'ﬂarbnrg und Floridsdorf

'_,dung zur Herstellung von synthetischen Olen - ‘auch
- dessen Uberfhhrung in/Fettsauren durch Oxydatlon.-, -ii;ﬂ
Wfl. macht in dieser Richtung bereits semitechnlsche ff;f
Versuche. Wir ‘arbeiten an dem Problem mit und sind PR
nach Aufstellung einer liickenlosen Literaturubersicht'J ;
iiber die Fettsaureherstellung aus Paraffin damit be- R
schéftigt, zu priifen, wie man die in Wfl. hergestell-_:ff“
-ten Proben geruchfrei machen kann. nE

1 Re enerier von Aero-Shell. - L
- Die Regenerierung von Aero-Shell machte Schwierigkei- o
 ’ten, well es durch die iiblichen Methoden nicht mog~
~ lich ist, den suspendlerenden Olschlamm Zu entfernen.t'
Nachdem wir festgestellt haben, dass durch Zusatz von
Absorptlonsmitteln aller Art bei normaler und erhsh-
ter Temperatur, mit und ohne Zusatz von Wasserdampf,
eine Entfernung des Schlammes nicht méglich ist, lau-
fen Versuche, durch hochgespannte Striome eine Ausfal-
lung des Schlammes zu erzielen. Der augenbllckliche
Stand der Versuche ist aussichtsreich.

[

8) Voltol.

a ) Allgemeines. N

Uber die Wirkungsweise des Voltols herrscht keine aus-
‘' reichende Kenntnis. Im Gegenteil hat die von uns vor-
genommene Literaturnachpriifung ergeben, dass bei Stel-
‘len, die kein Voltol produzieren, weit grossere Kennt-
nissec iiber den Voltolisierungsprozess vorliegen, als

hei uns. Wir haben deswegen begonnen, den Voltolisie-
rungsprozess in seinen einzelnen Stufen zu studieren
und die dazu erforderlichen Laboratoriumsgeriite ent-

- wickelt. Das Ziel unserer Untersuchungen soll sein,
durch Vbltolisierung eines geeigneten' Ausgangsstoffes

' ein Produkt zu entwipkeln, das bei Zusatz geringster



Mengen ebenso gunstigé %ik ungén, z.B. bezuglich ah
‘»‘Inlﬁsunghaltung von Schlamm zeigt, wie unser augen— el

'fﬂf?blickliches Vbltol ‘das wir- 1n Mengen bis zu- 10 % "ﬁ?ﬁ?

" zusetzen und das bezuglich Ruckstandsbildung, Ring-"7 e
| sticking, usw. unangenehme\Nebenerscheinungen zeigt.

" Die bisherigen Vérsuchsergebnisse sind erfreullch
"insbesondere gelang es uns, Laboratoriumsmethoden
”Jauszuarbeiten, dle es gestatten, mit geringsten Ma—"'m

- terialmengen das Schlammheltungsvermbtgen festzulegen;"‘
Auch gelang es uns, durch unsere Versuche zu erkla~

‘ren, wie man sich die ginstige Wirkungsweise des
- Voltols bezugllch Schlamm vorstellen kann._ ’

b) Sbhlammblldggg

- Bekanntlich verhalten sich unsere voltolhaltigen
Aero-0le bezuglich Schlamm insofern giinstig, als
letzterer durch eine- spezifische Wirkung des Voltols -
in Losung gehalten wirgd. Dadurch wird die bei voltol=-
freien Glen gefiirchtete schnelle Verschlammung der -
Maschinen verhindert. Gegen dieses giinstige Verhal-
ten des Voltols wird ins Feld gefithrt, dass mit dem

~ Schlamm auch die durch Abrieb im Schlamm befindliehen

* Metallteile in Ldsung gehalten wiirden, so dass daéurch
durch "Schmiergelwirkung eine stédrkere Abnutzung der
Maschinen eintréte. -

Wir konnten durch eingehende Vérsuche nachweisen,
dass in voltolhaltigen Olen nur der aus Kohlenstoff
bestehende Schlamm in Suspension@ehalten wird wih-
‘rend sich der Metallabrieb glatt absetzt. Bezuglich
'Schmiergelwirkung bringt Voltolzusatz keine Gefahr.

i
22 Wasserlﬁsliche Ole.

mit GaSo'halt-Na htensiure als Emul ator.

_.’Wir haben versucht, die aus Gasophalt hergestellten =

- Laphtenséuren zur Herstellung von Bohrblen zu verwen-
den und festgestellt, dass sich reine Rohnaphtensau-




| ¥en duwchaus cignen. Intolge Fenlens ven Gasophalt-
- Naphtenséuren mussten die Versuche unterbrochen wer-
‘7:ded;[,§ﬂf'»ﬂf;ty . ~;;‘~L~j7’m“~\;v"ﬂ-*,*;'-~»xw+»

; b'Tééiiﬁesiéhdi"eaEhﬁiéiohén., .

Wirfhabgn:weiterhinVVéisucht,’gégen'éélzl&suhgen;beég"
sténdigé»WQSSerlasliche‘01e~herzustellengfund'éabei_v
'-Isefuﬁdéno,dass.man'mit:Emulgéforén;defEmulfor.Klasse |
éuch\gegen;Salzlﬁsungen'bestﬁnﬂige wasserlisliche Ole

herstellen kann, Es hatfsich'sogér-gezgigt, dass man~
‘che Emulgatoren in SalzlSsung besser wirken, als mit
‘reinem Wasser. Die Untersuchungen gabenfeinen wertvol-
len Hinweisg zur’Hersteilung von wasserltslichen Olen -
: fﬁi‘hartés_WaSSer, o SRR RS

 102Korfosiopssdhutﬁ. | | o
Gemeinsam mit 20T wurden UntersdchungenVbezﬁglich",”
Koirosionsschutz_inverschiedenster Riéhtung durchge~
fithrt. Die Einwirkung von'emﬁiéierenden Zuséitzen zu
Dieselélen zur Verhinderung von Rostbildung bei Ge-
genwart von Salzwasser wurde nachgépriift und gezeigt,
dass sich ih dieser Richtung unsere Sulfoseife'A‘gﬁn- -

 stig verhilt. o - S S
Ferner wurde dié—Besténdigkeit unseres Korrosionsr

schutzoles gegen Glykbl'nachgqprﬁft;’f

Fiir die M.G. wurde. ein Konservierungséleﬁr gebonderte
‘Bolzen entwiqkélt. K B "

11) Brauerpech. = - - \

Im Jahre 1938 wurde von uns ein Patent zur Herstel-
lung von Brauerpech angemeldet, dadurch gekennzeich-

|

net, dass man das zum Auspichen von Blerfdssern ver-

" “wendete Pech durch Zusatz von hochsiedenden Mineral-
~ ©len oder Lubex streckt. Die bisherigen praktischen
Erfahrungen waren gﬁﬁstig..Zur Vérteidigung des yon

. R




: .ZUhtersuchungen erforderlich. Wir glauben, dass sich
Tﬁ,’auf lange Sicht das von uns gewunschte Ziel wird

‘fverwirkllchen lassen.,w s

f.22 Bohnerwachs.  ﬂ(H B
- Wir haben ein Patent angemeldet zur Hezstellung von
' ' Bohnerwachs mit Paraffin anstelle von Ozokerit unter |
“Zusatz voh Mineraldlen, die einen bestimmten Gehalt
-an Kunstharzen enthalten. Zur Vérteldigung des Paten—
tes waren ausgedehnte Vérsuche erforderllch, um. die
Unterschlede unseres’ Vérfahrens gegenuber bekannten
‘Verfahren klarzustellen. '

13) Graphltierte Ole | IR /
Um fiir einen evtl. in Zukunft zu erwartenden Bedarf

an graphithaltigen Olen iiter geeignete Herstellungs-
verfahren zu verfugen, sind Versuche im Gange mit dem
Ziel, durch geringe Zusdtze von Voltol etne ideale
Suspension des Graphits 2u errelchen.

' 14) Kosmetische Ule.’
Gemeinsam mit dem EppendorfernKrankenhaus baben wir
Yersuche aufgenommen, um Paraffin- und anderen ge-
eigneten Mineraldle fiir die Kosmetik heranzuziehen.
Gearbeitet wird in Richtung der HerStellung Qon Haut-
schutzdlen, sowie Verwendung von Mineralglzushitzen al
Salbengrundlage und Bademilch. Infolge der grossen
Infiltrationsneigung, insbesondere von_Péraffinﬁlen,‘
‘versprechen die Versuche guten Erblg.

{

o

15) Hochdurckschmiermittel. -

Gemeinsam mit ZOI haben wir ausgedehnte Versuche iibe:
Hochdruckschmiermittel angestellt und insbesondefe
schwefel- und chlorhaltige Vérbindungen als Dope-Zu- .
satz zur Erhohung der Schmiereigenschaften untersucht
Eine grosse Zahl geeigneter Produkte wird zurzeit ge-
priift. : '
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- Wir haben uns eingehend auch mit der Zusammensetaung .

noch recht ansehnliche Mengen an Blei. Bei der Véx-'

, ‘deS'Ausgangsgewichtes des unverbrennbaren Asche-
Riickstandes und damit auch des darin enthaltenen
~ Eisengehaltes. : ‘ B

- wichtsannahme des nicht verbrennbaren Riickstandes

;Wir~konn§en feststellen, dass dadurch Fehler bis zu

haltes des Schlammes bei der Veraschung nicht ver-

s

,desfSich‘iﬁmupt95?@iiaéhdéﬁ~Schlaﬁmesfh580h§ftigt;;?'\ ?>
Békanntlich;wirdzdérlﬁiséngéhalt'einés'solchenchhlam4' -
mes fiir die Spﬁmierfﬁhigkéit e1nes_ﬁleé hgrangézdgehyi"’
indem maniannimmt;jdass'dasausdem Motor abgeriebene

» Metalx;'das'der Olschlamm enthﬁlt;*R&ekaChlﬁsSe aﬁf";

die Schmierfshigkeit eines Oles zuldsst. Bestimmt

‘7wurde:der>Eisengehaltibishez dadurch, dass man den

‘Schlamm veraé¢hte und den nicht'?erbrehnbaren‘Anteil

~als “Abriep® bezeichnete. Wir haben*festgéstellt;'f' ”
dass diese Analysenmethode falsch ist, denn bei blei-
“haltigen Kraftstoffen, die'heute ja praktisch fiir al-

IeFMotoren‘iﬂfrage kbmmen, enthilt der Schlamm immer

aschung destilliert dieses Blei weg und verhindert
dadurch von vornherein!eine.éinwandfreie'Bestimmungv

i

1 .

80 % eintreten konnen, und dass,infolgedessen alle
bisher aus der Abriebmenge gezogenen Schliisse falsch
sind.'Vérgrﬁssert‘Wird-der Analysenfehler noch da-

durch, dass auch ein grosser Teil des gohlenstoffge~

brennt, was zu einer weiteren falschen Ausgangsge— |

-fihrt.

\ : ‘ |

——de-enthilt-das-Referat, Anlage W, W

‘Quantitative des im Schlamm enthaltenen Tisens gu- - . |

; \ ) .4 : P K
Wir haben eine neue Analysenmethode zur Bestimmung |
des Tisengehaltes im Schlamm ohne dessen vorherige
Veraschung ausgearbeitet, die eine einwandfrete

1ésst. Zine ausfiihrliche Beschreibung unserer Metho-

.ﬂ   N | \ o " ,fﬁ39WTﬁ QM; G ]




f‘Als Ergebnis der Arbeiten von ZEA-wurden seit 1938

"'4g16 Verfahren zpm.Patent angemeldet d1e sich alle
; noch im Prufungsverfahren befinden (davon 8 Verfah-ﬁ,g;x
o fren in Gemeinschaft mit der M. G.),;,j et ~’\'“

3

Von den Anmeldungen musste die Anmeldung bezuglich

,Herstellung von Druckfarben mit Lubex zuriickgezogen 1[ﬁ,fﬁ

erden, weil eine inhaltllch glelche,‘altere Anmel-
dung vorlag. Der 'Stand der- Priifung der ubrlgen Anmel-'

,dungen lasst eine Erteilung erwarten.

b) Firmen Patente.<.

'Insgesamt 1aufen bei der. Rhenanla 32 Patente, deren

‘technische Bearbeitung bisher gemeinsam mit der Pa-

'tentabteilung im Haag durch ZEA erfolgte. Seit Kriegs- :

ausbruch erfolgt die. Bearbeitung durch ZEA mit Unter-
stutzung der: Patentanwalte Dr. Hegel und Dr. Schwarhans
in Berlin. Durch ZEA erfolgt auch die technische Be-
arbeitung der Gemeinschaftsanmeldungen mit der M.G.
sowie die Anmeldungen der Firmen Minimax A.G. und
Junkers Motorenwerken betreffend "Shell Jumag und

'"Magnexin"

A | VI. Zusammeg__beit mlt anderen Firgen.

