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I. ERZEUGUNG FUTR DEN
 NICDERLANDISCHEN MAREK

I-1. ST HERSTEL -UNG VON SCHMIERFETTEN.

In der Uerlchtperlode Wurden zum Jehuf des nleder-
landlschen Marktes hergestellt:

10.5 ¢ Hochdruckfett

9,1 " Spritzfett

24.1 " 1 ,

12.4 ' Wasserpumpenfett
: AT " Kugellagerfett R 175
--10.8. " S R 140.

Die Anlage arbeitete regelmissig; es liegt kein
Anlass zu besonderen Demerkungen vor. :

I-2. .- HERSTELLUNG VON SCHMIEROLEN; REGENERATION
' ' VON TRANSFORMATOR~-, TURnINDN_ UND KOMPRES—
SOROLEN. . o

1. Marlnebl

Keine Produktiqn.,“

» 2-7“0hr01”',- —

Horgestellt: 21186 kg Dohrsl M 5
1170 " - Emulgator Halbprodukt

Stindige Produktion.

3. Schneiddl.
Hergestellt: 96 kg V MDD 21
" 819 " TNofatil.

Die restlichen 300 kg Nofatdl werden vorliufig
nicht hergestellt.

4. Liegedl.

- e Sl e e ae -
~ m—t

.Hergestellt_und abgeliefert 2 Tonnen.

5. Formdl.

—— s e o -

Keine Produktion.
6. Hyp01dol.

Keine Produktion.
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7 E P. Splrax.

- e D e 4w e e e o e e e

Kelne Produktlon.bIh Bestéllung'EAO kgz.

‘9. DampfzyllnderblemulslonL

o v T e e S e 8 e 4o e e e G e ey e

Keinr Produktion.

10. Verschledene durch Mlschen bereltete Ole.

———e - — Y S 433 a2 $08 Mt it e G S GAS Mes B NP BAD W s Mam SR e S M S mea e aTs M VP NNS G e =

,Hergestellt: 7200 kv Grundstoff fir Kugellagerfett
: : . fir die Fettanlage;
970 kg ¥ Shell 01 1499..

Wock zu bereiten oder in Bestellung:
630 kg Cardandl E 100 = 2.7
, 1640 * J 80 ')
etwa 29000 " Transformatordsl

11. 3253922%SEEE§u292_29§B£E§§9291; o e
Verarbeitet etwa’21400 kg gebrauchtes Yompressorol,
daraus bereitet und abgeliefert:
etwa 11500 kg leichte Kohlenwasserstoffe
. 4500 " Kompressordl, in: "der {iblichen Weise
i mit Schwefelsaure und Brde rafflnlert

12+ §S§EEEEESEBE3.!SﬁuiEEPEESE:_229_9232§§2592E9£92;
Abgelleferu: 307 kg regeneriertes Transformatorbl
2875 " regeneriertes Turbinendl.

Noch zu regenerieren: etwa 10.000 kg.

13. Regenerierung verschledener gebrauchter Schmierdtle.

oo m armw s - ane - s - —— —— — - — T un -

5 Auftrige-inssesant zu etwa 8000 kg Bearbeltung,
wovon 5600 kg abgellefert.

I-3. : HERSTELLUNG VON SCHADLINGSDEXAMPFUNGSMITTELN.

: Die Produktion des Nikotinaustauschstoffes Shell
Nitrum betrug im Mai 514 Liter. Da die Grundstoffe fiur Shell
Nitrum verbraucht und angeblich vorliufig nicht mehr erh&ltlich
sind, kann in nichster Zeit Leln Shell Nitrum mehr produ21ert
_werden,.

Da fiir die Produktion von Shell ZE 60 wieder Weissdl
zur Verfigung gestellt ‘wurde, konnten im Monat Juni 4OQO Liter

ZE 60 progu21ert werden.

e ve GEA W R D W Ve - e e =

') Die hierzu erforderlwche Reinigung des Natriumsulfonats 1st
praktisch fertlg.
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Dinitrokresolenthaltende Reste von der Shell
Nitroleum Produktion in Pérnis wurden zu brauchbarem Dinitro=-
kresol verarbeitet. Mit diesen Resten und dem noch vorhandenen
- Dinitrokresol wurden im Juni 18 Tonnen Olphase fiir die
Herstellung von Shell WD 200 und WU 117 fertig gemacht.

, Fiir die Produktion des Hetzmittels Shell Humidox
verweisen wir auf I-8, ‘ :

I--4. HERSTELLUNG VON DITUMENEMULSIONEN UND
~ o ' GLASERKITTERSATZ.
| Die Produktion im Mai wund Jpnl betrug: Mai Juni
C 15 8 (Emulsion fiur Glaserkittersatz) ‘ 31 22 %
C 13 HPC (Emulsion fliir Schutzanstriche) 0.2 10 ¢

Die im vorigen Monatsbericht erwidhnte Reparatur .’
der Knetniihle kamn Anfang Mai fertig. -

I-5. AERSTELLUNG VON LOSUNGSMITTELN TUR
'~ LACKE UND FIRNISSE,

1. Herstellung von Tetrahydronaphtalin.

..._....-.._.-..--...—-..-..—...-—-..--...—.—-——-—--—_—_-———-——-

In der Dérichtperiode wurden aus 35.5 Tonnen
Naphtalin 36.1 % Tetrahydronaphtalin hergestelilt.

Der Tetrahydronaphtalingchalt des als L&sungsmittel
abgelieferten Reaktionsproduktes schwankte zwischen 86
und 89 %. Daneben enthielt es dann 6% - 9 % Dekahydro-~

naphtalin und 3 - 4 % unungesetzten Grundstoff.

2. Herstellung von Methylcyclohexanol.

T T e e e e e Dkl et et e e e T e e Ve e s o e - e e e —

.. Mit einer mittleren Ausbeute von 95 - 97 % der
Theorie wurden aus 7.5 t Kresol 7.1 t Methylcyclohexanol
erhalten. :

I-6, HERSTELLUNG VON SORBITOL ALS ZWISCHEN-
PRODUKT FUR DIE PRODUKTION VON VITAHMIN C.

Hierfiir sei auf den vorigen Honatsbericht verwiesen.
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I-7. .HERSTEiLUNG VON REINGLYKOL FUR
T PHILIPS, BINDEOVEN. N

-4 -

» Hierfiir 'sei auf den. vorigen ldonatsbericht verwiesen.

B e W met e oy~ o -

Y-8, , ' HERSTELLUNG VON SEIFENAUSTAUSCHSTOFFEN.

- Aus 4.8 Rohpolyﬁerendesti%lat erhielten wir bei
der Oxydation 4+9 t Humidox, das 35 % aktiven Stoff enthilt.

Dic IFroduktion ist vorliufig becndet. Das Personal
wurde fiir andere externe Auftridze eingesctzt. '

e - v o s w2y

I-9, o HERSTELLUNG EINES ERSATZES FUR
' SYRISCHEN ASPHALT.

_ - An diesem Gegenstand wurde aus den im Monatsbericht
Wr. 1 angegebenen Grinden in “er vergangenen Periode nicht
Zearbeitet.
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II.
ALLGEMEIDNE FORSCHUNGSARDSDETITER

AT F DE M

ERDOL- UDND MINE\RA;,LGLGEBI'ETE.
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II-A. UNTERSUCEUNGE ™
LUP DE¥ GEBIETE DER OLER-

FORSCHUNG UND OLFORDERTTN G.

