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Botre.y Enteschuns von pavetffine 0 0 1 1 8 9

Ende £eptw§er 1939 wurde zum ersten ¥al in grisseresm Ume
fange dunkle Firbung des Cfenparaffine heo‘baoh tet, diec von
etarker Srulsionebilduny bezlei¥ot war, codsse dic Lestillatic
dieroe Cfenpnraffine Sorwiedrigkoiten bereitete. 1a von frihee
rec Unterszuchungen her bekdnnt war, dass die Nmulgierbarkeit ,
dor Paraifine durch Aechebestandieile mohr stark erhht w rd,
wvarden simtliche Uniersuchunger dahingchend abgosiellt, eine

| Entascsung des Ufanparaf "hm durchaufﬁhren

1. Vorversuch mit Cfenparaffin ens Tank P 1 vom 4. 7¢ 10, 39
Ausgsehon dep rroduiitecs grln - blav.

tee stoark wesverhaltige Xaterial liems eioh nickht filtrto-
ren. da die Zsulsion eine echleicige Yarcse bildete und nicht
durock dap raplerfilter durchlief. Pie Filtrztion war erst mﬁg—
lich nech Zusatz von lo & Toneil, wobel asuzser dem iasser auch
der Aschegehalt verringerk wurde, rodase ein rein velscses Pile
~trat-erhalten wnrdes Nere Tonsilbebandlung war llerdings wmr
rBglich, sclange der Vaszergehalt unter 5 - 10 ¥ blieb. Pei
hfherer inecergebalt rlumpt dse Toneil durch yemcersufnehmo. fm
slieste dann entweder lungere Zeit erhitzen zur Verdmapfung des
- vassar® oder eine grisserc Fenge Tonnil zusetzen. \ ! :

Bei dep wit&’x*en—'"ﬁeb’rbe_itung‘mﬂe cum ersten sl bLeobach=
tet, dnpe des durch lingeres Urhieigen ouf oa. 150 wasgertrel
erhaltens Ofenparaffin gwar gt durch Paplerfilter lief, dass !
sber der Aschogehalt nicht verindert vorden war.
Er botrags ' 0,84 % vor Filtration

. 0,31 % neckh Filtratione

Pleeq Beobachtung zusemrén mit der sterken Yorfirbung
dep Faraffino liess cchon vermuten, dasr es rich bei den Asche=
bestandteiler nicht um den in Ublicher Yeise musgeschlimnten
EKontakt handelte, condern dase Rolloldal gelilstes Xobalt vore
dag oder Kobaltealze nbherer Petisliuren, dic paraffial&auoh
Bmd.

Baok lingerexz Stehen pchied eich dms saceer zuz Tell ab,
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sodasa auz den oboren ’J:oilen dec ;Iunks rl praktlech wr-a!rer-
freiee Irodukt erhslten wordon konrite. Zur nntfernung der
Asche wnrden fclgende Vereuche unternomrens

\l.v Zagatg von ualoium-.,hloric}loeunb ) - negativ
2e Zugats vonr 2 ¢ Tonsil . ~

3e Zusetz von 2 ?' L,v.lcinn-Oxyd "

4. Cuestz von 2 % Fieeelgur o
5. Zucatz von 2 % foetem CnlciumeCblorid =

6. hinleiten von gasfirmigem Amhoniak . »

7. Ednwirkung von Gleichstrom, 220 Ve ( da durch
taraf{in kein Stroméurchgung-errcichi werden
konnte, ‘turde Caloium=2hlor oridisSsung baws vere
dlinnte Schwefeleture zugesotzt. ).

Xineo cehr oder weriger starke Verrinseruns der Aeche wurde mt,
mit folgenden Reagenzien erz‘pichtz )

8. 2 ¢ femtes Zink=Chlorid : gerin::er L‘rfolg
9. 2 % fectes Aluminiun=Chloria ‘\ etvas etirkerc Aufhelluny
1o. 3 % konzentrierte Besigciure ' mter Erfolg. '
11. 5 % 15 5ige Schuwefelsinre ' g,erfu ser rfclg

Vie Versueche muscien dann aue .w;cri:..l’mm,;el z_-ba,ebroo‘len
verden, v'x.r\den weiterge/tbrt mit elnem snderen Henparaffin,
dae beir blau.. einee Lruckofens in der Anfahrpericde abgezogen
wande .