--_-—-———-—--— SonESEomsESsnsmERns

"~ Zine technlsche Zusammenarbeit fiir Entwicklungsarbei-

ten findet zwischen ZEA und der Metallgesellschaft A.G. =
Frankfurt a.M., der Minimax A.G., Berlin, sowie den.
Junkers Motorénwerken in Dessau, in der Weise statt,

dass in gemeinsamen Besprechungen ein Versuchspro-

gramm festgelegt und von den Laboratorien der Part-

ner die Versuche durchgefihrt werden. Diexe Zusammen-
arbeitmhatwsibh.1nmjedeaneziehungmfruchtharWerwiezmmmﬂfmf ‘‘‘‘‘

~ sen, weil dadurch die Mﬁglichkeit gégeben ist, fiir

die Arbeiten die geeignetsten Laboratorien, Einrich-

'tungen, Erfahrungen und Sachbearbeiter heranzuziehen.

Es ist. beabsichtigt, solche Moglichkeiten soweit
als mdglich durch Zusammenarbeit mit noch weiteren

\
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) D1e erindung betrifft ein Vérfahren zur Hérstellung :
“ meines durch Dusen verfeuerbaren Hezzmittels aus - Sau~.»“
reteer, B A R I T ~ ‘

.’Die bei der Raffination von Benzolen, Teeren, Mine— |
raldlen und ghnlichen Destillat10ns~ und Ruckstands-l 
,‘produkten mit Monohydrat oder 0Oleum anfallenden Ab~
fallsduren, die man nach ihrer Herkunft und dem gur
‘ivRaffination verwendeten Arbeltsverfahren als Goudron,
Saureteer, Abfallsaure oder Siurcharz bezeichnet, , |
~ -enthalten nuben den bei dem Raffinationsvorgang aus

den organischen Verblndungen gebildeten Polymerisa-
'tlons, nydatlons- und Sulfurierungs-Produkten stets -
" noch mehr oder minder grosse Mengen freler, bei der
Raffination nicht verbrauchter konzentrierter Schwe-
felsiure. | "

3

Diese in den Abfallséuren enthaltene freie Schwefcl-
sdure wirkt auf die abgeschiedenen Abfallsauren wei- -
ter ein, so dass letztere mehr oder weniger schnell
eindicken und bei Abfallsiduren, die von eXner Raffi-
nation mit Oleum ‘stammen, - sogar oft bis zu koksarti-
gen Verbindungen abgebaut werden.vInfolge dieser fort-
schreltenden Reaktion konnen die Abfallsauren nicht
‘gelagert oder verpumpt werden, da hierzu wegen ihrer
Zéhfliissigkeit hdhere Temperaturen angewendet werden
miissen und diese Erwarmupg wiederum die 1"incl:l.c:ltungs--,»,
reaktion der freien Schwefelsdure so sehr beschleue

nigt, dass Eoksabscheidung in Rohren und pumpen ein-
‘tritt. Aus diesem Grunde war eine Vérbrennung solcher
Shureteere durch Diisen bisher unmglich, Eine Besei-

- tigung der Abfallsauren durch Verbrennen konnte da~ \
her an in Spezial-Drehrohrofen unter grossem Iuft- -
uberschuss und damit unwirtschaftlich,duxchgefuhrtMNW*NWf

werden.

o
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“‘.Dazu geniigen z.B. Wassermengen, die 10 % des S#ure- :

Es wurde nun,gefunden,;dass man die weitere Einw
‘kung der in den Atfallsauren enthaltenen freien
Schwefelsaure auf den/Séureteer verhindern und aus
den Abfallsauren ein duxch Dusen verfeuerbares Helz_Vwi :
| mittel herstellen kann, indem man' den vei der. Raff1"57 :jf
'vnatlon von Kohlenwasserstoffgemischen aller Art, vor-
zugswelse aber von viskosen Kohlenwasserstoffgemischenii;?
anfallenden Saureteer mit kleznen Mengen Wasser oder “
'Neutrallsatlonsmittel versetzt und gegebenenfalls S
_durch Zusatz von Losungsmitteln aller Art, 2z.B. von
Kohlenwasserstoffgemischen, auf die gewﬁnschte Visko~ '
51tat brlngt.

‘Die Lﬁsungsmittei sollen‘entweder die Abfallséuren
1dsen oder im Stande sein, bei- lezchter Durehmischung :
mit den Abfallsduren gut emulgierte, kolloide Gemi~ ’
sche zu geben.

Die zuzusetzendéh Mengen Wasser bzw. des Neutralisa-
tionsmittels sind gering, da die Schwefelsdure nur
auf 70 - 80 % der Stérke zuriickgebracht werden darf.

“harzes nicht iiterschreiten. Man kann aber auch wiss=-
rige Losungen von anorganischen baw. organischen o
Basen, z.B. rohe Stickstoffbascn, zusetzen, wotei dle
organischen’ Basen den Vorte11 haben, dass sie ohne ;
Asche verbrennen. N o , , o
Es ist kennzeichnend fur das Verfahren, dass durch

~die zugesetzten Wbssermengen keine Zweischichtenbll—

dung eintritt, und folglich auch keine verdiinnte A

Ssure enthaltende Schicht abgetrennt wird.

‘Auch kann man eznzelne Basen, wie die organischen,‘

in unglostem_ngtande, andere in gasformigem Zustan-
de zusetzen. Als anorganische Basen benutzt man

\
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. ,f_'_ug und Ca./ L

S

'fW1e gﬁnstig ein geringer’ Zusatz ‘von' z.B. Wasser wxrkt,kfff7
- d.h W1e -schon durech einen geringen.lhsserzusatz der’ o
frelen Schwefelsanre jede weitere Reaktionsmoglicbkeit «

auf ‘die Ah!allsanxe nicht nur genommen, sondern sogar

" eine weitere Vérringerung dex Zahflussigkeit der Ab-

fallséure bei lhngexer Erwirmung herbeigefilhrt wird, -

vzeigt naehfolgende Znsammenstellung, 4n der die Ande~
“rung der Zéhfltissigkeit mit der Zeit fiir Sureteere mit

und ohne Znsata von Wasser angegeben ist. Als Losungs-

‘mittel wurde in beiden Fallen ein bei der Extraktlon

von Mineralolen mit fliissiger schwefliger Sdure erhal—
tener ZExtrakt, oder ein beim Blasen von thumen anfal-
lendes mittel-viskeses (05 Verwendet.

' Eindicken von. Abfallsanre mit und ohne Wasser und L¢-

sungsmittel-Zusatz. Ausgangsmaterial Saureharze ven -

~ der Raffination von Haschinen-dlen mit Monohydrat.
~ Losungsmittel :°5Qy = Extrakt E 3/100. ) |

Ver- Siureharz - Lo~ Wasser Auslaufzelt “in Sekun~-
such von - , sungs-— % des den nagh Lagerung
Nr. : -mittel ange- bei 80  Stunden
' ' wandten O 16 40 112 26C
‘ : Harzes _ - - '
1 _1eicht.Mach.Ul ohne ohne 20C eingedickt
2 " , » 10 % 26 15 16 18
3 L . 10 . ohne 200 eingedickt
3 L 10 10 15D 120 120 - 12C
5 . " 40 10 27 271 34 33
6 'Cyl.Ul £°3/100 ~ ohne ohne ‘ plastisch
.

" ' 40 20 105 52 60 6C

*pie Auslaufzeit wurde mit einex Pipette'heStimmt,,bei der -
33 Sekunden E 14/100 entsprechen. \

[



;"”ﬁ4500 kg Saureharzgemisch, stammend von der Raffinati-f’
/ton von schweren undzleichten Mlneralolen (Schwer- e e
‘  ‘sp1nde1c1 bls Zylinderol E°4/100), das’ elnen Gehalt S

w ?Beisp1e1. , §}J/‘5“«:~n:*”:‘

. an freier Schwefelsanre von ca. 35 % aufwelst, ‘wird ;“: “

~ freier Séure unterhalb 4C % liegt, kinnen sie nach
~dem beschr;ebenen Verfahren verarbeitet werden.

mit 50 kg Wasser versetzt und mit 1C0 kg elnes dx—u'7’ ﬁﬂ

-traktes, der von der Rafflnatlon von Mineralolen mit
fliissiger Schwefelsaure otammt (Vlskositat £°2,8/100)
.1nnlg vermlscht.

fnie Mischu'ng»zeigt ‘selbst bei t‘aée]_angem Erhifzen’ auf

70 bis 80°C praktlsch keine Visk031tatserhohung, 1ssst
sich gut und chne Riickstandsbildung durch Pumpen und
Rohre fordern und- durch Diisen ohne Ruckstandsblldung

~und mit theoretischer Heizwertausniitzung vertrennen.

. | .

Das Verfahren ist grundsétzlich auf'SQuréteeré jedér
Herkunft anwendbar, denn alle solchen Sdureteere nei-
gen zur Eindickung; jedoch wird es vorzugswelse auf
die Harze der Trockenraffination angewandt. Selbst-

,_zggstandlich ist das Verfahren nicht anwendbar auf

solche S#ureteere, deren Gehalt an- freier Schwefel—
saure S0 hoch ist, dass sie uberhaupt nicht brennbar
51nd Solche Sdureteere treten btei der 'Nassraffina- -

“tion dann und wann auf Sotald aber der Gehalt an

L
Falls dem behandelten Harz noch Ol zugesetzt W1rd,
wdhlt man dessen VlskOSitat sc, dass als Heizmittel
ein Endprodukt von der gewunschten Zahf1u551gkelt her-~
gestellt W1rd d. h.; Zu dicken Harzen gibt man diinne

fOle z2u und umgekehrt. _\

l P

- Es empflehlt sich selbstverstandllch di'e HarzZe so-

fort nach Anfall zZu verwenden, um von vornherein eine

'Eindlckun§ des Harzes zu vermelden, die ja auch ein-

-5 =




i jj"Man kann selbstverstandlich auch Harze verweﬁdé_{fﬁié e
1113“831 Belasert und damit schon etwas eingedickt 51nd,_§j

'-: ?ge der Vlskositat entsprechend wihlen.

1.)

'Patentgnspruche'

Verfahren Zur Herstellung eines durch Dusen ver~~'5
feuerbaren Heizmittels aus Saureteer, dadurch ge-
kennzeichnet dass man den bei der Raffination -

,von Kohlenwasserstoffgemischen mit Schwefelsaure

anfallenden Shureteer mit. klelnen Mengen Wasserx
odex Neutrallsationsmittel versetzt und gegebe- h
nenfalls durch Zusatz von Losungsmitteln aller Art,
2.B. von Kohlenwasserstoffmischungep, auf die ge~

. | ~Wunschte Viskositdt bringt.
2.)

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzelchnet,
dass man zur Herstellung des Heizmittels einen

B Stureteer verwendet dessen Gehalt an freier kon-

4.)

entrlerter Schwefelsaure nicht uber 40 % betragt.

Vérfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekenn~{
zeichnet, dass man als Ausgangsstoff Harze der
Trockenraffination verwendet. '

Verfahren nach Anspruch 1 - 3, dadurch gekenn—‘

" geichnet, dass man héchstens 10 % Wasser (auf Sau—

{ ) -~

reteer bezogen) zusetzt.

Verfahren nach Anspruch'l - 4, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man als NeutrallsationSmLttel an=-
qrganische bzw. organische Basen, zweckmassig in

wassriger Losung, zusetzt.

man muss dann nur die zur Verdinnung zugesetzte Olmen-'--Y




7; Gutachten uber die Zerlegung von Saureharzen nach dem

'igff,) gparatur. ﬁff'ff”"ﬁ

Kunze - Verfahren.

'L"Fur eine- Ubertragung des Verfahrens 1n den Grossbetrleb 
" ldsst ‘sich bezugllch der apparativen Seite (Material

der Apparatur usw. ) auf Grund der Kleznversuche kein
Urtexl abgeben. Sicher ist Jedoch dass die Material-

'“frage wegen der Korrosionsmoglichkeit noch eingehend
untersucht werden musste. ' '

2) Arbeltsweise.'