IT-A=1. VORAUSSAGEN YBER DIE FUNDIGKEIT VON

ERDOL AUS DER KENNTNIS DER OLMUTTER~
GESTEINE UND DER _NIGRATIONSWEGE DES
' ERDOLS. '

UNTERSUCHUNGSTIRMA :

Suchen nach weiteren Kennzeichen fiir aus einen

¥uttergestein stammende Ole. '

Wie im vorigen Monatsbericht auseinandergesetzt,
gibt_és‘Hinweise, dass das Verh#ltnis verzweigte : unver-
zwelgte Alkane neben dem gesamten Alkangehalt kennzeich-
nend ist fir Benzine aus einemn bestimmten Gebiet. Zur Uber-
prifung dieser Hinweise ist es ndtig eine Anzahl Benzine :
aus verschiedenen Gebieten zu untersuchen. Neben der
Prifung der Benzine’SﬁdsumatraSaWurqe dazu mit der Priifung
von Benzinen aus Nordsumatra angefangen.

Die Geologie der 6lgebiete_Ndrd- und Siidsumatras
ist n&mlich sehr verwandt. Tiefe und Alter der 8lfihrenden
Schichten sind nahezu #:hnlich; die 8lftthrenden Strukturen
gind analog gebaut und auch die Zusammensetzung der (sehr
leichten) Roh&le weist grosse Ahnlichkeit auf. Zur Ausar-
beitung der Analysenmethodik ist eine vergleichende Unter-
suchung der Ole Nord- und Sidsumatras also sehr geeignet. _
Denn, falls trotz der grdssen geologischen Ahnlichkeit doch
kennzeichnende Unterschiede zwischen nord- und sidsumatra--
nischen Olen festgestellt'Werden“kﬁnnen, wihrend diese kenn-
zeichnenden Unterschiede fiir die Ole aus-jedem dieser
Gobiete einzeln nicht bestehen, so . werden hdchstwahrschein-—
lich bei Gebieten, die geologisch gegenseitig mehr abweichen,
a—fortiori grdssere Unterschiede in Olzusammensetzung
gefunden werden. : o ” '

ZUSAMUENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

T Diese vergleichende Untersuchung wurde diesen Monat
in Angriff genommen; es wird jedoch mehere Monate dauern
che geniigendes Material gesammelt worden ist um Schluss-
folgerungen zu gestatten.

: Weiter wurde an der Untersuchung einiger abwei-
chender silidsumatranischer Ole gearbeitet. Die bisher erziel-
ten Resultate weisen darauf hin, dass bestimmte Abweichungen
in Olzusammensetzung immer unter den gleichen geologischen
Bedingungen auftreten.



004406

-6 -

GEPLANTE WEITERD UNTERSUCHUNG :

Fortsetzung der angefangenen Serle Messungen.

II-A-2.  TUNTERSUCHUNGEN VON BOHRKERNEN AUS DEN
| L . ~BOHRUNGEN IM OSTEN DER NIEDERLANDE.

UNTERSUCHUNGSTHEMA :

Mineralogische Serienuntersuchung der 3Bohrkerne
Im Osten des Landes mit dem Zweck in den vorkommenden
"Gesteinsschichten eine Anzahl lMineralienzonen nachzu-.
weisen, die fiir die Korrelation der Schichten 'in den
verschiedenen Bohrungen angewandt werden kdnnen.

-ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

Die Untersuchung der Bohrung Oldenzaal’ 4 ist
fertig gekommen. Es ergab sich, dass das Wealden zwei-
verschiedene Mineralassoziationen‘besitét:eine'ausge-
sprochen granatreiche in den tieferen Schichten; wie-
in der Bohrung ZW Losser 1 gefunden, und. eine mehy kreide-
Zhnliche.in den oberen Schichten, den sogenannten Oster=-
wald—Schichten, vorgefunden in der Bohrung Oldenzaal 4.

. Die Untersuchung wurde mit der Bohrung
Enschede 1- fortgesetzt

GEPLANTEfUNTERSUCHUNG:

Dafiir kommt besonders in Betracht die Unter-.
‘suchung der mehr sandigen, fossilfreien Schichten, da
im ibrigen Profil bereits e1ne gute palaeontologlsche
Elntellung erzielt wurde.

Far dlese Untersuchung:s1nd jedoch nur noch
wenige Muster aus den Bohrungen der 6stlichen Nieder-
lande verfilgbar, so dass wir versuchen werden von Bohrungen
des Geologischen-Dienstes und von Bohrungen im Bentheimer
" Gebiet regelmass1g$r bemusterte Profile zur Verfiigung
zu bekommen. Diese' Untersuchung wiirde dann die folgenden
Formationen umfassen: Valendls, Portland und Kimmeridge,
Keuper, Buntsandstein und Perm, Von den iibrigen Forma-
tionen werden nur diejenigen gepriift werden, von. denen
noch keine lMuster untersucht worden sind, so dass ein
stratigraphisches Standardprofil zusammengestellt wexrden
‘kann., Auf Grund dieses Standardprofiles kann dann in
Zukunftt auf jede Frage betr. die Brauchbarkeit der
schweren Mlneralenmethodlk fﬁr einen Sonderzweck Antwort
gegeben werden.
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SEDIMENTPETROGRAPHISCHE FORSCHUNG.

, _ WTegen Personalmangel schreitet diese Untersuchung
so langsam fort, dass dartiber heute nichts berichtet werden
tann.

Die Resultate der angestellten Untersuchungen

’ Werden jedoch’ zusammen mit theraturdaten verarbeltet

und bex:chtet werden.

BESTIMMUNg DER AUSBEUTE AN GEVINNBAREN
GLEH.AUS OLFﬁHREHDEH SCHICHTEN '

1) Eigenschaften von olfuhrenden Schlchten.

._--—-......_.-.._.—.—-_——‘—_....-..._‘....-.-_._...-.__...—-—._-_—__-—— -

o L e e i e e e o o 2 2 e 2w it ot o e ot o e

UNTERSUCHUFEGSTEEMA: A I

. Messung des SP-Effektes an . "kiinstlichen" Kern-
nustern verschiedenen elektrischen Widerstandes.

Fiir die Messungen war eine kiinstliche Formation
aufgebaut wobei ein Oberkirchner Sandstein zwischen zwei
Bentheimer Sandsteinen eingeschlossen war. :Inm "Bohrloch"
in der Mitte der Steine war UleSpulung eingeftillt, die

unter Druck gebracht wurde, so dass der SP-Effekt (eln

'l

Bgnbaelmer Stein (spez.Widerstand

ZUSAMMENFASSUNG'DER UNTERSUCHUNGE

Potentialunterschied) zwischen chkspdlung und Formation

auftreten konnte.

