


) -'.mmmc» |
" DoseDreDornow
Dr.Sohiinenann -

Mmg BoMnnm
mﬂlo .as .

Lstsenembertabt.

. nu s Mu'boim voruagenae Sehmierul way von pehr
dunkler Farbe und durch eehr feino Ulkohle stark vorunreinigts
o . ke enthlilt nach Angabe des Ok sls Princh¥ls : | P

15 Gew,. - Fettil (75 Gowe? Klamﬂl + 35 Gew.% Rﬂb!ﬂ.)
3 ° % gingedicktes RUDYL o
.t R Eumlylyhonphut ¢ 116 (Iﬂ-ﬁ‘arhen)
. %¢% - Paraflow R
~ Rest h&mmll’loRth (s’ Bgo0s Stockmmkt -zs....so )

B i ;‘:s;m. ‘Aufgabonntenung lautetes

1) Autarbeltung von ftorpadoechmioﬂl P 295 111 EN, mlohu in
stark vorunroinigm Form als ALt8Y autgefangen wua. e

2) Angabe. eines ‘Vorfahrens nao&don dae im A48 cnthalhm oy
fotte U1 und das Mineraln flir aich oder als Gemisoh mwuok-

G

gewonnen werden ¥ann, wobei in dhnen Kresylverbindungen mur 1
noch apurenveise enthslten sein &rfen. muylvorbmduncen %
sind in Form von Trikvesylphosphat iu forpedoschaiertl vor- :
henden, Die RUokgewinnung des fetten Ules als Pettsliure berw.

nwmmomuxgm-ch fot maammon. Das Trikresylphosw
phat ist nugh Musnchko,tt cbontau- suxuokmm:lnnon. aber
aioht unbndinst ortordoruoh. ,
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.in dum mn suoh :M mm suRin

gung der Tevtaliuren fuhren wirde. Auder

.atoffo dea Altbles erubglichten, Wenn man dima m:mmag gleaeh-;
- meittgmit einer Reinipung dee (31&:3 vorbinden }mrm. 80 iat es

*der mglich, dze 9 | wieamr ami é&ic h.;gememft@n einea ¥risoh=

: Der Zusats von Mmﬂmmon eracheint weger des Einbringens
| einee weiteren Frerdstoffes abwegige Auch fliesiges Fhenol und

furole Bei verhiltnissifig geringex Leungeverntgen entfornte

- eiuen Restgehalt von 0,27 Gewe? im Rnftimt. Jedooh mthhlt dnr

' hicrt bis die mmga in Portomwr nar nnoh oa. ein nr:lml m

des Trikresyighosphiate su rechnen 1at, vas

, j mu m‘ aa;mm

der Yotte in einen weitoyen Mbommma mnm:x werdens
 Es wurde deher nach geeigieten Mwnwitwln goouokity wele

che bei- geniigender Seleéktivitit eins Trennung in die Inhaltes. .
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entsprochend der Aufgabenstellung unter Ziffor 1 ‘unter Tosthne

8les einzustellen,

Eg wurden uun!.%ehms l»mudvemuck.e mit vomchiedenen gur Vor-
ahenden | ;tsawmmitmln goupehi, dle sich uber meistons -
\mapeaiﬁuch exwissen und in vielen FHllen bei Rounmteme
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' per&tur mit dex U1 v8llig mischbar warene Da M wit frikre=

aylphoaphat unbegrensnt mischbur ist, wurde dieses ole Bxtrake ;
tionamittel vorsuchte Jedoch bel dicsen wie such bei enderen IR
besiochen Krpern (saede Prilithanclanin, Oyolohe:ylmin) traten, |
wahrecheiniich in Folge Seifonbildung mit gespaltenem fetten Ul, | -
Inuleionen auf, die oine neitﬁwemrbmtng waglich maehten. ’

M waren ncban verschiedenen anderen ESrpern wenly guigmt. K
Gunstiger lagen die Vorhilltnisse bei kontinuierlicher Exw
trektion in einem Perforator nuch Schott mit Methanol bewe Rubs -

dss Methungl unter Grtingiirbung das mm.mnoath bis auf
Extxokt einen merklichen Anteil an fotten U1 Mi% mml ging.