Da bei allen Versuche ein*Wasserzusatz notig ist, exr-
folgt die Trennung nach dem Prinzip einer Auswaschung

unter Druck. Da sich aber- auch in offenen Gefissen oh-
- ne Druck durch dinfaches Verruhren mit Wassex bei hdhe-

rer Temperatnr die meisten Harzsorten in e1n saure-ar-
mes- organisches Produkt und eine verdiinnte: Schwefel--
géure trennen lassen, brzngt eine Trennung unter Druck,

wenn man Wasser zusetzen muss,vkeznen besonderen ﬁffekt,

denn der einzige Vbrteil einer Drucktrennung ohne Vas~
sex widre, wenn eine 'hohe oder doch zum mlndesten eini~
germassen konzentrierte Sdure hierbei erzielt werden
konnte.\,' \

Zbenso halten wir d;e nachtragllche Zufuhrung von ,
Druckluft, lediglich um einen. Autoklavendruck von 10
Ati zu erreichen, nicht nur fiiy die Trennung fiir iiber-~

fliissig, sondern auch fiir ein unnotiges Befahrenmoment,

da es erfahrungsgemass gefahrllch ist, in geschlosse-
nen Gefissen ein Gemisch von Sauerstoff- und Kohlen-

\wasserstoff-Dampfen einer erhohten Temperatur auszu-
setzen. Eine Kiihlung im Sinne des Abschreckens ist

ebenfalls unnotig, da es die Trennung nicht beeinflusst.

nicht exzielt wurde, wird eine Verarbeitung in der .
Praxis auf Schwierigkeiten stossen, weil die bei der
Rafflnation anfallenden Harze nicht getrennt aufbewahrt

. und abgefangen werden kﬁnnen und ausserdem bel der Fa-

brikation in stets wechselnder Zusammensetzung je nach

denaaugenhlicklichen Anforderungen anfallen. Eine lén~ a

i
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gere getrennte Lagerung 1st auch insofern nicht angan-?;

glg, als sich gew1sse Harze S0 verandern, dass eine

Verarbeltungsmoglzehkeit nicht ‘mehr besteht Aus dem f°f¥ﬁ.f

gleichen Grund’ kommt auch eine Transportmoglichkelt

‘ nlcht ‘in Frage, f 1ls man das Harz an von der Raffine-,f ‘i;
- r1e entfernten Orten aufarbeiten wollte. SR

o vin zur Verarbeitung von Sdureteeren brauchbares. Ver- .

fahren riisste so arbeiten konnen, dass al 1 e ‘bed

der Fabrikation anfallenden Saureharz—Gemische glelch~”v
giiltig welcher Zusammensetzung verarbeitet werden kon- o

nen. Es ist aber tatséchlich so, dass z.B. von den tei

der Fa. Schliemann anfallenden Teeren lediglich die! be1
Rafflnatlonsbeglnn anfallenden trennfahig waren, wiéh-
rend die ubrigen (der grissere Teil des Anfalls) nieht

. verarbeitet werden konnte. Ebenso konnte bei dem Cylin=~

derdl-Harz aus Werk Harburg der Rhenania - Ossag keine
Trennung érzielt werden. Der Anfall gerade dieses Har-
zes ist aber ausserordentlich gross und betrégt fast

~ die Hélfte der Gesamtmenge.

2! Schwefelgaure.

Durch den Wasselzusatz kann eine Schwefelsaure in ei~
‘ner Konzentration von 45 - 65% abgetrennt werden. Eine

solche Siure bedlngt aber, wenn sie zur Raffination wie-

der verwendet werden soll. .

a) gnverhaltnlsmassig Hohe Kosten zur Konzentrierung
auf 98 %; o

b) schvierige Transportmoglichkeiten, da elserne Ge—
fisse 'bei der niedrigen Konzentration nicht mehr
benutzt werden konnen. : o !

Ausserden bedeutet die in der ‘Siure noch enthaltene
organische Substanz bei der Kongentrierung eine Er-

|

schwerung und- Verluste an Scnwefelsaure: """"" Ob—es-—sich—

{iverhaupt lohnt, die anfallenden Sduren zu konzentrie-

ren, miisste in einer spe21e11en Untersuchung gepruft w
Werden.' o S

A




,47 Or anisc hbr:Anteiwy;'.} ii5-f i'x¢$1$,f’~"5«77v‘
. Fir- die Bewertung der organischen Substanz dlent das

\'f auf Grund der beigefugten Analyse vom Asphalt—Labora—::l

v\torlum der\Rhenania-Ossag ausgestellte Gutachten. Es
kann fur die bitumenarigen Produkte kelnen bestimmten
Verwendungszweck angeben. ' ' ‘

Aus dem als Anlage be;liegenden Gutachten sel auszugs~ -
weise folgender Absatz hier angefuhrt' o B
“Dxe Frage nach der Verwendungsmoglichkeit der bemu- 
sterten Produkte ist dahin zu beantworten, ‘dass sie -
- firx alle Verwendungszwecke ausscheiden, bei: denen dxe‘\
DIN-Vorschriften 1995 (Bitumen) massgebend sind. Dar-
uber durfté aber der hohe Brechpunkt und der hohe Ver-~
dampfungsverlust auch tei Anwendungsgebleten Schwie~ -
rigkelten zur Folge haben, wo genaue Analysenvorschrlf-
~ ten fiir das Bitumen noch nicht bestehen.- ' _
~Auf Grund ibhres pechartlgen Charakters diirfte man die |
Proben aus den Versuchen 1 und 2 am ersten da verwende~
. konnen, wo man seither mit Pech arbeitet. o
' ‘Die mehr teerartige Probe aus Versuch 5 fdllt mit ihre

' Analysenwerten ausserhalb der normalerweise hergestell o

ten Bitumensorten. Die Probe aus Versuch 7, die auf
Grund des hohen Erweichungspunktes fiir Lackzwecke gec=
eignet ware, kommt fiir diese Verwendqngsmog11chkeit
aber nicht in Frage, da dic Loslichkeit selbst in sehr
guteﬁ‘LﬁSungsmitteln-schlecht ist.” o -

|
Zusammenfasoend muss gesagt werden, dass die Ergebnls—
8e— der vorliegenden Versuche eindeutig zeigen, dass
“eine Aufbereitung der bei den unterzeichneten Firmen
anfallenden Saurcharze und - teere nach dem Verfahrnn

Kunze® nicht ausfuhrbar ist._y_ T

.v I . | . . 4 . . . . |

Rhenania‘- Ossag ’ ' Ernst Schliemann
Mineraldlwerke Akt.-Ges. Olwerke G.m.b.H.

Techn. Direktion-- - TR




Saure arz.’JTr~'”

Wle wir Ihnén bereits mitteilten, haben wir in unse»"‘
rer Versuchsanlage 1t der aus Saureharz abgeschiede-/
/nen organischen Bestandtelle, von denen Thnen 2 Kes-
-’selwagen zugehen, bei 8 mm kauum unter Zusatz von
10 bis 20 mm Dampf destilliert 4n der Anlage geben
wir ®nen Zahlen uber den Destillationsverlauf. Wie-
‘Sie aus den Zahlen (Fraktion 7) entnehmen wollen, neigt
das Produkt be1 Temperaturen uber 360 1eicht zur Spal-

© - tung.

. Unsere Werte bitten wir Sie nur als Anhaltspunkte anzu»
sehen, da elfahrungsgumass die Destillation bei Ihnen
viel glatter verlauft als in unserer Versuchsanlage.

Es ist zu empfehlen, die Destillation moglichst scho-

- nend, unter Zusatz von v1el Wasserdampf durchzufuhren
und eine Blasentemperatur von 370 nicht zu iiberstei-~
gen. Die abzudestillierende Olmenge durfte dann 50 bis
70 % betragen und mit einem n‘:t'weic!mrxgspunlrt von ca.

130° anfallen.

Anlage!



Fraktion Blasen- Geist-

S temp__ temp.
1 225
2 200 220
3. .25 215
4 285 230
5 300 250
6 325 275
1 1310

370

200 -

Vakuum Dampf‘ Ausbeute

a;ﬁaa © ®®®®

10

15
20

Vérlust:

10,‘
10
30

Gew. B
113 kgug‘,
170 kg
Cac2ke
10T ke
110 kg
80 gg -
120 kg

Destilllert: 802 kg (61,5%)
Riickstand:

249 kg(19,25%)
: 241 xg(19, 25%)

Der Ruckstand hatte einen Erweichungspunkt R. u.K. von
0.7, = 343°C' sein Aschegehalt

127°C, einen Flammpunkt o

‘betrug 16,2 %. Der Ruckstand hatte einen gilsonitéhn-

lichen braunen Ton, wobei allerdings der hohe Aschege-

halt zweifellos etwas aufhellend gewirkt hat. Bei.der
Analyse der Olfraktion wurden folgende Daten erhalten.

|

Aae;x§sgﬁa£§a~

SETED. R I R X

grak. /26 E/zo' E/5C E/T5 E/100 o.T. N.Z. Wp Vi

e ' ' ‘ —
1 0.955 3,5 1,65 -~ - 148° 1,5
0.986 15,5 2,81 ~ - a75° 1,3
0.999 57,2 5,8 - - 195° 1,0
1.007 - 12,7 3,45 1,70 207° 0,7
1.016 - 26,9 5,29 2,16. 215° 0,4
1,025 - 99,2 13,4 3,80 231° 0,3
1.030 - - 17,45 4.57 187° 0,2

D1e Ole haben ein unserem Iubex aus deutschem Rohol

6 -~ Vi =

‘ ~—@hnliches- Viskositats~Temperatur-Verhalten (Wp_iiber

- 120°%). Uber die weiteren Eigenschaften ist

in der Zusammenstellung unserer Arbeiten iiber Séurehar-

ze vom 24.Januar 1940 gusfilhrlich terichtet. 'Eine Ge-

samtaufmischung der Fraktionen 1-T zeigt folgende Da-
ten: d/20 100, £/50 1,5, E/100 1,6, o. . 186.




_______ " Beobachtungen, die wir machten, deuten darauf hin, dass

| »saa;etegrmr -bare. . -

| Zlel der Versuche-“ |

__Es war zZu karen, welche Produkte bei der Erhltzung ‘

schwefelsaure- bezw. sulfosaurehaltlger Sauerungsruck-

~ sténde entstehen und unter welchen Bedingungen durch ’
Erhitzen eine Reduktion der Sauren . SO2 unter Bitg-
menbildggg ‘Zu erreichen ist. e

Die Ausgangsstoffe. R
Fiir die Reaktionsweise stehen Zur. Verfugung.

1) Nassraffinationsteer ‘ ~ im Folg.kurz bezeichn;"'
(Schwefelsdure u.Sulfosduren)als Sdureteer

2) Nassraffinationsteer entsduert Sulfex
" {nur noch Sulfosauren\ : |

3). Trockenrafflnatlonsharz | ' Sdureharz
“(nur ' Schwefelsdure c : L

4) Trockenrafflnationsharz - ents.SHureharz
(sHurefrei) o .

%

' Die Reaktion:
Bei der Erhitzung der 4 Ausgangsstoffe fur 51ch oder -

in Komblnatlon mltelnander wirkt die Schwefelsdure

und in hoher Konzentration auch die Sulfosiure’ derart

stark, dass es zu einer Blldung von Pech (geringe

Penetratlon), unter Umstanden Zur Verkokung kommt.

\ \ | | o
. Zur Erz1elung der notwendigen gemilderten Oxydation
ist es notwendlg, ein sdurefreies, nur aus Kohlenwas-

serstoffen béstehendes Mz:\tez:ial-zuzugeben.I
| ) v

1) die Schwefelsdure bezw. die Sulfogruppe nur in méssi- .
ger Konzentration im Reaktionsgemisch enthalten sein
dart (5-10%) o : : .

2) dass die Schwefelsaure mit Kohlenwasserstoffen in
Beriihrung . gehracht werden muss, ‘die s ulfonlerbgr s1nd,

}
-




?s zelgt 51ch, dass Paraffzne, Mineralcl-Raffinate,
- Naphtenséuren und mineralslfremde organlsche Stoffefj'

| eine m11de Oxydation nicht begunstzgen, dass dage-'iui N
gen Edeleanu-Extrakt, ents. Sdureharz sowie die von. der‘
Sulfogruppe -durch Druckspaltung befreiten‘”Autoklavole"
aus Sulfex die Reaktion ‘positiv beeinflussen. Eine

. Ausnahme - von dieser Beobachtung, die an Venezuela-Riick=
standen gewonnen warden, macht das Reitbrooker Oel,

Wir fanden, dass Reitbrooker Rohtil"éi”ch wie Venezuela
E-Extrakt verhalt und dass Sauerungsruckstande aus o
Reitbrooker Oelen auch dann noch ‘recht milde oxydie~__
- ren, wenn die Séuren und Sulfogruppen in verhaltnis- _
missig hoher Konzentration vorliegen. o

"DieﬂAnwesenheit‘von‘Ammbnsulfat, wie sie bei Extrak-

" tion von Siuretter mit konzentrierter Ammonsulfatld-

' sung unvefmeidlich"ist stort stark. Bei AnWesenheit o
von (NH4) SO4 lassen sich auch nur elnigermassen
brauchbare Bitumina nicht erzlelen.

Die Eigenschaften der Erzeggnisse-

Die tei den besten Kombinatlonen gewonnenen Bitumina
| ahneln im Charakter dem entsprechenden Hochvakuumbi-
tumen; Prcdukte mit hoher Penetration (entsprechend
geblasenem Bit. -Mexphalt R) konnten nicht erhalten

werden. !

Der Schwelgehalt bewegt sich in normalen Grenzen (3-5%).

so dass”31°h in erner,&!lggﬂggzggkzgpn“ rst_'ulfosaure;i

I

Redukt1on der HQSO und -SO3H bls Zum freien Schwefel,

4

der bei geschlossenem System zu Rohrverstopfungen ‘Anlase

lass gab.