Messungen des SP-Effecktes wurden an verschiedenen
7e1tpunkten nach dem Anbrln*en des Druckes vorgenommen; :
einige Resultate sind in nachstehender Tabelle zusammen-
gestellt. Zu bemerken ist, dass AdAie Messungen an anderen
Zeitpunkten,kelne. rundsatzllch neuen Gesichtspunkte ergaben.
aSP Effekt in Millivolt ”
ibei 20_Atm.Druck nach |

St e e e e A S A - L e " Wb e e e S A et L 4As St nd e A o it b n e e o .—..__-..._.._...._—_-_...__—.._..—

)
[ ‘ . )
Bentheimer Stein (spez.Widerstand
388 M) |
Oberkirchner Stein (sepz. Wlderstand: 18
;
i
)

747 f1)

o Das Potential gegeniiber dem Obe}kirchner Sandstein
is? immexr das hdchste, was unseren auf den spezifischen
Widerstand basierten theoretischen Erwartungen widerspricht.
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, " Zur ﬁberpxﬁfung,dieser Erscheinung wurde die
Reihenfolge der Steine.im Apparat geindert, wonach die-
ﬁfo;genden Potentiale- gemessen wurden: ’

ﬁ SP-Effekt in Millivolt ¢
B e e bei_20_Atm.Druck_nach__.i
T - © ] 10 Minm, E 15 Min. .;E
iOberkirchner Stein (spez.Widerstandi 8.5 i 8.5 "
i | 747 D) | X P i
yBentheimer Stein (spez.Widerstand ! 19 ! 19.5 "
i ' 388 fly i "
iBentheimer Stein (spez.Widerstand | 21 ' 21 i
" ' _ 388 i) 4 ' n

Hieraus ist ersichtlich, dass dieses Mal der
Oberkirchner Sandstein den niedrigsten SP-Effekt ergibt,
offenbar weil er nun als obere Formation eingebaut worden
war. Ausserdem f#llt es auf, dass der SP-Effekt einer
gleichen Formation bei zunehmender Tiefe steigt.

Diese Ergebnisse sind abnorm, was wir einem Str&mungs-
effekt wegen Anwendung eines Eisengefisses zuschreiben.
Die Innenasphaltierung dieses Gefisses ist wahrscheinlich
an der Stelle, wo der Deckel mit Bolzen befestigt wira, '
ungeniigend zur Verhinderung eines Kurzschlusses. Dadurch
werden selbstverstindlich die Potentialmessungen in bezug

auf die Formationen getribt.

GEPLANTE UNTERSUCHUNG:

Wir werden die Steine in einer“Hoizfa§sung
befestigen lassen und die Messungen in einem Holzgefiss
ausfihren. ' “ ‘ :

-b) Physikalische Eigenschaften von Tonmassen und

RS MRS s e S TR SEe MM SEn SR W Sl G GEe GG D VAR R TS WS G e e G T N an W S Bed Sm S Gam A e S Aen M e San Sab
N SR GG G S e e WD SED mS SE AR BT WL WD des GG N TS CED M. D WS \me et Gfe G G S WD e A e . . - — o

S S A me e emn W MRS Ge et S G TR W NS S ML Gdn G L wrm e D S o e A Y e SEm S mn ) eh e — v

UNTERSUCHUNGSTHEMA:

:  Messﬁng des elektrischen Widerstandes und der
Porositdt von Kernmustern als Funktion des Druckes.

. Die Messungen an Mustern aus dem Karbon (sid-
-limpurgischem Minengebiet) waren beendetﬁ

. Es sollteﬁ'nun Muster aus einer jingeren geolo-
gischen Zeit, nimlich demnm Mesozoikum, untersucht werden.

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG :

Die.Resultéte einiger Messungen an zwei lustern
aus den &stlichen Niederlanden folgen in nachstehenden
Tabellen: : : i B
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Oldenzaal 1, 4lQ“m4 Formaﬁ;gnvignﬁahlaian._Llas.
Porositit 1n4% H»

t

]
" 'O : ', 10. 6 :{‘
0 81 : 9.9 N
n 1740 ' 8.3 'g "
;L===3=5=5=O====::===R_:=====::::5—_-:9::':::::::

Zu bemerken ist, dass das Porenvolumen dieses
Musters nur teilweise mit Wasser gefilillt war. Die aus
dem Wassergehalt berechnete Por031ta§ des Musters betrug
nur 3.8 %. Beim Druck von 3550 kg/cm® wird also das Poren-—
volumen praktisch mit Wasser ausgeftillt sein.

Losser 23%8,5 ‘mr Formation Unteralb.

. Druck kg/cm2 Porosit#it in. %
o ' . 26 .3
20 26.0
404 17.9
1030 6.7
1212 _ 4.0

Dieses Muster wurde vorher villig mit Wasser.
gesittigt; dabei trat eine sehr geringe Desintegration
auf. Auffallend war das kleine Porenvolumen, das bei einem
Druck von 1030 kg/cm? erzielt wurde. Beim Ablassen des
Druckes bis 20 kg/cm“ wurde das Porenvolumen 7.5.

Das Muster war nach Ablauf des Versuches sehr hart
geworden.

GEPLANTE UNTERSUCHUNG:

Fortsetzung der Versuche mit anderen Mustern ‘aus
den 8stlichen Niederlanden.

2) Das Stromungsverhiltnis von Ol und Gas in der Schicht

1
A

UNTERSUCHUNGSTEREMA :

Bestimmung des Widerstandes, den Ol und Gas
bei gleichzeitiger Strémung durch pordse Gesteine
erfahren.

Es war bereits bei Druckgradienten von 5,2 und
13,6 cm Hg gemessen, geplant war noch Fortsetzung der
Messungen bei einem anderen Druckgradienten. Vorher wurde
erst eine lMessung bei 5,2.cm. Hg mit anderen Gas-01-Verh#lt-
nissen vorgenommen um deren Einfluss auf die bestimmten
Zahlen kennen zu lernen. :

ZUSAMMETFASSUNG DER UNTu-SUCHUNG

*) Durch teilweise Deformatlon der Messapparatur 51nd
diese Werte nicht genau bekannt.
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CIT-A-5.

1
!

a”in cm Hg per 1 keit cc/Sek. :Verhélt—:gungs-.Permeabilitat
:
)
]

acsndsy PToboedle:. .

b..
LI
(]

Verhdltniceen folgen in nac

I - R F F== :
IDruckgradient Olgeschwindig—~i Gas-01- lsattl-l Relative

i
3] 50 cm !'nis atm.} grad | - |
Ei T S Druck lin & | 01 : Gas
I N e T T s e s l""'—';_"""-;"l" ----- e mes e T ———
1 i ' 1 1 i
”; 5.2 _: 0.000756 - { 1.25 : 78 ~: 38.2 :.0.028
n 5.1 | 0.000756 : Q.28 { 78 : 29.4 : 0.0065
I e el leeo O S S [ T do oo demeo

Besprechung dieser Zahlen verschiebén wir bis auch
bei viel htherem’Gradienton gemessen worden ist. -

~Lussgser den Ergebnissen obenstehendcecr experimenteller

- Untersuehung kdnnen wir noch folgéndes betr., die theoretische

Seite der Pr°"u berx 1chten.-

Bei den bisher ausgefiihrten Berechnungen betr. die
Strﬁmunn von Gas und 01l durch pordse Schichten war der
BWinfluss der Schwerkraft vernachlissigt. BDei der nunmehr
angefangenen DBerechnung wird die Strmung in einer neigenden
Schicht unter Binfluss der,SChwerkraft studiert

~Die leferﬂntlﬂlgleluhunaen velcnn die Strbmung
in diesem Fall beschreiben, sind zu kaompliziert fiir cine
analytische Behandlung und werden deshalbd numerisch geldsth.,

Bei der Berechnung stellte sich bereits heraus,
dass im overen Tell der neigenden Schicht wviAhrend der Fdr-
derung ¢ine Gaskappe entstehen muss. Zu berechnen ist weite:
der Verlauf der Forderung bei verschiedenen IF8rderungs-— ‘
geschwindizkeiten. :

.GEPLANITE UNTERSUCHUHG:

-ﬁortseb4vnv der ¥essungen bei einen hdheren Druck-
ﬂradlcnten und Portsetzung ler Berechnungen.