die Extraktion unter gleicher, Hedingungen erheblich uohnellor.
dooh war es ebenfalls siemlich unlpuiﬁach. Das U1 warde axtra~
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craoh«mt ml ah -mmu m, : ‘ St e
,. Dinaben wurde das aosotrop siedende Qmm m‘m (1)
nit Xthanod (IX) (60 Gew.s X) 40 Gew,$ II) als Idsungen: ttel
voraucht. Jedoch waren die Ergebnisse nioht ulu' nr!nlmieh. |
. ~Es lagen aber bereits Arbeiten von Dos, Drs As Dornow, LR
Keichainstitut Abtlg, Holmminden, Uber selektive Lisungmeigen-
 schaften hoclkonmentrierter Ameisensiure auf Miﬁoralﬂlproﬂuku
~ wore (Die Abachrift einer der diesbeatiglichen Potentanmeldungen
wird- den Barioht beigefiigt.) Danmch imt o miglich, Alt8) duroh
ﬁohmdlwxg nit Ameicensture (98.5 75) von.. Auphaltntouon aoweu

G

 gogantiber o.so * Aungm:g ‘tornl botrlig,t. Nihere Untoruuohun-
gen ergaben, das wmmaylpnoumt it kongentriertor Auclsen=
silure mxbeg,renzt uischbar ist, wilhrend FottSle sowie aronaten~ 5
arue iiineraldle g.is Peraffintl DAB €, nicht oder nur sw ge-
| ringen Teil gelUst werdex. Deher war mu erwarten, daf Anetsen~
stiure ein gutes deloktivlvsungmittelwﬂr die gegobene Aursabc
darstellte, und es wurde als oreiutiorondor Versuoh eine Probe
von ungc!uhr 148 kg uit Ameisensiiure im Perforator behandelt,
' “Das Laterial wurde suntohst {iber weiSe, goglﬂhtc xuaolgur
sur intfernung griferer iengen Ulkohle filtriert und dansoch der
Extraktion unterworfen (Reumtemperatur), bdbis die ablaufends
Aueisensiure fast fexblos war. Aus dem Raffinat wurde die mx—
sensliure weitgehend abdestilliert, das U1 uit Wasser gewaechen
‘und tiber Oalotmmosrbonat und Natriumsulfst filtriert, wobei das
mmt villig bhuk wnd trockon mdo. hl Iatﬂnat hl‘tto moh-
-mm analysische Daten:
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ergibt sieh in Reffinat ein Geohnlt an Fottil. ‘919&1 16,0 Goviaife
_Jex Giehalt dee Frisciibles un fotten U1 int ohm mblmsenea mm-
81 17,9 G&w.w. nit diecsem POe4 Gowehe B8 oind el '

gkl vor 189 an (bewwhmt aus. Mr dumaao?miﬁtmchm %raehz

M :rxm, maam., i
Wﬁtﬂﬂimﬂm

tumsemhl des Hid¥les mit 1795 und des. ch‘henﬂlea it 394). uo

_Fettblos im Ruffinut verbl eben T
Der &rﬂi zelgte zwel Schiohten, die ﬁetrmmt a“mﬁar- o

veitet wurden. DTie eire der Sekbichten war ledchter in hmoisene «,

eliure 160lich als dle andere. Die iufarboitung erfolgte 5o, dad

" gunfichet die Auelsensiure groftenteils el Horueldruck entfernt

_Hatur des Varmhmw iibex die wauwkﬁiw@rmme mxraiohm,, mhﬂ.' :

und dunn in Veluwur destilliert wurde. Unterhelb des sledepunktes P
den Trikresylphoaphaten ging etwas B1h: 1tiges Hatordal tber, ! |
dann folgte oin glemlich reines ?I‘rikreaylpheaphut. Per in Ameis