2+ Versuchc mit Ofen
; : oL '
Das ‘rodp.?t van Block 31 vorm 18. lo.‘ ’3 var echwar:, 5e1‘arbt.
"EE enthiclt 1,21 ¢ Asche. Cver®alb 150° war dae -aterial filtnezw-
fﬁhip, das ¥lltrat enthielt abver noch 1,?3 - 1,29 ¥ Asche. iurch
‘reine-Flltretion wexr ese also auch hier u:un%ig.l:lch den Asct .cnsem.lt
a6 verrh;gern |
| Yon Hlock 20 wurde vom 18. - 22. 11. e.'me Dnrchtc‘znittsprobe
' gozogen, die vor der Filtrat ion 5,45 % und nach der Filtration
5043 Aoche enthlelt. I'ie Zusarrensetzurg der Ascke woars

s1 0, : : - Be6 % .
Fey05 + Th 02 5,6 %
.. Co0 : " BBgH B

88,5 Tc:ue zobaltoOxyﬁ entuprechon 63,3 Teilen I».obalt-@'emlg
dic aus der Ofen ausgeschlimmten Teile enthielten demrach etwa
85 {- Kobalte

A 0 Durchschi, e



=3
Sulslorpin Mttt | -
. Mwn-.%ﬂan» . 001191 m ]
 vettor Mde an Block 20 und such an Block 30 untersucht, -
vd.e rnich der Acchege!mlt ixr Inufe der Anfahnrferiode ‘Hndert,

fe) Block 20, in Yetriedb gonommen ar 1l. 11. 39
Beobachtung der Ufen 203 n. 208.

o Datum. lfzusaehe'n '~ Archegehalt Lasedt
1. Probo 15.11. gchvars 2,5 % 27,3 %
2. °* 17.11. n 393 5 '
3. " 18.=21.11. " 5945 % 0,3 %
4. " 21.1. L 57 % ‘

5. % 23.11. 0 4,95 %

6 " 25.11. " 4,28 5

T7e " 27.11e " 4,08 5

8. ®  29.11. " 2465 % 9,9 &
9, " 1.12. " 0,68 15,7 %
lo. " 4,17, v 0,61 % 13,5 %

Brobachtung abgebrdchm\z. .

b.) Block 30, in Betrieb genommen am 3. 12. 39.
Beobachtung von Ofen 3o4.

~ Asche . .
‘ _wnfiltriert/Filtr. _ taseer
l. Yrobe 7. 12. 39 . 2,92 " 1,65
2. " g 42 1,24 1,23
e Be M AL A2 0,27 . .. 0425 . ...
4e v AQ, 12. 0,42 0,37 P2
5. W Z? 4L _ . 0,042 0,012 ' ‘

o.) ,,ntaachung dee ,z"z.ra.f“n‘e von z,loes 31 und von fen 204.

In eitervertclg der Y orverruche v'uroe.n zun,achs nor~h e‘nige'
anderc Entaschungenizlichkeiten rcprzft durch Zueatiz von Borax
und die Tehandlung mit Uverhitsctes Vascerdampf in ‘kelnex Falle -
_konnte aber eine Aucflockung des femerteilten Iobalts erreicht
werden. : : :

. Im Gegensatz za den '»'orvamuc!wcn blied auch Eecigoiure ohens
Tinviriung, w’é.hrond Toneil und Alugdniur=Chlorid folgende Verte

ergnbent
) Zusets Hestasche
2 % Toneil 85 <
log v S 4o %
' 4 ¢ Auminiuc~Chlorid ) g0 %.
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S e2fictes irse- Hodber
2 % Tonsil ¢ 2 £ Aluminius=Chlorid 60 %o

Die bisherigen Tersuche hatten gezaigt, dase durch Blsktro=
lyteousats, dor sur Ausfillong kolloidal geliater Sudstanzen hiufig
oit guten %rfolz angevandt wird, im vorliegenden Folle keine Wire
xung erzielt werden konnte, dagegen versprechen Sauren, die das
Zobelt in schwdltslichen Verbindungen Gberfiwhrten, besseren Ere
folge ' {

Die weiteren Vercuche wurder daher nur ncech mit Shuren
durchgefiinrt, und zwar =it anorganischen und organischen Siuren
und filhrten gu Aschenwerten, die bed 0,006 % lagen. Von den ane
orgaciechen SHuren bewihrte sich am besten die Schwefelsiure in
Form 75 “igor SHure. Yon den orgsniccben Siurem konnten Oxalsiave
und seinaiure angewandt werden, die in fester Form zugesetst
warden. Die Behandlung mit Salpetersiure und Salgsiure ist zwar
prinzipiell miglich, doch sind bteide infolge ihres nicdrigen Sie-
depanktes und des hohen Sokmelzpunktes der Paraffine schver ane
vondbar. ‘

In ieihenversucken wurde Gann ormittelt, bui welchen ‘Bedine
oangen 75 %ige Schwefelcinure die intasciung bewirkt. Untor Vere

-wendung von-100-g Substans war -bei 1,2 % Asche eine Tomperstur
von 150°, eine Einwirkungedsuer von 4 Stunden und 7 = 10 % Zohwew.