In der Tafel sind die Versuche mit den charakteristi§ch-
sten Kombinationen und die Eigenschaften der erhaltenen j

|

J
It

b

_____Reaktionsprodukte aufgefuhrt.

o
v



; Heritell.;l.l_n&ve;gg_lﬂ.edener Bitumon-Typen. = .

Zusammenfas ggg o o
L Je nach der Arbeitsweise kann man aus Saureharze
o Bltumbnsorten gemhss nachfolgenden Schemas herstellen.

"4 . | Stureharz

it org.MathW

Vérkezzés |1 Mexphalt || Geblasenes || Geblasenes

Material Pech Bitgmgn‘ Bitumen Bitumen




'Gut chten des Material’rut g amtes uber Zerl gggg
Saureharzen m;t/Wasser und-GeW1nn'” bitumenartl’er

w”ﬂ.Produkte aus den organischen Saurgharzfégxeilen.; -ifxxl_*ﬁi

N N
R

Zusammenfa ung

1) Saureharze der Monohydratsaurung wirden mit Wasser 1l
" innig gemischt und bei 80 - 100°C absitzen lassen. La- .

_boratoriumsmasclg wurden verschiedene Mischungsverhalt-,

_’nisse vorgefiihrt, um zu zeigen, dass man durch die Wahl
“ des Mischungsverhaltnlsses die Absitzzeit bei der Tren-
-nung beelnflussen kann. Bei den semitechnischen Versu-
. chen wurden fidy, alle Ausgangsmaterlallen ohne "Riick-

o sichtnahme auf die jewells gunstlgen Arbeltsbedlngungen' :'>

mit einem. Mischungsverhaltnis 1:1 ‘gearbeitet, um mit

- wenigen Versuchen die: Brauchbarkeit des Verfahrens nach-
zuweisen. Die Versuche wurden in vorhandenen Apparaturen
durchgefuhrt die sich insbesondere bezuglich der Ab-
 sitzzeit infolge ihrer Ausmasse ungunstig auswirken

' mmssten. E

2) Es wurde festgestellt, dass sich unter obigen Ver-
suchsbedingungen eine Zerlegung der Siureharze in 2

- Schichten, eine obere und eine untere ‘Schicht, praktisch‘
~ vollsténdig durchfiihren lésst. -Die obere. Schicht bestand’

'aus den organischen Bestandteilen dés Ausgangsmaterlals,
die untere aus der rohen Mineralsaure. -

3) Die Abtrennung der organischen Antelle erfolgte in
praktisch befriedigender Weise. Ihr Gehalt an freier '
Schwefelsiure lag bei 1 % - 2,4 %. Dieselbe wurde durch
alse stindiges Erhitzen der organischen Anteile auf
185°C redﬁziert, so dass ein mineralfreies, bitumenar-
tiges Produkt erhalten wurde. | ‘

4) Die’ “abgeschiedene rohe Schwefelsaure war klar und
' frei von festen Bestandteilen. Sie wurde den Norddeut-
schen Chemzschen Werken zur weiteren Untersuchung gur
Verfugung gestellt. - |

5) Laboratoriumsmassig wurde gezeigt, dass sich auch die "

Wasser einwandfrei in 2 Schichten zerlegen 1asst.

v Ly L4
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Betrifft.

| asophalt.’.kJ'd |
ﬂ*Dle Gasophalt-Versuchsstrecke in Whr. besteht aus 4

Ahschnitten mit verschiedenen Bindemltteln. Sie ist
nicht besonders stark, aber m1t schweren Fahrzeugen | -
‘befahren und liegt in ost-westllcher Richtung gross— )

- genteils gwischen grﬁsseren Gebauden und Tanks. Da- |
durch entstehen besondere Verhiltnisse, die bel ihrer )
| ‘Beulteilung berucksichtigt werden mussen. A |

1/3 Gasophalt

2/3 Gasophalt

: Ap‘ hnltt 1 - Bi ndemittel Megghalt 25 o
' gg_: Der Abschnitt liegt verhaltnlsmass1g frei
und hat Nachmittagssonne._,
Zustand: ‘frei von Rissen, Blasen und Flndrucken,
Rénder und Fugen sind in Ordnung.
Abschnitt 2 - Blndemittel. Gemlsch aus 2/3 Mexphalt 25
wLageé  Am entgegengesetzten Ende des Abschnittes 1,
T ziemlich frei, mit Morgensonne.
Zustand: wie Abschnitt 1.
Abschnitt 3 - Binéemittel: Gemisch aus 1/3 Mexphalt 25
!
. Lage: Der grosste Teil des Abschnittes liegt Zwi-
schen Gebduden und vollkommen im Schatten,
‘ein Teil hat Kittagssonne. ———-
Zustand: frel von Rissen und Blasen, Rander und Fu—

-

gen sind in Ordnung. In der Schattenlage;

sind keine merklichen Eindriicke festzustel-
len, die Sonnenlage hat Eindriicke von- Pfer-
destollen und gummibereiften Fahrzeugen.

bschnitt g - andem;ttel Gasophalt.

"“*‘““"—‘-W-—-La

Grdsstenteils swischen Gebduden im Schatten,,

ein Teil hat Morgensonne. Dieser Teil ist in .




-

 '. einwandfrelem Zustand. Der grosste Te11 dieses Ab- o~
. schnlttes*llegt neben einer Bitumenaufschmelzanlage s

~und ist mit einer’I = 2 cm starken/Schicht ‘von Bitu»

menabfallen uberdeckt, 50.dass von dem Gussasphaltbe- L

lag praktisch nichts zu sehen 1st. .
Pflasterverguss. S S ‘f | o o=
Diese. Grosspflasterstrecke llegt auf der Hauptstrasse

~am Werkseingang, Sie ist stark befahren m1t eisen- und

gummlberelften, fast durchweg schweren Fahrzeugen, wie
Fuhrwerken, ‘Tankwagen und Zugmaschinen. Der Verguss 1 
ist vollkommen in Ordnung. Br 1st sichtlich etwas weich’
und daher ziemlich breltgefahren, haftet aber ausge--
zeichnet am Gestexn.‘ : '

Den glelchen Elndruck macht der Fugenverguss in den

- te.

Trennfugen der oben beschriebenen Gussasphaltabschn1t~;.‘




Es 1st schon lange bekannt Altgummi oder Vulkanlsate
aus naturlichem Kautschuk nach den verschledensten Ver—

fahren zu regenerieren. Neben den chemischen Regenerle- w

rungsmethoden sind auch schon‘relne,Plastiflzlerungs—_
‘Verfahren empfohlen worden. Es ist ferner teilwéise
liblich, den Altkautschuk mit Losungsmitteln aufzu-

schliessen und ihn nach Trennung von den Nichtkautschuk-

bestandtellen durch Zentrlfugieren oder Filtrieren aus
‘der Losung durch Verdampfung des Ldsungsmittels oder
Ausféllung mit einem F#llungsmittel zu isolieren. -Als
‘Ldsungsmittel wurden dann’die verschiedensten Losungs-
mittel wie Benzin, Benzol, Mineralole und ahnllche
vorgeschlagen. | |

" Auf Altmaterial, das Kunstkautschuk enthdlt, z.B. Vul-
xanisate oder Mischpolymerisate aus Butadien und Sty-
rol, sind diese Verfahren'nicht ohne weiteres anwend-
bar, da diese Produkte sich ihrer gegenﬁber Naturkaut-
- _schuk anderen chemischen Zusammensetzung entSprechend
auch bei diesen Prozessen anders verhalten als dexr
Naturkuatschuk—Altgummi ’Béispielsweise ist es hisher
nicht mdglich, das beim Naturkautschuk technisch leicht
durohfuhrbare Alka11-Regenerierungsverfahren auf die
Regenerierung der genannten Kunstkautschuksorten zu
iibertragen, da dabei statt einer Aufschliessung eine
.Verhartung‘der Vulkanisate eintritt.

von Mlschungen aus Kunstkautschuk erleichtern, sondern B
selbst bei verhaltn1sméssig grossen Zusédtzen bei den-
~ selben eine bemerkenswerte Verbesserung der Qualitiat

\\\ ’ . -2 -



"Es hat sich nun gezeigt, dass di‘e‘ffob"en“‘ erwihnten Sub- -

 stammenden t: quungsmittel{
aus der HauptmaSS‘;der Grenzkohlenwasserstoffe abge-_ﬁ
trennten, zum grossen Teil aus ungesattigten und in

5 konzentrlerter Schwefelsaure loslichen Kohlenwasser-

stoffgemische, die sich als geelgnete Hilfsstoffe bei_\ﬁ““f
der Verarbeitung von Rohkautschuk und von Polymerisa-u e
ten und/oder Mlschpolymerisaten aus Butadien und sei- -

nen Hbmologen und aus Styrol oder anderen zur Misch-
polymerisatblldung fahigen, monomeren, ungesattigten i
organischen Vérbindungen erwiesen haben. -

stanzen oder deren Fraktionen, sowohl die niedriger

- als die hoher51edenden Antelle, in hcrvorragendem Ma-

Be geeignet sind zur Regenerlerung von Vulkanisaten

aus den’ ‘genannten Mischpolymerisaten nach dem Losungs-
_mittel-Verfahren. Man verfihrt dabei derart, dass man o
die zu regenerierenden Kunstkautschuk-Vulkanisate oder’
Altwaren gegebenenfalls nach Entfernung -der Gewebean- -
teile mit einem Uberschuss ca. der lO-fachen der erfin~v a
dungsgemassen Substanzen in der WErme evtl. unter Druck
behandelt Der Kunstkautschuk-Altgummi wird dadurch
aufgeschlossen. Die gesamte Masse geht. dabei bei gleich-
zeitiger leichter mechanischer Bearbeitung in einen
flussigen Zustand tiber. Die gebildete Ldsung kann dann
filtriert oder zentrifugiert und so weitgehend von mi-
neralischen Bestandteilen befreit werden, Aus der ge- -
bildeten Losung kann das aufgeschlossene Mischpolyme-
risat, sofern niedriger siedénde Losungsmittel—Anteile

,” angewendet werden, durch Verdampfen des Losungsmittels

fi :werdenf Bei htoher und h°°h’Siedenden-zur Agfschliessung

angewendeten erfindungsgemissen Substanzen ist es je~
dovh zweckmassig, die aufgeschlossenen Mischpolymerisa-
te.durch féllende oder selektive Losungsmittel, die mit
den erfindungsgemassen Substanzen mischbar Pind, aber

:; MdiewaufgeschlosseneaniachpQlymerisaxe“nichtmlgsen*mzn.wﬂmm

| oder wasserfreie‘Alkohole. A S

isolieren. Geeignet ‘sind hierzu beispielsweise fceton L }x




xfl) Vérfahren zur. Regenerierung von_Vulkanisatén oder

= ;Altgummi von Mischpolymerisaten aus Butadien und .
-1;se1nen Homologen mit Styrol dadurch—gekennzeichnet,_

2;dass man die Vulkanisate oder die entsprechenden £
'Altwaren mlt Lcsungsmitteln behandelt die vorzugs-

“fweise aus aromatischen und ungesattzgten Kohlenwas-

%

. serstoffen bestehen und die in konzentrierter Schwe-‘

felsaure weitgehend unter Harzblldung 10 sl1ch 51nd

‘und die aufgeschlossenen Vulkanlsate aus dieser Lo-
~ sung isoliert.fn' '



Das Studlum des Gesamtbildes erglbt somit durch Zusat~
ze von 5, 10 und 15 Gewichtsteilen Naftolen Z D, bezo-
gen auf je 100 Gewichtsteile Buna ‘§ der eingangs ge~
" nannten Grundmischung

1. eine deutliche Steigerung dex Zerrelﬂfestig-"
keit L

‘2.»e1ne Verbesserung der Dehnungswerte

‘3. eine Verbesserung der Alterungseigenschaften f
4. eine urhohung der Kerbzahigkelt

5. eine Verringerung der Elastizitit bei gro-

. Beren Zusdtzen von Naftolen ZD. '



Kunstkautschuk und naturllchem Kautschuk. '»
"Verfahren zur Regenerierung von Vulkanlsaten cder
‘Altgummi von Mlschpolymerisaten aus Butad1en und sei-
nen Homologen mit Styrol, dadurch gekennzelchret, o
dass man die Vulkanisate oder die entsprechenden S
Altwaren mit Losungsmitteln behandelt die vorzugs-.
welse aus aromatlschen und ungesattlgten Kohlenwas-

serstoffen bestehen und die in konzentrlerter Schwe- g

'*‘felsaure weltgehend unter Harzblldung 16slich sind

-~ und die aufgeschlossenen Vulkanisate aus’ dleser Lo—‘ \

sung 1soliert.