. sengiiure leicht lslicho Toil Leatand aue einen Trikresylphos=

phat Vot ofis 91,8 Gowes Cehmli, der schwerer 13sliche enthielt |
67,0 Gowe? Trikresylphosphtte

e }}m*silmtmnwrﬂekatma@ rocho:u echwmh :Aaeh esmiwmm ‘
fettonm Ul, weo g0 zu erklliven ias't. dnl wa}zrmminlieb dug geblge
pere KGbLYL und spesiell die .fmuau Fetw&mmn dureh 446 inoigenm
sliure mldm war&un aar*ﬁ. (ms mu!areu VYorguchen m:#sr éuu Reini-
atofféarlva%n war solches bereme bammt uud Gﬁmmtsmd oiner
wel teren P&ta&tanml&magg vou 10Ze Bre namw scwordm.) 3)55
in den MWI freie Fettséuren enthelten MM. 1% wohl mit siem-
licher Sicherheit angunehuene Auf diesen Gehslt an fetton §1,
Fetteluren und kleineren lengen ¥ nmmwleﬁ-. -dug sich aus der




pamturenumrh&lt umi mlc
'bamﬁtigt wwm..

Ts“m&ma,c:h (Wz'gl. Zﬁeiapiale der bmiuagomm o
-kamewmama% ¢ Lornow)
S ) das *m,kraaylyhmwm pramiaula vauattm«ng wm dmﬂ Yine
R mww-tm-. jerdech gy trennen:
2) gleichpeitiy den i ixzamlmn‘**atttiluféamiwh von 39@1&@1}%‘
. Aspheltgelhalt zu besfreien, e
‘3) ein volletindig z.eu‘-:mla‘a ﬂnemm-"*wwz-cm 4 ach im S
- erhaltmz. S L v i
07 4) mn einen affinat so gelangen, des alch w méar suf die
S Mﬁ&t@n cines Fric«:chmw gingtellen 1#8%;
'5) éam vervendete L¥sw:gonittel attindly suriﬁemuwwmmn.

|

Ea Wéf.re in dmrm Jusauenhang von mtemwae, die gensuen
Anf.ox'aemm&n an das Torzm&osclmer&l I# 205 111 ¥¥ gu orfehven,
soviie ﬁmban dex vexwandten Fetitle oinsehliedlich des gehlaaenan
Rilbbles tauwie den varwmdtmn Faraflow su erbalton, um die Yl
diohkedt dor tmﬁnmc}w&g, doo Iioaunamtm auf die szwas.mt amea
- Frisohllen mu untersuchens

~ Tie Eorrosionpgofchy dexr gu sacmiarw:tdm sle 'W. ) ﬁwnu ’xmai-
wnaﬁm =115 mhﬂdoumm. 44 rie oich suo den Mﬁmt gehr Ioioht
aritfernen lEGt und endeventeile in swel boigefilgten englischen
Patenton dieselbe suadrtioklich Hoohdyuoksalmicr#lsunats anges
Mzwt ie'&. s handelt a.tch . ‘die E.P!’.. 496,717 ura 800, 166 foi-
: g,m..ﬂan .uehal‘bm

i . . L




. ,(a) nlrwl - Me or mmmtic maemm cﬂmwm{ m*emmtm
" commwﬁs Qor: tmzw one er nore (1 mw'or mm:; groupn; (‘,5)

1) m' HOids erntad f,..“v nog I OY'E 6% ;8 ,';L-,E 9 ﬂfmil‘ ﬁu‘bﬁﬂfrﬁ.‘ ‘
tution z;m&uokm cnters, auides or amahyﬁw, or (4) nma-gm
seous or@gkmﬂ.c and -dnorganie ‘anmpomda, inorgnic bhalogen

; eompmmaw ond compounds of metalluida ond metals emetrum;m;-
‘tive towerds Foe xwxmylea of mwb compounds are (1) G, 8 lodte

| ohlomoeth,;l»emmr. trﬁ.omomth‘;lﬂm, Clici’iurhcmm; (2) b

Zoic acid, phenols (3) formic, acetle and trichlorecetic |
acids; (4) aumoniscel aquecus AgCl solution, aqueous solutions

of SngClae (Em‘)qa. in en amle. e straight nineral oll,
' Reavmad visconity . noca. m: ”Oﬁ 33‘.%9 givem an eddition

___2)

m:xmr to proéluoe mproved 1ubricming affecta.