VERBUSSERUIIG DFR 6LAUQB"U’“ OLFUHRJUD”R
SCHICHTEN DURCH VERDRANGUNG RPSTLICHEN
T OLES DJ"&CI’ WVASSER.

URTERSTCHEUNGSTHELA «

Bestlmmunb des ulnflu ses der Geschwindigkeit
der Olverdrtngung auf die Olausbeute.
- Aus den bisher bei 17.7 m und 3.85 n Yassergceschwin-
digkeit ausgefihrtem Verdr#ngungsversuchen hatte _sicl

ergeben, dass die Verdringungsgeschwindigkeit keinen Elrfluss

auf-die Olausbeute hatte. Diese Folgerung sollte noch durch
einen Versuch bei eincr extrem hohen Verdrangungsgeschwinu
digkeit von etwa 400 m pro Jahr iHberpriift werden.
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ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

, Die Versuche wurden mit demselben Kern, gefillt

mit Kérosint ausgefiihrt, wobei eine Ausbeute erhalten wurde,
die,im Augenblick wo die erste Wassermenge aus dem Kern
heraustrat, 51.5 % betrug; “die nachtriigliche Ausbeute betrug

1 %, die Gesamtausbeute also 52.5 9. Diese Zahlen weichen
sehrvwenig von den frilheren ab; hierdurch wird die vorldufige _
Folgerung, dass die Verdringungsgeschwindigkeit keinen Einfluss

auf die Ausbeute hat, bestitigt.

GEPLANTE UNTERSUCHUNG:

o "Der erstbenutzte Kern (Permeabilitét etwa 2400 x 10-11
cm®) wird mit Paraffinsl gefiillt werden zur Prufung des
Binflusses der Viskositit des Oles auf die Ausbeute.

Der zweite Kern (Permeabilitit 260 x lqggﬂuﬁpz).
wird nach Reinigung wiederum mit Kerosin gefﬂllt/;ur Messung
der_Olausbeute bei anderen Verdréngungsgeschwindigkeiten,

DAS AUFFINDEN EINES ERSATZMITTELS FUR
ZEMENT 2UM ABDICHTEF DER BOHRLOCHSOHLE.

Der erste Teil des Berichtes betr. die Verwendung

-von Zement und deren Vorzige und Machteile in der Praxis

IT-A-7.

ist nahezu fertig. Mit dem zweiten Teil betr. die M8glich-

o

keit, andere, bessere Mittel aufzufinden,vwird in kurzen-

angefangen werden.

VERBESSERUNG VON DICKSPULUNG UND UNTER-
- SUCHUNG VON TON AUF DIE VERWENDUNGS~
MOGLICHKEIT FUR DICKSPULUNG.

UNTERSUCHUNG STHEMA :

Verlingerung der'Lebdhsdauer von Barytspiilungen
durch Zusatz von Stoffen, die die Tonaufnshme wihrend der
Bohrung verhindern.

, Es war gefunden, dass Quebracho, einer Spiilung

mit Pontischem Torn zugesetzt, das tonaufnechmende Vermdégen
erheblich herabsetzte und dadurch die Lebensdauer verlin-
gerte. Dagegen hatte die "Fluffiness" (das gasaufnehmende
Vermﬁgen) wesentlich zugenommen. Dies konnte jedoch durch
Zugabe von C,,-Alkchol behoben werden. Zu prtifen war nun,
ob andere TonSorten Hhnlich reagieren,. -
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ZUSAMMENFASSUNG DER. UNTDRSUCHUNG‘

Es wurden einige orlentlerende Versuche betr. die
Jusammenstellunb guebrachohaltiger TJepoe-Spﬁlungen
angestellt

Eine Spilung, die 10 % Tjepoe Ton und. '5 % Quebracho
enthlelt und bis spez.Gew. 1.82 .mit Baryt erschwert worden
war,. -hatte eine Viskositit von Y6°-M,M. und ein tonauf-
nehmendes Vermdgen von 55 %. Das chhtungsvermogen war sehr
gut, die "Fluffiness" war zu hoch. Es ergab sich némnlich,
dass gleich nach der Lufteinfuhr das spezifische Gewicht
bis 1.51 gefallen war. Weiter gewannen wir aus anderen
Versuchen mit Spiilungen, die einen hdheren Tongehalt besas-
sen,.den EBindruck, dass das gasfesthaltende Vermdgen noch
grﬁsser-War. .

GEPLANTE UNTERSUCHUNG'

_ Durch Zusatz von Alkoholen wird versucht werden
auch in diesem Fall das gasfesthaltende Vermdgen zu bekéimpfen.
Auch werden wir versuchen eine Spiilung mit guten Eigenschaften
zu bereiten, bei der der urspriingliche Tongehalt unter
10 % liegt. - ' :

IT-A-8. | ' : THDORETISCHE UNTuRSUCHUNG NACH DER VISKO-
' SITATS— UYD THIXOTROPIE-ERNIEDRIGENDEN
WIRKUNG VON CHEMIKALIEN AUF DICKSPULUNG.

Wegen Personalmangel kann an dlesem Auftrag nicht
. gearbeitet werden. . : .
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II-B. UNTTER
"ATF DEM GEB
RAFTFTINLGE U
TUNG VON RO

R

HERSTELLUNG HOCHWERTIGER SCHMIERSLE
- DURCH BEXTRAKTION VON RUCKSTANDOLEN
© MIT ANTIMONCHLORID.

UNTERSUCHUNGSTHEMA:

"Extraktion verschiédener Grundstoffe mit

”Antimon%richlorid,

T : Wegen Erkrankung des betr. Laboranten wurde
die Extraktion von Irak Riickstand TMC ~7638 noch nicht
beendet. Wohl  wurde gearbeitet an .der Mirasolextraktion
von CoevordeniRﬁckstand, (Vorgl.: VII Deratungen fiir die

Lmssewdanme lmlagon, Hauptstelle und B.I.M.).

UNTERSUCHUNGSTHEMA:

- .-'Semitechnische Versuche betreffend einstufige
kontinuierliche Extraktion und Riickgewinnung von SbClsa

Im Anschluss an unsere Ubersicht im vorigen

I . .
-M@nitsbericht ist folgendes zu berichten:

I. Rickgewinnung des SbCls.

-~ .- Bei unseren Versuchen betr., Destillation der
Extraktphase traten in der Berichtperiode Schwierig-
kéiten auf bei der Einfuhr der Phase infolge einer
Verstopfung des Zerstiubers in dér S#iule. Bei Offnung
stellte sich heraus, dass die Raschig Ringe im oberen
Teil der S&ule nicht verunreinigt waren, sondern

dass in der N#he des -Zerstiubers und im.unteren Teil -
der Séule_Starkewlerunreinigung aufgetreten war. '
Der in der Nzhe des ZerstHiubers niedergeschlagene
Stoff bestand aus 67.6 Gew. % Kohle und 17.6 Gew.% Sb.
‘Die Folgerung ist statthaft, dass im oberen Teil der
Siule praktisch keine Zersetzung auftritt. Es wire
also nutr im unteren Teil der S&ule vorteilhaft eine
kiirzere Reaktionszeit, d.h. einen kleineren Fliissig-
keitsinhalt wdhrend der Operation, zu erreichen.