2) Verfahren'zur HérsteliungAvon Kunstkautschuk., |
- Verfahren zur HerstellUng von Kunstkautséhuk'bezw.‘»=
"Kautschuknachfolgestoffen, gekennzeichnet, durah
‘den Zusatz von bei der Rgffination von Mineralslen
‘mittelst selektiven Losungsmltteln oder aus den bei
der Raffination mit konzentrierter Schwefelsiure
»entstehenden Saureharzen durch heutrallsatlon, Tx-
‘traktion oder Destillation gewonnenen, teilweise
ungesattlgtenrKohlenwasserstoffgemlschen zu:den zur
Polymerisation gelangenden Ausgangsstoffen spatetens

im Fruhstadium des Polymerlsationsvorganges.
! ‘ . |

3) Verfahren zur Verbesserung und leichteren Verar~
gltung von Kunstkautschuk.

Verfahren gur Verbesserung und lelchteren Verarbei-~

~tung- von“Kunstkautschuk und“Kautschuknachfolgestoffen;W”

‘dadurch gekennzeichnet, dass man die dispergierten
Polymerisate gemeinschaftlich mit sdlchen emulgier-
~ ten Produkten koaguliert die als thraktionsruck-l
\ jstande bei der Raffination von Mlneralolen mit selek-

\

i




; der Rafflnaflon m1t konzent;;erter Schwefelsaure an-'
e fallenden Saureteeren durch Neutrallsatlon, Fxtrak-‘

4) Verfahren zur Herstellung von Kunstkautschukprbduk- 3

ten..

,‘l. Verfabren zur Herstellung von. Kunstkautschuk-Fer-

tig- oder Zw1schenprodukten, gekennzelchnet durch den

Zusatz von aus Mineraldlen stammenden rohen Naphten-"

sduren oder Naphtensauredestlllaten zu Kunstkaut-
schuk- oder sonstlgen Kautschuknachfo1gestoffen oder

- diese enthaltenden Mischungen.‘

2.'Verfahren nach Anspruch.l,‘gekennzeichnet durch
den Zusatz von rohen Naphtenséuren oder Naphtenséu- |
redestlllaten mit vorzugswelse mittleren und hohercn
Siedepunkten insbesondere zu den Polymerlsaten des

~Butadiens, seiner Homologen und Perlvate, oder Mlsch-

polymerisate derselben‘m;t Vinylverbindungen wie

Acrylnitril oder Styrol. .

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gelkenn-
zeichnet, dass die rohen Raphtensauren oder Naphten-

-

sduredestillate einer geruchsverbessernden Behandlung )

mit Formaldehyd oder Polymeren desselben oder Formal-

”dehyd abspaltenden Substanzen, mit Halogenen oder

solche abspaltenden Substanzen, oder mit nitrosen -
Gasen u.dgl. oder mit Salzbildnern unterzogen worden

sind.

‘q) Naftolen-Buna—Thermoplast121erung_
‘““I““Verfahren ‘zur—thermischen-Behandlung-von- Polyme- ,,,,,,,,,,,,,,,,

rlsaten des Butadiens und seiner Homologen 'und deren
Mlschpolymerisaten mit Styrol, Acrylnitril und #hn-
lichen, zur Mlschpolymerisatlon fahlgen, monomeren

Aetylen- oder Mlnyl-Verblndungen oder von Gemischen
solcher Polyme}lsate oder Mlschpolymerlsate, dadurch

i - e , \

—_— - . o -3-t



’ “8ekennze1chnet déss man dle thermlsche Behandlung ‘
‘dleser Polymerlsate in Gegenwart von auf sie quel-, L

.
/ -
A e

2y Verfahren gemass Anapruch 1 dadurch gekennzeich~‘
net, dass ‘man die thermlsche Behandlung vornimmt in .

Gegenwart von aus den bei . der Raffination von Mine-

‘ralblen anfallenden S#ureteeren durch Hydrolyse und/i
“oder Neutrallsatlon und gegebenenfalls anschllessen--
de Destlllatlon gewinnbaren Prcdukten.

 f3 Verfahren gemass Anspruch 1, dadurch gekennzelch-
.net, dass man die thermische Behandlung vornlmmt in
'Gegcnwart von aus den bei der Raffination von Mlne-'i
~raltlen mit selektiven Losungomltteln, wie Schwegel-

dioxyd, Gemlsche von Schwefeldioxyd und Benzol, Fur-
furol u.a., anfallenden gegebenenfalls destllller-
ten Zxtraktionsriicksténden. | | | '

- 4. Verfahren gemdss Anspruch 1, dadurch gekennzeiché
net, dass man die zu behandelnden Polymerisate in
Form ihrer Tmulsionen mit’don'erfindungsgeméss wirk-

samen Substanzen mischt, koaguliert und dann ther-
misch weiterbehandelt.

-

6) Verfahren zur Gewinnung in Schwefelsdure 16slicher

Kohlonwaoselstoffe.

Verfahren zur Gew1nnung von schwefelsaurelosllchen
|

: Kohlenwasserstoffen aus Sdureteeren, dadurch gekenn=

-.stanzen vorzugswelse m1t 1n konzentrlerter Schwefbl-v iy

| \saure\ganz oder te11we1se losllchen, polyzykllschen
\.rKohlenwasserstoffen vornlmmt. -

zc1chnet dass man die Sdureteerc durch Extraktion
mlt einer Ammonsulfatlosung von freier Schwefclsdure

befreit und d1e zuriickbleibenden organlschen Verbin-

dunpen elner Destixlatlon im Hochvacuum unterw1rft.

, -

|
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2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzelchnet,f'
dass man an | Stellc der Vacuumdestlllatlon eine Vacu- o

: umwasserdampfdestillation anwendet.va  "

7/

el CE g, e
-.“/au T Vi

) Vcrfahren nach Anspruch 1 und 2 dadurch ge&enn— "
zelchnet ‘dass man den SHureteer mit vorzugsweise
‘ wassrlgem Ammonlak neutrallslert und beim Versetzen
des Saureteere mlt Ammoniak dle Flu551gkelt schwach

sauer halt.

“;;7) Full- und otreckmlttel zur Herstellung von_ Gummi=
 waren und shnlichen Erzeugnlssen.,' _
1. Hilfs- und Zusatzmlttel zur Herstel]ung von Pro-
~Qukten aus naturllchcm oder Kunstkautschuk oder ghn-
lichen Erzeugnlssen, dadurch gekennzelchnet dass man
als. Zusatzstoffe unveranderte natiirliche Kohlenwas-
serstoffe, die in- 1hrem ursprungllchen Zustand mit

konzentrlerter Schwefelsiure zu starkgr Harzbildung o
neigen und/odcr in konzcntrlerter Schwefelsaure weit-
‘gehend 16slich sind und diel vorzugsweisc aus hoher mo-
lekularbn, aromatischen und ungesattlgten Kohlenwas=-
serstoffen bbstehen, oder Produzte, -die solche Koh-
‘lenwasserstoffe in Wesentllchen Mengen enthalten,
vcrwendet.€ ' '

2 Hilfs- und Zusatzmittel gemass Anspruch l, da-
durch gekcnnZLlchnet dass die mit conc. achwefel-
saure zur Harzblldung nelgenden vorzugswelse héher
molokularen aromatischen und ungesédttigten Kohlen--
wasserstoffc durch elnfachc phy31kallsche Massnahm\n
wie Destillation odcr Extraktion mit selektiven Lo-
sungsmltteln in den geblldeten Fraktionen oder Ex-

trakten angereichert werden.

!

l ' ' : ‘
3. Zusatz- und Holfsstoff geméss Anspruch 1 und 2, da-

durch gekennzeichnet, dass man vorzugsweise Erddlc vom

Charakter der‘Miri~01e\(BOrneO)_verwendet.
' ' i :

-.5 - -



HISlLIten Formgegenstanden nach D R P.,.............. o
(Patontanmcldung M 131 914 IVe/39. b), dadurch gekenn-
zeichnet, dass vor, wahrend ‘oder nach dcm Nlcderschla-
gen des Kautschuks bezw. Kunstkautschuks auf den Alt-. ‘
kautschuktellchen, dic bei der Rafflnatxon von Mineral-"
dlen mlttcls selektivcn Losungsmitteln oder bei d»r
Rafflnatlon mlt konz. achwefelsaure aus den hlerLl o

\ bntbtchbnan Saurcharzcn ‘durch Neutrallsation, Extqu ,
tion oder Destillation gewonaen, tellwelse ungesattlv—
teq Kohlcﬂwassbrstoff emlsche gegesbtvt wcrden.

!
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' Verfahven ur Herstellqu von Kunststofferzeugnissen.

1nsbesondere bel geschluhteten und regellosen Sorltzmassen
sowie bei Lack- und Isolierstoffen aus Kunstharzen als vor-
tellhaft erwiesen, zur Verbesserung der Qualltat und Verar~ )
beltungsmogllcbkelt verschledene ‘Stoffe-als Kontakt-Welch-
machungs- oder Streckmittel zuzusetzen.‘ o

" Wir haben nun gefunden, daB man als derartlge M1ttel m;t
Vortall die schwercn, hauptsachllch aus hochmolekularen, arc-
”matlschen und ungeSattlgten Kohlenwasserstoffen bestehende,
mit konzentrlerter Schwefelsiure zur Harzblldung nelgende
”Mlneralolaus uge, wiée sie insbesondere beim Ausziehen von
schweren Mineralilen, wie Schmlerolfraktlonen, mit selekti—‘
ven Josungsmltteln fur aromatlsche und ungesattlgte Kohlen~
wasserstoffe anfallen, verwendet werden ktnnen, Anstelle von
Mlneralolauszugen ronn man auch ,BrdJltypen, die ‘reich an un-.
gesittigten und aromatlschen Kohlenwavserstoffen sind, ver-

wenden oder Destlllate, die man aus dem bei der Raffination
“von Schmiertlen anfallenden Abfallsduren nach Neutralisation
oder vorheriger Abscheldung dpr darin enthaltenen freien |
‘Schwefelsauve ernilt. '

Belsplelswelge lassen sich die sogenannten Edeleanuauszuge
verwenden, welche durch Ausziehen von hochsiedenden Qelfrak-
tionen’ bis ninauf zu den Zylinderdlen mit flissigem Schwefel-
* dloxyd erhalten. werden. Auch die Ausziige mit anderen selektiv
—wirkenden- Losungsmitteln fir, aromatische und ungesdttigte .

Kohlenwasserstoffe kommen fiir den vorllegenden Verwendungs=-
zweck in Betracht.. C

D1e Verwendbarkeit der bei der Raffination der schweren Mi-
neralole anfallenden ‘Ausziige als Zusatzmittel kann durech
\fraktion1erte Destlllatlon dleser AuSZuge, zweekmgalg unter
vermindertem Druck, noch erheblich gesteigert werden.

N

N .



d1e vanze Jenwe unter q1nterlas en elnes Ruckstandes frak_,v

- oniert dest lllerun und nach Abscheldunv des Vorlaufes die

4 Hauptmenge des® schweren DéStllL“teS ale‘rautschukzusatz ver—

w;wenden. Llerbel we"den d*e geSJttlgten Kohienwasserstoffe una o
im. allvemelnen die Tiir: den vorllegenden Zweck wenlge* 86818' “  
neten, leichten BaSuandtelle als Vorlauf ausgeschieden, wan-}>f7

“.rend ‘dic dunkelfa*b’gen, asphaLtartloen Bestandteile als R
Destlllatlonqrucxstand verbleiben. 1111 man nit solchen Zu- et

séitzen ledlvl*ch einen Wewchmachungs- und. Plastlflz1erungs-

© effekt ng1elpn, set zt man 2 bis 1o% der entsprechenden
neraldiausziize zu,-bei der Vevwendung als Streckmittel kann,‘
der Zusatz mexr als 10% betragen. '

Man kann auﬂh S0 verfah"en; da”‘m‘n'beiider Polymerisation
von z, 3._Phonol~wormala°hyd die Mlncralolauozuve dem Phenol
zusetvt und dasselbe mit Formaldehyd elnpolymerlslert. Man
erhilt ddnn Produkte, die von vornherein etwas weicher 51nd,
~als die reinen Fhenol- Xondensationsprodukte, si ich aber trotz-

dem fiir verschiedenc Anwendungsgebiete ausgezeichnet eignen..