EeFe 50Uy 1664 Imbricaﬁw. Brovmmwn, Holi e wa Imperial cdm-f
rdeal Industries, ILide July %0, 1937, Ho. 190'54/353.
Divided out of 496,717.(Clase 97)

An extrese pressurc lubrlount cmyrﬂ.ma a mzmml pil eontalne

ing & emall proportion of one or nure lower fatiy agldp cons
taining not more than four C atonse in the enemple, an 58iie

‘thon of Q005 pox Qent of Zornio 8oid to & ptrelght ninersd

01l of liedood visconity 40 poce &t D 0n® B roduced the wenr -

S.mpﬂlaion of a test pieeo of 70 per cont Cu end 30 per ceam;
gn fron 4 1@ to 0,95 mm, The tent plece was ccored by & hare

- doned mteel wheoel with & amooth 00 euery finish rotating at
500 Tepelte under & load of 20 1lbe Additione of acld verying

up t0 1 per cent nay bo giwen to the oil, ‘tut the smounts m

- aommuy well balow 1 per oem. ﬂp‘oﬂ.ﬂmnon 496,717 u
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Verfahren zur Aniarbeitung gebrauchter Sohmiermittel und

==-B==================================—==========—===—==

unreiner Fette. R ,f" SR

\

Es wurde festgestellt, dasB Ameisensaure Bestandtelle wie Harz-
séuren, Asphaltstoffe oder Hochdruokschmiermlttelzusatze bedeup
tend leichter lost, als Kbhlenwasserstoffe und Fette. Diese Fest-
stellung wird benutzt, um eine Relnlgung von diesen Bestandtei-
‘len zu erreichen. '
Die Ausfﬁhrung geschieht in der Weise, daB man dle zu.rei-
nigenden Schmiermittel oder Pette kontinuierlich oder dlskonti-

—__nuierlich mit Ameisensiure (bei den Losungs- und Kbnsistenzvery

héltnissen angepaBten Temperaturen und Drucken, ebtl. im Gemisch
mit Verdiinnungs- oderﬁénderén selektiven‘Lﬁsungsmitteln)‘behan-
delt, wobei zur ‘Erhshung der Selektivitit der Extrakt weiter be-
handelt werden kann. Raffinat und Extrakt konnen nach’ Befreiung
Die Bahandlung hat im Vergleich zur Aufarbeitung z.B. mlt
Schwefelséure u.a. den Vorteil, da8 hierbei kaum Saureverluste
e;ntreten, de das Lﬁsungsmittel fast restlos aus dem entstehen-
~den Extrekt durch Destillation suriickgewonnen wird., ' '

1 ’

Beispiele

41.)”Ein entwéeeértés und filtriertesﬂAltﬁl (ungefettet) wurde
mit Ameisensiure (98,5 %) kontinuierlich extrshiert bis zur an-
nihernden Farblosigkeit der sbleufenden Siure. Das filtrierte
01 (Raffinat) wurde mit Wasser gewaschen und getrocknet. Wihrend

das filtrierte Ausgangsol einen lsphatlgehalt (nach Woog) von ?
0,30 % aufwiea, war der Asphaltgehalt des Raffinates auf 0,01 % »
gefallen. %

.
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‘flen vor und nach der Raffination hervorging, nahezu‘ungelﬁst .
im Reffinat verblieb. Der Extrakt enthielt gerlnge Mengen Neu-
traldl, das ‘durch nochmallge Behandlung abgetrennt werden kann;

Der Asphaltgehalt war beim Ausgengsbl 0, 27 %, beim- Rafflnat
O 00 %.- ' '

’

Patentanspruch I *‘*".f”';'“

T i A ——

‘Verfahren zur Trennung der Schmiermittel und Fette von
Verunrelnlgungen oder Zusatzen, wie z.B. Asphaltstoffe, Harg--.
sauren, Hcohdruckschmlermlttelzusatze usw., dadurch gekennzelch-
net, daB man dlese Gemlsche einer Raffination mixt Ameisensaure,
gegebenenfalls unter glelchzeltlger Verwendung von Verdhnnungs—
_oder anderenvselektlven Losungsmitteln, unterwirfi.
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hervoreing, wahenu wngeliat das
“mvhnﬁ war kleiner sle 0,0)w%.
“ﬂu*rmlﬁl, dﬁ“ durch noohmalige
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