.Da die Sidule jetzt doch offen war, wurde zur Bekiirzung
der Reaktionszeit ein geschlossenes 2ylindrisches’
Rohr eingebracht. - '

Versuche mit der abgeénderfen Saule.folgen.
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II. Eytraktlon.

Bei n#herer Betrachtung stellte sich heraus,
dass die Pumpschwierigkeiten wahrscheinlich zurtick-

-~ zufithren widren auf Eisenrost aus dem SbCl,-Vorrats-
gefliss, das durch Eindringen von Wasser sfark
korrodiert war. Das Vorratsgefiss wurde deshald
ganz von Eisénrost befreit. Es sind jetzt weitere
Verzuche geplant. In Erwartung deren Resultate o
'lassen wir noch die Daten einiger vorliufiger berelts
fruher ausgefuhrter Versuche folgen.

1. Es Wurd zweil Exiraktx«nsversuche mit Irak Ruckstand angestellt. Dabei wurde besonders
~auf die AbsLtzgagchw1ndzgke1t der Emulsion {Dicke der Emulsionsschicht) und auf
dic Einstellung des'ExtrakticnsgleichJeWichtes geachtet. Zur Beurteilung des
Extrakt:onsglexchgew1chtes wurden die aus dem'Absetzrohr heraustretenden
Raffinat~ und Extraktphasen. vem L@sungsmittel befrext' darauf wurden die Dichten
des erhaltenen Raffinats und Extraktes bestimmt. Die Dichten wurden verglichen

" mit den Dichten des Raffinats und Extraktes, die erhaltent wurden bei einer

einstufigen Extraktion in einem Scheidetrichter, wobei die Extraktions® und
fbsetzzeit so lange gewzhlt wdrde, dass Gleichgewicht bestimmt eingetreten war.

Die Resultate der Versuche sind:

Versuéb_l; )
Einfuhr Grundsieff = = 5.04 kglh )
Einfuhr SbCl, w 7.32 'kgfh ) insgesamt 10.8 1/h Emulsion

« Einfuhr Raffinatphasc - 3.08 kglh ) >
Tourenzahl Zylindermischer « 375 Umdreh. /Mxn. {max, Schubspannung etwa 115 Dynen/cm )
Extraktionstemperatur - 76° C
Dicke Emulsionsschicht oetwa 10 cm

60 : .. . )
"d Raffinat  Semitechn,App.w 0.8738 ScheidetrichterExtraktion = 0.8707

- Extrakt L " = 1.0180 " . - 1.0227
Versucht2. ‘
Einfuhr Grundstoff « 5.96 kg/h ) '
Einfuhr SHC1 . w 7.54 kg/h ) insgesamt 11.9 1/h Emulsion
Einfuhr Raffinatphase ~ 3.16 kg/h ) o
Tourenzahl Zylindermischer - « 330 Umdrche / Min. (max.Schubspannung etwa 99 Dynen/cm |
Extraktionstumperatur e 76° C
DicKe.Emulsicnsschich% _ etwa 15 om . .

60 _
-d ~ Raffinat Semitechn.App.= 0.8855 Schezdetr1chter—rxtrakt10n = 0.8900
Extrakt woon ¥ - 1.0265 " B " = 1.0400

Bei diosom Varsuch wurde gleichzeitig das Mitgerissene durch Absetzen
- bestimmts Es betrug 9.5 Vol.% Extraktphase in Raffinatphase (6.8 Vol.% Extrakt
Jin Raffxnat) und 4.6 Vol.% Raffinatphase in Extraktphase {5.1 Vol.% Rafflnat
in Extrakt).

Es stellté sich heraus, dass das Gleichgewicht bei der Extraktion angemessen
erreicht wird und dass dze Emulsicn szch srhnell absetzt. Nur w1rd ziemlich viel

mitaerissen.

~ 2. Destillationsversuch mit Raffinatphase mit und chne Anwendung eines Ruckflusses
" in der ersten.Siule. :

Die Anwendung eines Riickflusses mit Xylol in der ersten S3ule hat zum
Zweck zu. vorhindern, dass Cl mit Uberdestilliert nach der zweiten S3ule.
Es wurde gepriift, wie der Olgehalt des zurlckgewonnenen Sb_Cl3 durch den Rickfluss
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varandert und weiter wie die Zersetzung von SbCl beeinflugst wird. Als Phase
wirdo die aus Irak Rickstand TMC 8034 durch Extraktion mit otwa 55 Vol.3 SbCls/
erhzltenc Raffinatphase verwendet. Dieser Irak Rickstand enthalt, wie aus den
Resultaten erszchtlxch noch. sehr:viel lexchte Bestandteile.

Dze a-gebnxsse waren wie folgt: .

Einfuhr Raffinatphase 0 e 8.2 kg/f

_ Einfuhr Abstreifxylol - "« ' . .  «3.6-1/h
Einfuhir Rick3lussxylol Saule I " =8.0 I/h
Einfuhr Rickfliussxylol Saule II - = 0,7 1/h

. Temperatur Einfuhr . s "= 200° C

Temperater im oberen Teil der SZule I. = 155° C (ohne Rickfluss 195° C)
Temperatur im oberen Teil der S3ule II . 58° C

. Temperatur.am Boden der Siwle II T e 137° C°
Druck - o ' .= 4.7 ¢cm Hg
01geha1+ SbCl_ mit Rickfluss = - © e 7.3 Gewad
Glgehalt SbCl. ohne Rickfluss =~ - = 25.0 Gews5
. Zarsctzung Sb%l mit Rickfluss. ' n 1,43 % )
' Zorsetzung SECL ohne Rickfluss . = 1,01 5 ) Deotimmt aus der aufgofangenen
3 _ - - Menge HC1

-

Der Olgahalt des zurtckgawonnen SbCl3 fallt erhebl:ch wahrena die Zersetzung
_nicht allzuviel  zunimmt.

Des im SbCl_ anwasende 61 wurde untersucht. Es ergab sich, dass 20 Gew.’4 Xylol
waren. Weiter komnten nech 65 Gew.% des Oles bei einem Druck von 3.5 cm Hg und
einer Dampftemperatur von max. 230° € lberdestillicrt werden. Digsér Teil des
Oles, der also.nshezu béi derselben Temperatur kocht wie SbCl,, ist durch Riickfluss
daven nicht zu trennan. Es kannjgeschlossen werden, dass der benutzte Irak Rickstand
noch.zu vicl leichte Bestandteile enthidlt, die fur den hohen Olgahalt des SbCl
verantwortllch sind. Abdampfen des Riickstandes 1st notwendzg.'

. Die’ Bereltung und Aufarbeitung von Antimonchlorid
- wurde. fortgesetzt .Die Bereitung nach der jetzt tib-

lichen Methode fordert viel Zeit. Is soll versucht

werden, ob Bereitung vor Antimonchlorid unmittelbar

aus den Elementen m&glich widre. Die Apparatur fiir

die Versuche wird gebaut.

-~

QUALITATS.. UND AUSBEUTESTDIGERUNG
VOoN HOCEWERTIGEN SCHMIEROLEN DURCH
._PuRKOLATION UBER SELEKTIVEN ADSORP—
TIONSMITTELN.

 SCHMIEROL-~-RAFFINAGE DURCH PERKOLATIbN UBER BAUXIT.

er haben dle Arbeit an oblgem Thema, die
vor eiriger Zelt“we en Personalmangel ins Stocken
o'erlet inzwischen Wleder aufgenommen.
B "Nach Studium der Sachlage ist nunmehr das
nachher anzugnbende ArbeatQprogramm aufgestellt worden.
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Sachlage.