Als Zuséfimittél fir Kunstharze, die nach dem Spritzverfahren
verarbeitet Werden; sind die von uns vdrgaschlagenén Zusatz-
mittel auch vozte11haft, weil sie neven ihren trocknenden
Digenschaften dle.Versprodungsnelgung der Dberuuge mildern.
Der Zusatz ist giinstig bei Phenol- und Amindpasten; die auf
trocknem oder nassem Wege oder nach dem Euulsionsverfahren
aufgearbeitet werden. '

Patentanspriche
1) Verfahren zur Streckahg, Plastifizierung und Weichmachung
von hirtbaren und nicht hértbaren5Kdnststofﬁen,}dadurch ge~
kennzeichnet, dad man denselben schwere, hauptsichlich aus
hochnoleku’qren, aromatischen und ungesattigten Kohlenwassnr#'v
stof:en bustnhende, mit konzentrierter Schwefelsaure zur arze-
bildung neigenie ilineraldlausziige zusetzt. , ;

2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gexennzeichnet' dafi man |
die be; der Dcstillatlon von S#dureharzen anfallenden Dest111a~”
te anwendet. '

3) Verfahren nach Anspruch 1 und 2, daduruh gexennzelchnet,
. daB-man-in-den-Ausziigen durch Raffination, Destillation und
Extraktion die geeigneten Bestandtelle anreichert,

§




-' e,

© Betr.: Beimischung von Iubex zu Mineralbl. -

“Z”u*37a:m‘m e‘h‘f a'gfs‘ufg’gf“

'*%;yzﬁman'kﬁnn‘ohne Qualitétsﬁinderungideh1Schmiér61en oy
bis zu“IOf%'destillierten'Lung“zusetzen. - jf ‘

_.2) Von der Qualitat der ‘Ole aus gesehen ist elne
getrennte Destlllation und Raffination des Oles

und des belzumischenden Lubex unbedingt zu empfeh-',_

"3) Will man betrleblich die Verarbeltung erlelchtern,
~go ist eine gemeinsame. Rafflnatlon der Splndelol-Re- ‘
destillate aus dem ‘Mineraldl und der entsprechenden :
Redestillate aus. dem Lubex mogllch. ' ‘

4) qine'gemeinsame Destillation voh Mineralsl und
Lubex bedingt eine starke Verschlechterung des
Maschinenoles und. kann nur empfbhlen werden, wenn

- man dlese Verschlechterung in Kauf nehmen kann.;



eBetrifft:UBieicherée;ﬁxtréktieﬁywegg ﬁ;;heiﬁzﬁ;;“”,
| .In dus Ze1t vom 22\ bis 24. November 1939 fand ge-
 ‘meinsam mit Herrn Otto Wilhelm aus Stralsund ein Be-
such in Werk Monheim statt, um noch vorhandene Schwie-
‘rigkeiten bei der - Bleicherde-Extraktions-Anlage zZu be-

Y  seitigen. Diese bestanden laut einem Schreiben von

dass der Olgehalt der extrahlerten Bleicherde uber der
Garantiebedingung (24) und oft sogar iiber der zollamt-;s
“lich fiir Zollfreiheit zugelassenen Grenze von 5 % lag.

_ Sxtuatlon. S - | T o
 Die Banzin~Fxtrakt1ons-Anlage “"kam am 18. September 39 .
unter der Leitung und Aufsicht eines mit der Montage -
beschiaftigten Spezialmonteurs der Firma Otto Wilhelm
. in Betrieb. Da es diesem nicht gelang, die Bleibherde
. bis auf 2 % Olgehalt zu extrahieren, wurden am 30.0k~
tober 1939 erneut Versuche unter Leitung von Herrn
Puchert (Prokurist der Firma Otto Wilhelm) durchge-~
fiihrt. Trotz aller Mithe gelang es auch diesem nicht,
‘die Bleicherde auf den garantierten Olgehalt von ca.
2 % herunterzubrlngen. Dabei ergab sich folgendes Bild:

!

- Selbst nach viermaliger Extraktion enthielt die Blelch- 1o
erde noch ca. 6 % Ol. Schloss man daran noch weitere
3 bis 4 Extraktionen an, gelang es auch nlcht den

" Olgehalt zu redugieren und das Extraktionsbenzin nahm
keinerlei Ol mehr auf. ‘ |

e:w.

Am 22. November 1939 fuhren deswegen Herr Otto Wilhelm
und Herr Dr. Zerbe nach Monheim, um die Ursachen die-
ser unerklérlichen Erschelnung festzustellen. '

"

\Da das Extraktionsbenzin bereits nach der 3. Extrak-

“m“““m~tionw 1nerseit3~kanmmnbch_bl aufnahm. andererseits
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“noch ca- 6 % 01 enthielt fuhrt ,‘efr”"ilhelm diesej‘;.,‘i},

, lysenmethoden durchgearbeltet. )

Erscheinung darauf zuruck dass die Filterkuchen im ;_ |
axtrakteur nicht geniigend zerrieben warden, 80 dasS"’ :

xgclmmer noch dlhaltige Kng 1len erhalten blieben, an die f "'_
. -,das Extraktionsbenzin nicht heran kam.. Zerreibt man diew:»f
 se Knollen dann im Laboratorium, erhalt man das darin

;entbaltene Ol. Herr Wilhelm schlug gur Abhilfe vor,
'in die Extrakteure gitterartlge Roste einzubauen, damit
die Erde beim Rotieren griindlich durchgekammt und damit

- zerkleinert wird. ‘Eilhelm wollte diese Roste anstelle

der Flltrlerstutzen in den Extrakteur, nach einer von

 ihm bereits vorbereiteten Zelchnung, einbauen. Da wir
| jedoch die Filterstutzen, die sich praktlsch tewahr- -

ten, erhalten wollten, wurda bei einer BeSprechung in
Monheim festgelgt die Gitterroste unter Erhaltung der
Filtrierstutzen an den Heizschlangen der Extrakteure

g anzubringen. Dieser Einbau wurde am 23. November 1939

vorgnommen. Inzwischen wurden im Laboratorium d1e Ana~

Analxsenmethoden. _
In Wmo. wird der Olgehalt 1n der Regehfdurch Verschwe-

1en der entdlten Erde in einem Alumlnium—Schwcl-Appa—
- rat nach Fischer bei 440 bis 480° vorgenommen. Diese

Methode war frither fiir die Soda-Auskoch~An1age ausge-
arbeitet worden und als Zoll-Analyse mit der Monheimex
7ollstelle festgelegt worden. Nach Monheimex Erfahrun-
gen stimmen diese. Analysen-Resultate mit eine Benzin-
Kalt- xtraktionSeAnalyse iiberein. | |

Die Schwel~Analyse musste jedoch von vornherein abge~

1ehnt werden, weil dabei nicht nur die 0l=Anteile—aus—
der Erde herausgeschwelt werden, sonder - unter ent-
sprechender Zersetzung - auch die Saureharzantcile.

i




Wenn die ‘A alyse auch Gf‘krs mit der BenzinéExtrak—a'.
: tlon ubereinstimmte, kanngdiases daher nur Zufall
4_sein. Diese Annahme erwi' .sich als richtig, wie die :

, stlmmung mit der: Ben21n—Extrakt10n (Versuch 2), das

- andere Mal leferenzen von z.B.- 0,7 % zu 5,1 %

(VG{EPCh 4) gefunden wurden. Es’ wurde daraufhin fest-'

gelegt, die SchweleAnalyse durch Benzin-Kalt-dxtrak-‘ '
tlon W1e folgt Zu ersetzen. C

50 g der zu prufenden Erde werden in flnem Morser mit
N Benzin zerrzeben und aﬁf“der Nutsche—so- Iange mlt

- kaltem Waschbenzin 65/95 nachgewaschen, bis das Wasch-
benzin kein 01 mehr enthilt. Wie die Erfahrung lehrt,
genugt dazu eine dreimalige- Waschung. Das Extraktions-
‘benzin wird ‘dann verdampft, das guriickbleibends 01
-unter Vakuum von den letzten Spuren Benzin befreit
und gewogen. Gleichzeitig wird nach der Xylol-Metho~
de der Wassergehalt bestimmt und der Olgehalt, auf =
trockene Erde bezogen, daraus berechnet.

Beobachtungen. .
Bestimmt man m&rErde, die im Extrakteur dremal mit
. Benzin extrahiert, dann mit Wasser geddmpft und auf
- eincn Tassergehalt von 30 % getrocknet war, nach
| obiger Analysenmcthode den 0lgehalt, erhdlt man 1nnn
der Regel ¢in tief schwarzes, als saureharzreiches
' Riickstandsél in Mcngen von ca. 6 %. Da ein solches .
01 in der Emtraktions-Anlage, wie viele Versuche zeig-
ten, nicht erhalten werden kann, musstendurch das
Trocknen und Dampfen der Erde Anteile der. in der Frde
enthaltenen benzin unl o slic hen Harzproduk-'

te in benzin 1 U s liche Form iibergegangen- -sein.

Diese Annahme erklart auch die Beobachtung, dass
Monheim in der gedémpften Erde durch Extraktion mit
Benzianlkohol nur ca. 3 % Harz findet, wahrend wir .

ARERY

T . - 4 ‘




'f 5;ca. T % Harz fanden,;,pg»»~x

,45;/“

S vy s e .
““'1n uxtrahierten,v n i c h t : gedampg;enxgrqen‘immer_. ; ;

‘,»jfﬂDen Beweis fdr dle Richtigkelt unserer Annahme liefor- .

te folgender Vérsuch'f’ o

- In dex Ext:aktions—Anlagp wurde Blelcherde wie ubllch

mit "Benzin extrahiert. Nach Jeder ‘Extraktion wurdc’
‘der Extrakteur gedffnet und eine Durchschnittsprobg”5
der-benzinhaltigen Bleicherde entnommen. Von dlcscn_'
Proben wurde -das Benzin abgedampft, das 1m Extrakt-
penzin enthaltene Ol ging als -~ ebenso ‘witMder Ex-'”\
' traktions-Anlage - 1n den ?rderuckstand iiber. Dze
FErde wurde dann getrocknct und Wasser- und Olgehalt
bestimmt. Wie die Zahlen der Anlage zeigen, enthalt” |
" die Evde donn nach dreimaliger Waschurg noch 2,2 %,
nach v1ermaliger Waschung nur noch 0, T % 01. Dieses
SO laooratorlumsmassig erhaltene 01 war hell und ein-
wandfrel,‘cnthlelt also keinerlei Harzantolle. Démpf-
_te man dann nach der 4. Waschung die Erdc im- thraktuur
.w1rd bei der Laboratoriums-Analyse wiederum 4 % eines
arzhaltlgen, dunklen Olruckstandes erhalten.
Damit i t also der Bewe i s
er b racht, dass durch .d ie
Damp f behandlung der 3Srde
~-die in der Gro s’sfain lage er-

e A L

orderlichist, um die Erde

n einer gut manipulierba-
en Form aus dem E xtraktcur
ustragen zu kdnnen- dic |
or dem Dimpfen in der Er-

¢ enthaltenen benzinun 10s -~
ijchen Harzanteil e ‘in eine
enzinlosliche Form {Uberge-

" en’. Zur Kontrolle der Extraktion muss also der

Olgehalt in der Erde v o r dem Dimpfen bestimmt
werden. Herr Wilhelm schldgt vor, dazu den untersicn
Ab21ehhahn, (der praktioch gum Abzlchen von Waschben~-

’~

'.5-\




"fﬂﬁzin doch.nicht vcrw;ndet w1rd) als Kontrollhahn ans-ij”;mel
s -zubildcn, un dadurch dic zur: Analyse zu verwendende
t&rdeprobe abzu21ehen. ZEA wird gemeinscbaftlich mit ;;k.a -

ZZB dle erforderlichen Schritte unternehmen, um den
Zoll von dleser Notwendigkelt u; uberzeugen. Es wuléc
auch versucht den dlgehalt der Erde dadurch zu be-

- rechnen, dass man die cheils im thraktionsbenzin t
“enthaltene Olmenge mit der in der Trde ursprun011ch

vorhandenen analytlsch bestlmmten Olmengcn verglelcnt.

;FDiesc ‘Methode hitte den Vorteil, ‘dass man zur Kontrol-
le der thxaktlonsanlage nur die Dichte des Extraktions-

benzins bestlmmt, (die ja von der darin cnthaltenen'
Ulmenge abhanglg ‘ist, siehe Anlagg, Spaltc. 11) und mit
den Dichten von Benzinldsung: bckannten Olgehaltos 4

'gleicher Qualltat vergleicht. Diese elnfache Methode _

fithrt jedoch nicht zum Ziel, weil es nicht moglich ist,

’;elne Durchschnlttsprobe der olhaltlgen Filtererde so

zu nehmen, dass man den wirklichen durchschnittllchen
Olgehalt mit geniigender Genauigkeit bestxmmen kann.
Trotzdem diirfte sich diese Methode mit der Ze1t als
prakt;sches Hilfsmittel aufgrund lingerer Vrfahrun—
~en auowerten lassen.

/ |

Wirkung des Glttereinbaues. S

AP S A

" Yenn der Linbau des Gitters in den Extrakteur, beziig-

lich 0lgehalt der extrahierten Bleicherde, nicht den

_erhofften Erfolg bringen konnte, weil die Trde ja

auch ohne den Gittereinbau bereits im Olgehalt in
Ordnung war, so hatte der Finbau dieses Gitters,

- soweit man nach den kurzen Versuchen feststellen
xonnte - doch den Effekt, dass sich die Erde schnel-
jer und besser absetzi. Wmo. hat es ibernommen, diese

Erscheinung noch griindlich zu. prufen. Jeé nach dem™
Brgebnis hat sich die Firma Wwilhelm bereit erklart,

- in unsere ndch zu liefernden Txtrakteure, dann solche
- Gitter einzubauen, was ohne Schwierigkeiten nacbge-

holt werden. kdnnte. .