- fulsinre erforderlich, umn 0,006 % Agchs sdt Zestim:theit su- ofe - -
reichon, Pa dle H.Z. 408 Parsifing durch die Schzefelriurebes
handlung welter suniomt, wurden weitere Versuche gemaohi, um dac
Filtrat sa neutrzlisieren, Von den vervendoten interislien = -
sAcmoniok, Calcium-Cxyd, Calcium - Carbonat, oda =~ bewidbrte
sich en besten Celcium-~Carbonat bei Verwemdung eines Zusatzes

von B % Toneil. .

in oinem Ansats von je 1 kg Produit wurde 6ann noch mit
75 diger Schrefelsiure, Uxalsiure und Veinsture gepriift, ob ei
der Behandlung merkliche Ixsterialverluste qx:traten. In Tadbellen=

“f’"o“i"ia“ sheanuengefastt hette der Viraucy folgeiider Brretnisi

75 siige ,
\ e . ohwffelsiure Ysinsiure Cxanlesare
gﬁm«:ﬁ:thgz | 5,45 & 5,45 % - Se85 % - -
rineate ‘ looo g loco g \ lcco g
shnrezusatz 8,4 & 11 8- 9,2 %
- - Tesperatur 120° - 130°
Versuchsdeuer ) 2 Stundeon -

A/5 25000 8 89 Durchsdhrift
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 rarve m'nnp- R T w
- filtorton katerials L em ,"_Wﬂw’rﬂm wroun. - hellgreu
W:mom?ﬂ- 800 ca® in 40 Min, ﬁb.k}.’apamﬂtlr von 64 on
‘Aechugeholt dn Peralffn 6,008 si' .. 05006 L3 " o.ooz ﬂ
HeZo S 202 0 3,8 . 445
V.Z. 6'6 = . 7'4 A ’10.2 '
SRR e M- e
Paraffinausbeuto >99,5 % 399,5 % $99,5.% -
mterrueksiond naeh : IR .
."xtrﬂ.ktion._ _ . ‘ Co
. Farbe grem | rot. | grou-volse
Beecnaffonhest : Folver Pulver Fulver
wasaerlasl.b.nteile 94,5 % 2040 5. -\spuran
: s&urel!fol.mteile 2,4 T7,8 93,97
Glﬂhvarlust im slin= 3 " —
reunlsl. Anteil 1,95 - 3087
-Cltbrtickstand ' ¢ 2,3 e 2,95

: Inauen dresl Fdllenistdio;mtaachunpeehrgutm:dder —_—
Iamrﬁ.nverluat za vetnuchlmsigen bei cinem Eﬂurevez'bmch " der
Lur s::hweteleénre unter Berﬁnkeichtimnu; des ﬁschegehalm v-eaentm

niodrl.f;er negt, ale nach aen Vereuchon m:lt Ioo e, zn onmrtrm mr. .

SQhwatelsiinre ha.t gegeunber aen oz-g. sauren ver- ’

' 1. medmm E.zo nnd V.‘

Le. m::hatand waaaarlﬁench

’3. “Anfarteitung - ﬂeq Riicketandee nur auf Zobalt ex'forderlieh. vahrend‘
bei den org. .‘Jdnren deren a‘:.odergewimmng dnrohaefm:rt uerden
Dagnm 1et fﬂr Scm‘fclsuure die Behdlterfmge noch ra klﬂm,»

dze bei Vemndu.ng foster. Oxalehm-e und ﬁeinmme keim Rolle epteltu

-- -Bel-einem- V'e:l.terverfol zen dexr Ax-beitcn mﬂeste ein Versuch in

~etwas griéseeron Mosstab durchsefthrt, we;_ﬂen..miolgand&mch.affen-l
..etehendenFragen. zu klirens -

e

1. maat sich der Versueh 96 durchfuhren. 'dasa d:le Vemndmxg m V
Bieenbahﬁltem nsg:uch 1et. e ot e g N .
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22 Entaschung von_rohem Bartiache,