C el ,_FUr die Fragestellung der ganzen Untersuchung,
die eine Verbesserung eines modernen amerikanischen
Verfahrens bezweckt, sei auf den ersten Monatsbericht
(April 1943) verwiesen. Wihrend der eine Hauptzweck, nim=
lich Perkolieren bei so hoher Temperatur, dass keine
Benzinwaschung und gesonderte Benzinausdampfung aus dem
Bauxit erforderlich ist, ganz erreicht werden konnte,
standen der Verwirklichung .des zweiten Hauptzweckes:
Regeneration in situ, Schwierigkeiten bei der Regeneration
im Wege. Wdhrend -ndmlich in einer kleinen Laboratoriums-
apparatur die Regeneration (welche durch Abbrennen—mit ——
Luft bei hoher Temperatur stattfindet) zlatt verlief,
trat in einer semitechnischen SZule immer Aktivitits=~
verlust auf, als- Folge von stellenweiser Uberhitzung.

In dieser Siule wurde jedoch gleichsam adiabatisch gear-
beitet, in der Laboratoriumssitle dagegen trat ein grosser
Teil der Reaktionswidrme durch die Wand nach aussen. o
Somit ist die” Frage eine ausgesprochene "Vergrésserungs- .
frage", -die sich eng der Untersuchung II-B-11 anschliesst.

‘Arbeitsprogramm.

Es kxommt uns so vor, dass man vorliufig auf die
Anwendung der semi--technischen Apparatur, die immer einen
grossen-Verbrauch an Bauxit fordert, verzichten und zu der
‘Tatsache zuriickkehren soll, dass das betr. Verfahren sich
im kleinen Apparat durchftihren lisst., o :
L Durch Konstruktion eines solchen Apparates mit
elektrischer Wicklung und einer Isolierung, wird es mdglich
'Sein die Regeneration in kleinem Unfang auch unter adia-
batischen Bedingungen zu studieren. Erst wenn sich heraus-
.gestellt hat, dass diese Arbeitsweise grundsitzlich durch-
fihrbar ist, kdnnte dann wieder die semi-technische
Apparatur herangezogen werden. Hierdurch kdnnte eine
erhebliche Ersparung an Bauxit (der durch eine umstidnd-
.liche Bsghandlung mit Salzsiure eisenfrei zu machen ist )
und an Olmaterial erzielt werden.

Eins der ersten Probleme, die sich nun hierbei
auftun, ist die Prage, ob der Bauxit unter dem Einfluss
von Rauchgasen vielleicht -~ ebenso wie unter dem Einfluss
von Dampf - leicht rekristallisiert. Sollte dies nicht
der Fall sein, so hitte die Untersuchung von Rauchgasen
als Kihlgas in der vorgeschlagenen kleinen adiabatischen

Apparatur Zweck. '

: -Diese Untersuchung nach der Wirkung von Rauch-
gasen kann sehr gut in der bestehenden kleinen S#ule
.vorgenommen werden.

Ausserdem mdchten wir darin die Versuche wieder-
holen, die zu der grundsitzlichen Erkenntnis gefihrt
haben, dass Regeneration in situ méglich ist. Dabei k8nnen
dann Bauxitmuster vor und nach der Verwendung und an ver-
‘schiedenen Stellen in der SHule genommen werden, um Material
fﬁr'rantgenographischefUntersuchung zur Verfigung zu bekommen.
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. ,.Schliesslich wollen wir die Regeneration des
Bauxits vornehmen in gleicher Weise wie die der Spalt-
katalysatoren in der Olindustrie, m#mlich in einem Salz-
bad als Kuhlmedium. Man verfiigt heute im Nitrat-Nitritbad
nach Dupont .iiber eine Flissigkeit, -mit der man Tempera-
turen vdq}lBOf— 550° C einstellen kanny indem immer eine
sehr gute  Wirmelibertragunz von Metallrohrwand auf Bad-
flissigkeit mdglich ist. Um. auch diesk :-M6glichkeit . zu
seiner Zeit. dberpriifen zu kdnnen, dient ein anderer
Apparat konstruiert zu werden, bestehend aus einer in

ein Salzbad gestellten Perkolationssiule. Da Berechnung
des zulissigen Rohrdurchmessers- beim vorliegenden, nicht--
stationiren Problem nicht méglich ist, musste man eine

 Anzah1'R6hren3mij steigendem Durchmesser fiir die Versuche

benutzen.

-t 0l s hie am e e -

' VERBESSERUNG VON EXTRAKTIONSVERFAHREN.

. In der Berichisperiode Wu;@gg.keine'Unter-
suchungen--vorgenommen. Das betreffende .Personal war bei
II-B;l~éingeschaltet.» ) T '

- e Ses . v — -

. KONSTITUTIONSERMITTLUNG VON MINERAL--
OLEN DURCH SPEKTRALANALYSE.. = . °

RamaniAnalyse.
Die im vorigen Monatsbericht angekiindigten
Lpparaturdnderungen, die zuT,Steigéiuﬁgfder optischen
Homogenitét der Flussigkeit im Gefiss " notig waren, kamen
im vergangenen lMonat grossenteils fertig. Diese Anderungen

beziehen_sich'hauptsﬁchlichlahffeiﬁé Bessere Kiuhlung des
Gefdsses, wodurch die Tempcratur des Spektographen auch

wdhrend .der Aufnahme konstant gehalten werden kann.

Dies ist erreicht durch Anbringen einer weiteren Kithl-
wasserschicht zwischen dem Gefidss und den Mantel mit
NaNO,~L8sung, erforderlich zum Absorbieren des uner-
wiinschten Teiles des Quecksilberlampespektrums, wozu
also ein doppelt ummanteltes Gefiss zu konstruieren war.

Zunichst wird diese Apparatur fiir zum Rhenania-
Plan ressortierende Arbeiten benutzt werden, woriber ge-~
sondert berichtet wird. Wikrend dieser Zeit wird hier

‘kein Bericht erstattet werden.
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MESSUNG VON GAS- FLﬁSSIGKEITSGLEICHGEWICHTEN

.Gasg~- Flus31gke1tsglelchgeW1chte von Kohlenwasserstoff-

Schwefeld1oxvd~Gemlschen.

., Ndheres Studium der bisher bestimmten Daten
ergab, dass diese, zusammen mit dem bestehenden Schrift-
tum, &ieLLﬁcken in unseren Kenntnissen betr. die L8slich=-
keit von SO, in verschiedenen Olfraktionen hei atmos=-

%ruck fir unsere Zwecke geniigend .ausfillen,
indem sich durch Extrapolation auch die erforderlichen
Daten bei- naheliegenden Drucken ableiten lassen. Wir werden
noch wohl eine Versuchsreihe bei 6 Atm.Driack n8tig haben,
mit zur Kontrolle auf die Richtigkeit der angewandten
Extrapolationen. Die bisher benutzte Messapparatur ist
jedoch nicht geeignet fiir h8here Drucke, so dass wir
eine druckfesté neue Apparatur entwerfen missten, die
nunmehr im Bau begriffen ist.