- - -6 -



"::A/“Glg!!glitat. T _ . ./ SR

W"‘?%Die Olqualitat die man A der Wxtraktlonsanlage er=-

” hélt, stimmt mit der Qualitat iiberein, die wir frither
~im Laboratorlum gefunden hatten. Die Ule sehen gut -
. aus und haben eine klare, rotstlchlge Farbe. Timo., hat
" bei der Aufarbeitung dieser Ole durdh normale Raffi-"
_nation festgestellt, “dass’ die Raffinate zwar nach der
'Raffinatlon in einwandfreier Farbe anfallen, be1 der
-FarboTest-Prufung mit Eisen in der “Tarme Jedoch stark j
abfallen. Dieses stimmt mit unseren erahrungen uber-
ein: Uir wissen Jedoch, dass die Ole stabil bleiben, .
wenn man sie vor der Farb-Test-Prufung mit Lauge sta-
“bilisiert. Wmo. bat es libernommen, soleche Versuche
"noch durchzufuhren, einen Bericht iiber unsere frii=

‘ heren Versuchsergebnisse leiten wir Wmo. zu diesem
Zwecke zu. | R o

Im iibrigen besteht auch in Wmo. kein Zweifel, dass
man die Txtraktole bei normalem Betrib den gesduer-~
ten Olen der Raffinerie zusetzen kann, ohne dass die
HRafflnate dadurch leiden, denn auf die Kapazitét dex
Raffinate berechnet, betragen die Extraktionsole ja
nur wenige Prozente. Bei normalem Betrieb kann man
daher die Extrakttle, wie wir frilher annahmen, mit
..dem Wert eines gesiuerten Ules einsetzen. |

Wie aus der Anlage, letztec Spalte hervorgeht, P&llt
die Hauptdlmenge bei den ersten beiden Waschungen an.
Die Olmenge im Extraktionsbenzin nach der dritten
Waséhung betrégt nur noch 165 kg. Da nun anzunehmen
__ist, dass die Ole bei tiefgreifender Waschung an

* Qualitdt abnehmen, ist zu iiberlegeny ob man nicht
die kleinen Mengen der dritten Waschung getrennt
hdlt, um die grossen Mengen der beiden vorhergehen-
den Waschungen ‘nicht zu verscblechtern. Wmo. uber—
nimmt es, dahingehende Versuche zu machen. ‘

- | T -



""jEs ist beabsichtigt, bis zur Fcrtigstellung der An-

lagen in Yhr. und Wgr., die Soda-Auskoch-Anlage mit her-“lir

~ anzuziehen, da dic Benzin—thraktion in ihrer Kapaz1tat 5
/ ”‘nicht ausreicht. Bei der Soda-Anlage bleibt welt mehr _{;_;_

) in der Erde, als bei zweimaliger Waschuhg mit Ben_ 5M“

; zin. Es ware déshalb zu uberlegen, b man sich in der

, 'BenzinﬂAnlage nicht damit begnugt die Trde nur zwei-
.mal zZu e xtrahieren, um dadurch die Kapazitat zu erho---

hen. Man erhalt dann bessere Oleds in der SodaeAnla-

ge, und der Dlgehalt der extrahierten Erde ist klei- -

 ner. Wir bitten ZC um Entscheldung, Die Zollklausel
splelt Jja. bei Inlandsolen kelne Rolle.

Vgrggng bel dex Fxtraktlon.

Bei unseren kurzen Versuchen haben wir' ‘auch versucht,
ein Bild iiber die Vorgéinge der Wxtraktlon Zu- gewinnen,
d.h., festzustellen, in welcher Reihenfolge gemiss
ihrer Polaritat die in der Erde enthaltenen Anteile
durch Extraktion extrahiert werden. 7ie die Anlage
zeigt, bleibt wahrend der Benzmextraktion das WaSser

in der Erde entahlten und es werden npr die nicht pola-_

ren Kohlenwasserstoffe extrghiert. Durch Txtraktion
‘mit Alkohol werden neben dem Wasser dann solche Harz-
anteile frei, ~die nur eine niedrige Sdurezahl haben,
also nicht sehr polar sind. Durch- eine Behandlung mit
. Benzin-Alkohol gehen dann erst die hochpolaren Harzan-
teile in Losung. Man kann also durch mahl der Extrak-
tionsmittel die verschiedenen Anteile getrennt gewin~
nen, eine Erkenntnis, die wir vielleicht bei der ge-
planten Regenerierung insofexn ausniitzen xonnen, um

| dadurch noch verwertbare Produkte zu gewinnen.

Sonstige technisch Schw1erigkeiten.

Als weitere technische Schwierigkeit’ warfvon“WmOWfdie@mw

nicht befriedigende Arbeitsweise der horizentalten

_ Austragsschnecke fir die filtrierte Filtererde bemén-

~ gelt, weil die Erde an den Vandungen des Schneckenge—

N | ' | o
’ -8-




£ T | L ST ‘ _ |
ghauses anhaftet und dadurch der Schneckendrehang gro- i

- ssen Wiederstand entgegensetzt. Herr Tilhelm hat sich
o bereit erklart, anstelle der ochnecke Schaufeln e1n-,;*4‘
" zubauen, und-er ist iiberzeugty’ dass damit die SChWie’ $f

g "(»

jrlgygipen ohne weiteres behoben werden. o

\ " -

» _Grundsatzlich ist dazu zu sagen, dass in "mo. SO gc-
”(arbeltet wird, dqss die Trde aus dem- Wx%xakteur in el~
nen Fulltrichter £411t, der mit der Austragschnecke "
verbunden ist. Ausserhalb dds Gebaudes- w1rd dann die
Trde mit einem Elevator hochgehoben und in einen Vor-

o ratsbunker geschafft, der so hoch 11cgt dass ein

: Bstwagen-Anhanger darunter geschoben werden kann, der
‘die Erde wcgbrxngt. Da die Txtrakteure in ‘Wmo. SO
hoch liegen, dass ein Anhinger darunter” fahren konnte, -
halt es Herr Rumpf in Zukunft vielleicht fiir richti-
ger, den ganzen Schneckentransport wegfallen zu las- -
sen und dic Erde direkt aus dem Extrakteur, gege- A
~ penenfalls mit einem Speziéalanhanger, Wngubr1ngen.
Dicse Anregung diirfte vielleicht auch fiir. d1e Neuan-
lagen in Grasbrook und Harburg zutreffen.

Gésamt-KonStruktion. : o
Konstruktiv macht die Anlage in jeder Beziehung einen
sehr guten Eindruck. Man kann sagen, dass alle Pro=-
bleme, wie Fiilllung des ¥ xtrakteurs, Flltereinrxchtun-
‘gen, Destillation usw. elnwandfre; gelost sind. Schwie-
| rigkeiten sind Anfangs nur dadurch entstanden, dass.
fiir Flanschen nicht das geelgnete Dichtungsmaterial
verwendet wurde. Es diirfte sich daher empfehlen, bel
Neuanlagen von vornhereln Jkubgerutduchtungen einzu~

4

setzen.

-»

Im @ibrigen tellt Ja mo . imISchreiben vom 18. Novem-
ver 1939 mit, dass h1nsxchtlich der Garantiebedingun-
gen Dampfverbrauch, Stromverbrauch, und. Bcnzlnver-
lust, im Rahmen dex angegebenen Grossen liegen.

- 9“'..\“




‘~f;Nach den letzten Ergebnissenw11egt»der Benzinver-ﬂ !7'
‘*Qg Brauch mlt 0 5%% noch uber der Garantlebedlngung

o

‘Nachdem nunmehr auch der Olgehalt dér extrahierten e
. Qurde in Ordnung ist kann gesagt werden, dass die
,_Anlage in Jeder Beziehung den Garant1ebedingungc
-cntspricht.

ZEA
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a0 Be1 der Regeneration unserer Bleicherden,haben wir zu  g%
unseren sémtlichen Versuchen ein ‘Gemisch von Benzin/

Alkohol 1:1 als Lﬁsungsmlttel benutzt. Da dieses Ge-;'; 
~ misch durch das in der Bleicherde enthaltene Wasser o
‘ JedOCh leicht zerfallt,- allerdings ohne - dabei an-
: 'aytraktlonsfahlgkeit zZu verlleren -y ferner Alkohol
 -mit Wasser ein aceotropisches Gemisch bildet, haben
wir die Verwendungsmﬁglichkelt von Aceton, das mit
Wasser kein aceotopisches Gemisch bildet, fiir d1e
‘ Regenera*ion gepriift. ﬂvﬁ :
Elne im Betrieb angefallene Ble cherde wurde mit Ben-
zin erschpfend extrahiert. Diese entdlte Blelcherde
wurde nun jeweils 5 mal mit der doppelten Menge von -
a) Aceton’
v) Aceton/Benzin 1 1 |
c) Alkohol/Benzin 1:1

extraniert und die bei den einzelnen thraktlonen er- ‘
B haltenen Harzmengen gewoger. . : .

| Harzmenge in Gew.% entolter Bleichierde.
nxtraktions Acoton Aceton/Benzln Alkohol/Benzin

a) B ) . c)
1 2,85 3,64 4,60 -
2 1,52 1,69 1,79
3 _ 0,62 0,55 0,69
4 0,28 0,25 . 10,35
5 0,17 0,12 0,17
Gesamt: 55 44% 6,25% 7,60%

: Vorstehende Tabelle zeigt eine klare Uberlegenheit der—
’ Almohol/anzin-Mlschung *ne 2-mallge Extraktion mit
Alkohol/Benzin hat bereits mehr Herz aus der entdlten
Blelcherde gelvst als eine 5-fache Exﬁraktion mit Ace-'
ton oder mit Aceton/Bengzin. Fir die Praxis, die vor al-
lem_eine schnelle Extraktion der Harzteilchen erfordert,

- kann ‘daber Aceton oder auch eine Mischung von Aceton/mmwww—

‘Benzin 1.1‘n1¢ht empfohlen werden.
T Topon
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Zugammenfassung.  ',_ . e e
0 1 Der Binfluss von Halogen (012,J2) auf bxtuminose Stof- J '7 
o fe sowie die T“:l.nw.’a.rkung ‘von’ 82 €l ~Dampfes. auf Halb-' |

 Asfalte (Penetration 300, 500 und eoo bei 2s°c) wurde
- untersucht._ 

- Grundlagens

' a) Das Halogen wird von Bltumen nur in gerlngem Masse
gebunden, dabei ist noch unentschieden, ob der geringe ‘

‘Halogengehalt des Endproduktes auf eine Substitutxons-
oder Addltlonsreaktlon zuruckzufﬁhren ists’ In dexr -

' Hauptsache wirkt das Halogen dehydrlerend, da mehr
~als 90 % der angewendeten Menge alsvHalogen—Wasser-

stoffe w1eder abveschleden werden. Die Folge der De-
hydrierung 1st eine Kondensatlonsreaktlon, analog der
Synthese von Friedel—Crafts, deren Effekt als pro-
geptuale Erhohung des Asfalten-Gehalts in Erschelnung

‘tritt.

bv) Die chemlsche Versanderung der einzelnen Komponen- :

. ten hat-eine’ ‘Umbildung der urspriinglichen Mizelle zur

Folge. Die aus 01 und Harz neu entstandenen. Asfaltene
verelnigen sich mit den- blsher vorhandenen zu einer.
neuen Mizelle, die -dem’ Endprodukt durch ihre spezifl-
schen Elgentumllchkelten plastlsche, ‘sogar elastische
Elgenschaften verleiht.

o

¢) Die Physikalischen Eigenschaften des Umwandlungs-

“**pfodukt@g werden von folgenden Faktoren bestimmt?

1. Teichheitsgrad des Ausgangsmaterials (Olgehalt)
1I. Reaktionstemperatux und Reaktionsdauer
IiIIArt und-Konstitution des. angewendeten Halogens *

2, Ls ergaben 31ch folgende chumische und physikalische ”

[

'1V,Chemismas der Basis des betr. Ausgangsmaterxals

o -
s

{




1) Der Vinfluss geringer Mengen von Chlor auf dev, °
;{Blasvorgang von Bltumen wurde untersu'ht Es wurde
gefunden' TR R

a) ganz g. zinge Mengen von Chlor beschleu- e
‘nigen den’ Blasvorgang. Die Grundlagen 2u
diesen Vbrgangen sind dieselben, wie sie
M.1n dem Bericht uber die Einwirkung von
Halogen auf ‘Bitumen, nledergelegt 51nd.

t) man kann auch S0 arbelten, dass man das’
~ Bitumen zunichst wvorchloriert und dann
~~ durch Blasen mit Luft weiterbearbeltet. 3

 ¢) der Zusatz ganZ‘géiinger Mengeh Cp1or~he-’_
 schleunigt deniBlasvorgang ausserordent-
lich, 'so dass ‘man mit gerlngeren Mengen
: Luft und gunstigeren Blaszeiten auskommt.

d)‘die durch den Chlorzusatz 1m‘Bltumen ent-
" haltenen chlorhaltigen Bitumenanteile
'sind ausserordentlich reaktionsfahig und.
'reagieren insbesondere beim Erwirmen wei-
ter. Infolgedessen sind die unter Chlor- |
. zusatz hergestellten Bituminas nicht homo-
| gen. |

‘DieﬁVerSuche'Spllen'foitgesétZtwerdenf

. | .o i
AR '
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VAls wesentllchster Unterschied zwischen den Bltumen

' "~anaus Southern Fuel und den deutschen Bitumen gleicher

Harteklassen ist immer der sch echtere Brechpunkt der

'deutschen Bifumen und 1hre grossere Temperaturempflnd—'

lichkeit hervorgehoben worden.