Las aus deig Hontakt hersuecgelBdete robalt reichort siah nach.
Abdostillation der leichter siedenden Anteile im Valmum-ilestillat
der Paraffinfabrik an. Nan kann die Entascrung zur viedergewine
mung ¢es Kodbalte alsoe sfich mit dieeon Produkt durchftihren und
Qann kentinnlorlich durcharbolien, wihrend mon bei Cfenparsffin
mit sebr stark wochselnden engen und Aechegehalten rechnen s
(vel. 2a,b.)e Der ischegohalt des VakommeDeptillates echwankt
van- etra 0,05 biz 0,2 %, enthilt allerdinge wesentlick: mehr Eleer,
als Cfenparaffin, rodass der KobplteOxydeCehalt nur noch 44 %
tetriigts. Die Versuche ergaben, dase die Entaechung oretens wesend
lich sobwieriger iet ale bei dem Ofenparaffin und dass oie zZroie |
tens nicht zu einem rein veissen Jaterial fiihrt, da dag Faraffin
durch die verschliedenen Destillationen eine leichte Erhdhung des’
Ulefingehaltes uné wahrscheinliceh such sndere kxonsiitutionelle
Vordndervngen ergaliren hat. Infolgedoseen 12t zur Trzieluns eines
rein weissen Materiale ein Zusatz von 5 = 1o % Tonsil nicht zm
umgehend. Da aueserdem 75 #ige Schwefeleiure infolie Schwarsfire.
bang des Produktes tiberhaupt nicht =u verwenden ist, erscheint
“die wiedergewinnung des Kobalts sus den Hortwachobestandteilen
dee Synthese sueserordentlich cohwierig. im bemten ~bewihrt-haben.
‘sick nock, da .Schwefelezure sucscheidet, wieder Oxal — und Yeine
eiure, wit dencn Aschengehalte voy 0,010 bis 0,003 & erhnlten
werden konnten. Die Intfsrbung dec Hatericls ruse allexrdings
auch in dieses Falle in einer 2. Behandlungestufe mit Toneil
und Zohle vorgenomren werdeme —_ :

von sonctigen Szuren einé noch anwendbar: Sslzeiure und
Arclieensiure, die jedoch beicde infolge dhres niedripen Siedee |
punktes gegenliber velnsiure und OGxaleliure schwieriger zu hande
bhaben eind. '

_ucammenfasgung, . : . ,

Die vorbeschristenen Versiche vurden unternomsons

. zur Beseitirung dea Emuleiogsbildung bei ¥ontaktparaffin

- Re .zar Wiedergevinnung des smsg der Xentakt herausgelisten Eobalts
' Sile ergaben, dase mbdn in bLeiden Fillen am esten das in .
der Anfehrperiode. der (fen 2. Stufe sohwarz auelaufende Xontakte
paraffin ontascht. Die Intaschung kann mit mittelkonzentrierter
Schwefelesure, QxsleSure und Yeinsliuroe durchgofihrt werden, Wo=
bei noech durch weitere Versuche fentgestellt werden muee, ob bei

o 7 -

v
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Ver«ancung -der nue. verashiedenen Griinden vorzusicnenden Echviom
-foletinre in normsalen I‘iaenbeh&‘ltam gearbvoltet werden kann., Der
Aschegehalt lieset sich bis ouf etwva 0,005 % erniedripgen. Nach
den Untersuchungen tber dle Zurarmensetirunzg der ‘Aeche wird dabei
fart ifmsschliepelich ¥obalt snegefsillt, dag bei V*‘r'*enung von
felwefelelinre als wasserlsslichese j{omt—»Snlfat vorliegi.

Judr.-H. Prof,. Dr. mt‘.ln
g. Mr. Ir. Hapgemsnn ;
Ha Drehachmidt
He IMOGR

.‘"‘Na e
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Batre: Aoohenﬁtorsuchuggiin verschiedanshn Rilckatindens

Yom 12.'I. = 13« Il. 1940 wurden tiglich Aschebe~ _
stimmungen voam Alckstamd der Frakilonlerung, Rilckstand
der Toping=-Ainlage und Rickstand der Vakuumdestillation
der reraffinanlsge ausgefikrt. Im lijttel ergzben sich fir
der. Aschegehalt folgende *erte:

Ricketand Fpaktionierung: 0, 057 %
" Top-Anlage: G I73
. Vakuundestiliation

der raratfinarla&ex 591295 %o

Vom Rilokstand der Parafrinfabrik wurde, da er als eingiger)
die Anlage verlidt, eine Untersuchung durchgefihrt, dle
folgendes ~rgebnis hatte: ’

__:;:_1_02': ‘ 22,0 £ |~

Fe,y041 23,3 %

xovaltoxyds 1479 #

"Bei @inér Produktion von cas 5500 jato rohem Hartwachs -
“erzibt piech &us den obigen -rlicher Abgarg von
ca. 2 t Xobelt. '

Ddr. H. Prof.Dlr. Fartin
e Dir.Dr. Hogemsnn
d, Dire. ilberts
EJ Neweling
Betriouakonti_lla
Ye Drehschmnidt
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