- am we G e . e e - —

‘STUDIUM ZUR HERSTELLUNG HOCHWERTIGER
“SCHMIERFETTE UNTER BERUCKSICHTIGUNG
DES EINFLUSSES DER KOMPONENTEN UND

DER ARBEITSBEDINGUNGEN,

1. Der Einfluss des Rezeptes auf die Eigenschaften

von Kalkfetten: Binfluss der Kettenlange der
benutzten Fettsauren. :

In der Standardlaboratoriumséﬁparatur wurden
Fette gekocht aus Fettsﬁuremlschunven mit verschledenen
Jodzahlen von:

a. Stearinsiure (C,o) + Olsaure
b. Palmitinsiure g& + Olsiure
c. Myristinsiure 4) + Qlsdure
d." Laurins#ure (C } "+ Ols#ure
e..nledreren Fettsauren als Laurlnsaure + Olsaure.

Jedesmal wurden Fette mit vergchledenen S3ure-
graden. bereltet :

Dle Resultate knnen wir wie folgt zusammen-

Fette aus niedreren Fettsiuren als Laurlnsaure
kdnnen nicht bereitet werden.

Wlt Laurlnsaure Ols auremlschungen mit einer
Jodzahl von etwa 60 bekommt man nur dann gute Fette wenn
der S#duregrad einen bestimmten Minimumwert iiberschreitet
(namllch 0.6 m) Produkte mit einem niedrigeren Siuregrad
sind k3rniz. -

Bei Fetten aus Myristinsiuré und Ols#ure liegt
der niedrigste Siuregrad bei etwa 0.1 %.
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Bei _Tetten aus Paulmitinsiure-0lsiure und aus
utearlnsaure Olsaure besteht eine solche Mindestgrenze
nlcht man kann damit auch gute alkallsch eingestellte
Fetteibereiten. : :

Weiter kann bemerkt werden, dass je nachdem
die angewandten gesdttigten Fettsiuren eine lingere
Kette haben, das Mischverh#ltnis mit Olsdure unbedenk-.
lich innerhalbd weiterer Grenzen variiert werden kann.

Vern man also in der Praxis einem Grundstoff
fur Gie Fettbereitung begegnet, in dem man auf Grund der
Siurezahl die Anwesenheit niederer Fettsiure vermutet,
so berilicksichtige man die Notwendigkeit die mit diesen
Fettsduren zu bereitenden Fette stark sauer einzustellen.
Dies ist z.B. der Fall bei maunchen Palmfettsduren.

Kolloidchemische Untersuchung;

Die hesqungen mmt dem Plastometer werden
fortgesetzt,

— e a e ne ma w e m—y

ENTWICKELN VOII ANALYSFNIETHODEN FUR

KOHLENWASSERSTOFFGEMISCHE AUS DEM

SCHMIEROLGEBIET: GRUPPENANALYSE UND

STRUKTURANALYSE ZUR AUPKLARUNG DER

"CHEMISCHEN KONSTITUTION VON SCHMIER-
OLEN.

1. bammlung reprisentativer Trdolfraktlonen.

o Die Hydr1erungs~ und Bntaromat1s1erunfsarbelten
der Erdﬁlfraktlonep wurden im vergangenen lMonat fort-
~gesetzt; neue Gesichitspunkte haben sich hierbei 'nur inso-
fern aufgetan, dass sich herausstellte, dass die geplante
sunbtaromatisierung mittels Adsorption an Terrana und
Nickel-auf-Kieselgur in den meisten Fillen unvollsténdig
“blieb, so0 dass wir gezwungen sind verschiedene hydrierte
FPraktionen v¥llig zu entaromatisieren durch abermalige
HJdrlerung mit viel Katalysator und Unterlassung

der Bxtraktion. - -

‘ Vorbereltungen wurden getroffen zur partlellen
Verdampfung der Destillationsriickstinde mit einer nach
Angaben von Prof.Waterman konstruierten Pllmdestlllatlons—

anl ge.

2. Exakte Grupuenanalvse‘der Brdslfraktionen.

Die im vorigen Bericht erwidhnte geringe Spaltung
bei- der Hydrierung veranlasste uns dazu uns zuerst ndher
iiber den Verlauf der N-, S~ und O-Gehalte der Drdblfrak-
tionen wihrend der Hydrlcruna zu orientieren.
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L : Zur Bestimmung des Stlckstoffgehaltes benutzen
'er dle Dumas-Methode; in etwas abgednderter TFForm ergabdb
‘diese eine Genauigkeit von * 0.02 ¢, Es stellte sich
heraus, dass der Stickstoffgehalt der nicht-=hydrierten
Fraktionen der Sammlung immer niedrig war (h8chstens 0.2 %)
dass aber die Vorhydrierung dlesen Stickstoffgehalt
nlcht v6llig beseitigt. .

Dié-Bestlmmunﬁ des Schwefels 1st 1m Gange.

Der Bauerstoffgehalt soll indirekt aus der
Sumhc von He, C-, S-‘und N-Gehalt abgeleitetzwerden.

. Die genauec C- und H-Bestimmung in den durch
Sulfonie erung entaromatisierten PFPraktionen ist fortgesetzt
. worden. Da die von uns. entwickelte sehr genaue Methode
viel Zeit nimmt, beschidftigten wir uns auch mit der M3g-
lichtkeit, die C- und H~Bestimmungen in kirzerer Zeit aber
nit einer nur wenig geringeren Genauvigkeit zu machen.
Es. hat Slbh herausgestellt, dass eine Genauigkeit von
etwa 0,05 N-lm Wasserstoffgehalt erreichbar ist in etwa
der Hilfte der Zelt die fliir eine sehr genaue Bestlmmung
(& 0.02 bis 0.03 %) bendtigt ist. Dies ist wichtig, weil
eine Genauigkeit von * 0.05 ¢ auch bei unserer gensasuen
. Gruppvenanalyse in vielen Fillen (z.B. Analyse von verschie-
- denen nicht-aromatfreien Olen der Sammlunﬂ) hinreicht;
“dberdies ist eine ziemlich schnelle Methode mit derartiger
Genauigkeit von allgemeinem.Nutzen in unsrem Laboratorium.

3. Prufung und Verbesserung der Waterman~-Ringanalyse.

- Fir viele Fraktionen im hdheren Molekulargewichts-

gebiet ist es nicht mdglich die spezifische Refraktion

(zu berechnen aus Dichte una Brechungsexponent) bei 20° ¢

zu bestimmen, sondern muss eine hdhere Temperatur (z B,70° C)
"gewdhlt werden., Die spezifische Refraktion bei 20° wird

dann bereéchnet -aus der bei 70°, unter Annahme eines Tempe-
raturkoeffizienten, die von Waterman und Mitarbeitern auf
2.5 x 10™2. pro ¢ C gestellt wurde.

Wir haben nun Dichte und Brechunxsexponent fir
etma 10 verschiedene Fraktionen unsrer Sammlung, variierend.
in Holekulargewicht und Zusammensetzung, bei 200 und 70°
bestimmt -und daraus die Temperaturkoeffizienten von Dichte,
Brechnungsexponent und spezifischer Refraktion berechnet.
Als Resultat ergab sich, dass der Betrag von 2.5 x 10=2 pro
° C fiir die spezifische Refraktion ein ffir alle Fraktionen
annehmbarer Mittelwert ist.

”4. Strukturanalyse der im 61 vorkommenden Fohlenwasserstoffe.