Fiir otrassenbauzwecke kamen zunachst folgende grund-
~ s#tzliche Fragen zur Bearbeltung.

'l) Von welchen Temperaturen an ist deutsches Bitumen
empfindllcher als Venezuela-B1tumen° .

2) Bei welcher Erhltzun sdauer ist deutsches Bitumen

empflndllcher als Venezuela-Bltumen°
Zusammenfassend konnen die elngangs gestellten Fragen
‘fitr die untersuchten Sorten Salzbergen B 300 und B 200
.sowie fiir Reitbrook B 200 dahingehend beantwortet wer=-
den, dass, bei den im Helssmlschverfahren ublichen Tem-
peraturen pis 220°C die genannten Bitumensorten nicht
empfindlicher sind als die ko;respondlerenden Hirte-
klassen aus Southern Fuel ‘und ebenso 'die Exhitzungs-
dauer kelnen wesentlichen Unterschled ergibt.,Dagegen
ist die gesamte Qualitét durch den Ausgangszustand der
einzelnen Harteklassen bestimmt, der an und fiir sich

bei deutschen Sorten unter Bezugnahme auf die"Temperg- |

turempfindlichkeitsspanne Brechpkt. /Tropfpkt. ungiin-
stlger liegt als bei den entsprechenden Vénezue1a~
.Produktcn.
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des Pigmentes nur dann erzielt werden~kann, wenn man

: nicht das Pigment in den Bitumenlack einruhrt, sondern

den umgekehrten weg geht. Zuglelch 1st es notwendig,

das’ Pigment und -den. Farbstoff wvorher 1nnig miteinavdur "

Zu. mischen, um auch hler 1rgendwelche Klumpenbildung

Zu. vcrmelden. -

In. das Gemlsch Pigment/Farbe wird die Bitumenlosung
elngcruhrt ‘Das Einrithren geschieht zweckmassig SO,

" dass die Bltumbnlosung (Kristallsl 30 : Bitumen wie .
30 : 70) unter sténdigem Rilhren langsam zufliesst. s |
'entstcht zuerst bei elfllgem Kneton eine telgahnlichc

Massc, bei weiterer Zugabe eine Paste,,die nach Moz~

‘ lichkeit homogen durchgearbeltet sein miissen, bevor

dic Hauptmenge der Bitumenlosung zugegeben wird. Nur
auf diese Art ist es moglich die aufhcllende Wirkung
des P;gmentes tatséchlich in & rscheinung treten zu las-
sen. Der auf diese Veise hergestellte Lack ist noch /
nicht streichfertig. Er muss zwecks vollstandiger Ho-

" mogenisierung entweder mittels eines ”alzenstuhles ode:
, mit einem sehr guten Mlscher verarbeltet werden. Die

miqcher, der gezeigt hat dass bei sehr kurzer Lauf- ;‘
dauer ein hdherer Aufhellungsgrad erzielt wird als beis
grundlichen Durcharbeiten auf dem Drelwalzenstuhl Der

- 1nsbesondere bei Pergut-Zusatz noch l Stunde auf 1OC

”f‘bis 110°C zu erwdrmen. -

1

Wenn Pergut zugesetzt wird,. dann 1st allerdings das

: \
euLﬁsungsmittel etwas zu varileren, da Pergut von Paraf-

f

~ so homogenisierte Lack ist dann. zwecks Stabillsierung —

 ,1) derstul a 3 -“.x f":f' fv“ o | l‘J _fﬁ
Es hat sich gezeigt dass der maximale Aufhellungsgrad,
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#flnkOhlenVasserstoffen alléxn nicht’ gelost w1rd.:$;ﬁhf?yf
A(Dlehe Pergut-Bzoschure) Die vorgesehene MengeﬂPer-"j‘*~
gut w1rd 1n—Xylol oder Lackbenzo;-eben gelost und E
etwas Amylazetat zugegeben. D1e Pergutlosung ist zwcck-

missig vor Zusatz der Bltumenlosung in das Gemisch
‘Plgment - Farbstoff einzuruhren. Sollte ‘bei der. nach~-“*
folgenden Bltumenzugabe Ausfl*‘Rﬁng von Pergut elntre—"l
ten, so fiigt man ein Gemlsch aus e

9¢ T. Xylol oder Lackbenzol
~und 10 T. Amylazetat ’

' zu, bis s1ch dle Ausflockung w1eder 16st.

' Da der Lackfilm aus Polymerolbltumen allein sehr rauch
" durch Llnmllkung der Luft und des Lichtes. versprodct
‘und springt, ist der Pergut -Zusatz vorderhand noch un-
erlésslich.:ln Wasser dagegen ist Polymerolbitumen
sehr. bestandlg. Zurzeit sind Versuche im Gange, das
Pergut durch geringe Zusadtze von Welchmachern zu er-
setzen. /

- 2) Zusammensetzung der Lackmuster.

- Nummer: . .16 62 61 _14

G.T. Polymerolbitumen Tmo. 50 50 140 40
»  Pergut N; 10 10 20 207
" Rubiox 127T: 40 40 40 40,
"  Heliogenblau: 5 - 5 -
" Pernamentrot: S -5 = 5

Vo

Die Muster 31nd ohne Grundierung auf Elsenblech ge-
strichen und 2 Monate der Bew1tterungsprobe ausge-

|

_ ' setzt worden. L e

|



|  gende Eigenschaften erm;ttelten' ;

Betrlfft Hellfarbi es. Bltumen.  j vv;5,+f%e,~

/’%.-Fine nepe Moglxchkeit fur die Beschaffung von- hell-”éw'ﬁf/
' ~farbigem Bitumen sehen wir in den von der V.0, Co uber- _

'_nommenen 2000 Tonnen Phenolextrakt. ZEA~Thr. iibergab .
-i.uns eine Probe eines aus diesem Extrakt mit- einer Aus-,_"[

~ beute von 50 % hergestellten Bitumens, an. dem wir fol-.

: o Muster Nr. 8 40:
; spez;GeW-/zs : o, 026 ‘

. Erwpkt.R. w.K.: T 54,5° o
® . K.S.er T 420
‘Tropfpkt.n.Ubb.: 66°
Brechpkt.n.Fraass:  -1°
- Pemn.fo®: . 2 -
n 5% e 10
. ',‘w_ n /250-: v Log |
v /40%: 6
" /50% / §.250
Dukt./0%: AR 0 om
n 5% "w_ﬁb.IOOcd |
Viskositét in cst. bei 125 60
v 1500 20
» 175% . 100 :
o n 200% 50 -
' Flammpkt.c.T.:  ° . 362% L
Loal.in 032. S 59,68
" » cc14 ) ' 99,64
* " Benzin 66/80: . 95,1%
Paraffin n.A’dam: | 1,7 (Jp 52 )
‘Schwefels o 1,2% |
‘Asche: T 0,32% Q‘\ —
Verd.verlust DIL. o '0,04% |
danach: | . E
Erwpkt.R.uX.: 57°
" K.S.: ( « 45 - \

Breghpunkt . -1




NV ‘Pen,/25 ‘”4  3 mm&;f} ‘ €722;f€;;’ {¥‘ o -‘f,j;f
'“ *Dukt /25 f;.”~' j"?ijaV?ﬁberfloo{cm‘jf:;€7f~f"

v;”;?Veranderungen dabei.if!;  ﬁ‘f@j¢»}5 4;;,;eg~;g’
~ Anstieg Rou.Ket® o 2,5° o i
oo K Set .“a\ > I | 50 SRR ':\;w,<>
®  Brechpkt.: O el
Ruckgang d.Pen./25% - 24%
" d.Dukt.: 0
Dlazoreaktion. | - negatlv

‘Das- Bitumen entspricht dem Erwelchungspunkt nach ei-
nem Bitumen 45, hat aber eine um 1/3 ‘niedrigere Pene-
tration.. Gegen seine iibrigen Eigenschaften-ist nichts

”I'einzuwenden. Seine Farbbarkeit ist seht gut, es llb- R

_fert, im Verhaltnls 1: 1 mit Eisenoxydrot gemlscht,
_eine Farbe, die nur um eine Schatticrung dunkler ist i
‘als die -Farbe des fritheren VOC-thraktes, den wir ;
als hcllfarbloes Bitumen weich verkauften. Hier hit-

ten wir also in guter Farbung die fehlende Qualltat,"

hellfarbiges Bitumen hart, die wir als Ersatz filr
unsere seit Jahren ausgegangene elngfuhrte harte .Sor-
 te anbieten konnten. o S

~ Theoretisch besteht die Mogllchkeit, aus dem VOC— B
Extrakt auch ein hellfarbiges Bitumen weich und wahr-
scheinlich auch ein hellfarblges Bltumen extra hart
zZu machen, das 1n ‘dexr Farbbarkeit dem Ruckstand aus
deutschem Lubex weit iiberlegen sein musste. Gegcn .
~die Herstellung eines harten\Dest111at10nsruckstandes
werden von Seiten der ZOD wahrscheinlich keine Be-
denken bestehen; wegen der Herstellung des weichen
Riickstandes miisste auf den Wiinsche dieser Abteilung

~WfRuck51cht .genommen-werden. Fiir das ZA-Geschaft wer-

den die harte und extra harte Sorte wohl interessan-
ter sein als die weiche. Fiix die mittelharte Sorte
| sind wir preislich wohl nicht gebunden. '

‘ \ : i

\




_sungsmittels Zu entfernen.

‘ 31 Bestimmung des 6lgehaltes., S ""-ﬁ'*“~A: 
lg oder weniger- eines voltolhaltigen oder voltolfrei—*”
- en Ulschlammes wird in etwa 40 - 50 com Petrolather te.
-normaler Zlmmertemperatur gelost und durch einen vor-
';her bei. 105° getrockneten und mit Astestschlamm uber~~'
schichteten kaflltertlegel giltriert. Der Ruckstand
- 'W1rd bei 165 getrocknet und gewogen.

‘_Q_Herqtellung des Trockenschlammes.

Eine beliebige Menge eines voltolfreien Olschlammes

i W1rd in so viel Petrolather gelost dass eine hemoge= -
B ne’ Suspension entstehen kann. In einer Zentrlfuge setz.

sich der Trockenschlamm am Boden des Zentrlfugenplasee

" ab. D1e iiberstehende klare, aber durch das 01 etwaa‘ﬂ‘

H_gelb gefarbte Petroldtherlésung wird abgegossen und
'-durch neues Losungsmittel ersetzt. Der am Boden des
: uefasses beflndllche Schlamm wird aufgeruhrt und wie-

der ausgeschleudert 3 bis 4-malige ?rneuerung der- Pe-

troldtherlosung geniigt, um einen vollkommen ¢lfrei-

en Schlamm zu erhalten, der einige Zeit im Trocken-
schrank bei 100° gelassen wird, um die Reste des Li-

Bei voltolhaltigen Olschlimmen w1rd das uberstehende
Losungsmittel nicht klar, weil Teile des Kohlenstof-
fes in ouspen51on gehalten werden. Aber alle Metalle
und der grosste Teil des Xohlenstoffes setzen sich am

~ Boden des Gefésses ab und werden, wie oben angefiihrt,

weiter behandelt. Der auszuzentrifugierende Olschlamm ~

" wird vorher gewogen.. Da sich die Metalle quantltatlv"‘

absetzen, erhilt mén, wenn der Q}gehalt bekannt ist,
den Metallgehalt des Trockenschlammes. ‘




\\'Stunde gexocht und darauf durch normales quantitatlvesg j
,F1ltrierpapier flltriert Die Sélpetersaure wird ab-v‘,““

‘- gedampft und der Ruckstand mit SalzsHure aufgenommen. A

ie Metalle werden nacb dcn ublichen Methoden bestlmmt.

Aggrechn uing, des Metallgehalte _im Trockenschlamm._
a = eingewogene dlschlammenge in g :

b = Prozent Trockenschlamm im Olschlamm (loo-dlgphalt)
- gefundenur Metalloxydguhalt in g ,'_ I

% Métall =9_§_LQ%99 . Faktor'