Bei der weiteren Entwicklung der geplanten
Apparatur fir die Messung der Strémnunzsdoppelbrechung
wurden die Quarzfenster durch zwei planparallele Glasringe
ersetzt, widhrend eine verbesserte Lagerung des rotierenden
Auséenzyllnders eine gute Schmnierung und eine dpezielle
Kithlung méglich machen soll.
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Die orientierenden Messungen zur chromatographlschen
Anwlzse von Schmierdlkohlenwasserstoffen. iiber aktive
Tonerde wurden fortgesetzt. Als geeignetste Korngrbsse
erwies sich eine Mischung von zwei Al O ~Fraktionen,
ASTM > 325 und ASTM 200-325 (Slebdffnun en 0.044, baw.
0.074 und 0.044 mm); es wurden vier SHulen hergestellt
mit Al in dieser Kdrnung, resp. nicht erhitzt und
erhltz% guf 600, 700 und 900° C. Messungen mit n.Hexatria-~
kontan 1n einerxr Konzentratlon von 5 g/l gelost in Cyclohexan
sind im Gange.

G s ms e e — e . aw —

VORHERSAGUNG UBER SPALTEIGNUNG . VOoN
MINERALOLEN AUF GRUKD GEWISSER PHYSI-
' KALISCH“R KONSTANTEN

: Wir studierten jetzt den Zusammenhang zwisgchen
den Viskositéten und den aus Dichte und mittlerem Siede-
punkt berechneten "Kennziffern!" von etwa 50 Erdslfrak-
tionen. o :

Es ergab sich einen elndeutlgen Zusammenhang

zwischen diesen Grossen in_dem Sinne, dass die aus

Viskositdt und Dichte berechenbaren Kennziffern ziemlich
gut (2ls Regel innerhaldb * 0.2 Einheiten) iibercinstimmen
nit den Kernpnziffern, berechnet aus Dichte und mittlerenm
Siedepunkt. Umgekehrt ist aber die Vorhersagung der
Viskositidt aus. Dichte und mittlerem Siedepunkt im allge-
meinen nicht mit gecntigender Genuulgkelt mdglich: Fehler
von- etwa 50 % sind nicht selten.

-

Tin Bericht Uber diese Arbeit ist in Vorbereitung.

- B (8 B4 s s e bt b e

VERBESSERUNG VOH PHYSIKAMISCHDN TRENNUNGS~
" METHODEN PUR KOHLENWASSERSTOFFE AUS DEM
BENZINGEBIDT

1. Enuwlcklung.von RePt1f1k9t10nsqnlagen fﬂr den
Laborstorlumqebrauoh

Dle FFenske-¥Folonne. von..3 leter Hohe,'dle in den
vorlgen Monaten eingehend geprift wurde und fiir deren
Bddenzahl unter optimalen Bedingungen 110 gefunden wurde,
hat als Wachteil eimen ziemlich grossen “Holdup" (Flissig-~
keitsinhalt der_Kolorne wihrend der Operation), n#mlich’
etwa 100-130 cm3.

Vir bauten deshald eine neue Fenske-Kolonne von
1 eter Hdhe und 1.5 cm Durchmesser, mit dem Zweck den
Felkitor "Holdup pro theoretischen Boden" betrdchtlich zu
erniedrigen. Bddenzahlbestimmungen, ausgefithrt mit -dem
auch friher gebrauchten biniren Gemische von n.Heptan und
Methylcyclohexan, ergabexn. einen optimalen Wert von 69.




004422 - 22 o

Der Holdup wurde noch nicht bestimmt, kann vorl#dufig- auf

"etwa 25-30 cm? geschitzt werden. Die 1 Heter Fenske- )
Kolonne ist-deshalb fiir Laboratoriumsarbeiten eine wert-
volle Erweiterung unsrer Kolonnen-Sammlung. :

Es fallt auf, dass die 3 Meter Kolonne eine
v1e1 niedrigere Bodenzahl hat als drei Mal die Bddenzahl
der 1 Meter Kolonne. Zur Erklirung dieser, auch im Schrift-
_tum zuweilen erwidhnten, Tatsache der relativen BBdenzahl-
erniedrigung bei Verlingerung der Kolonne hat Klrschbaum
zwel Behauptungen hervorgehoben:

l. Die Verteilung der herunterstrémenden Flﬂssigkeit _
iiber die Kolonnefiillung wird mit Zunahme der Kolon=-
nenlinge ungliinstiger: die Fliissigkeit hat die
Nelgung ‘'sich an die Wana anzuhaufen;

2. In den extremen Teilen des Flissigkeit- Dampf-
Gleichgewichtes eines bindren Gemisches ist pro
"theoretischen Boden eine grdssere Fliissigkeit-

- Dampf-Kontak ttoberflédche, also eine gr&ssere Linge
der Kolonnefullung, notlg als im Mittelgebiet.,

Die zweite Behauptung haben er in unsrer
1 Meter Kolonne gepriift durch Bddenzahlbestimmungen bei
sehr verschiedenen Kolben- und Riickflusszusammensetzungen.
Bei Kolbenzusammensetzungen von 3.5 bis 42.2 % n.Heptan
und dazu gehdrigen Rickflusszusammensetzungen von 64.8
bis 96.8 % n.Heptan variierte die Bddenzahl ziemlich will=-
kiirlich zwischen 55 und 60. Nur ein Versuch mit einer
Kolbenzusammensetzung von 77.3 7 n.Heptan und dazu gehb-
rigen Ruckflusszusammensetzung von 99.2 % n. Heptan ergab
einé etwas nledrlgere Bsdenzahl (53),
: - Die zweite Behauptung Kirschbaums scheint also
ungendgend zur Erklirung der relativ niedrigen B6denzahlen
langer Kolonnen.

Zur Prifung der ersten Behauptung Kirschbaums
bauten wir eine neue 1 Meter Kolonne, deren Packung zwei-
mal durch eine Amrt Dise zur Zentrierung der herabstrdmenden
Fliissigkeit unterbrochen wurde. Die YWolonne wurde von
aussen durch Dampf von kochendem n.Heptan geheizt.
Orientieremnde Messungen ergaben Bbdenzahlen von 73-80,
also eine wichtige Verbesserung ! Diese Messungen werden
noch fortgesetzt '

IT-B-10. : ERHéHUNG DES KLOPFWERTES VONW
- KRAFTSTOFFEN DURCHE ISOMERISA-
TION UND DEHYDRIERTUNG.

: Wegen Erkrankung des Berlchtabfassers wird
der Bericht afnf ™ - " _n Monat verschoben. :
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II-B-12,

- Adsorptionsisothermen fiir Argon bestimmt wurden.
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-BERECHNUNG DER GRUNDLAGEh FUR DIE
UBERTRAGUNGEN CHEMISCHER REAKTIONEN,

= INSBESONDERE KATALYTISCHER REAKTIONDN,

VOM LABORATORIUM IN DIE PRAXTS+—

Wegen Erkrankung des Berichtabfassers wird

der Berlcht a&f nachsten Monat verschoben,.

- — . . S - -

PHYSIKALISCH- CﬂENISCHE UNTERSUCHUNGEN

UBER KATALYSE UND KATALYSATORDN;

1. UNTERSUCHUNGSTEEMA:

004423

'Messuﬁg'der Oberfliche einiger Kupfer-Magnesium—

oxyd-Kata lysatoren°

ZUSAMHENFASSUHG DER UNTERSUCHUNG: e

, Die im vorigen Bericht beschrlebenen Katalysatoren
- wurden in einem Luftstrom asuf 500° C widhrend 4 Stunden
erhitzt, doch noch nicht reduziert. Im Oxydstadium wurden
jetzt die Oberflédchen gemessen, indem bei 90.5° K die

Wir fanden folgende Werte:

nGeplante Zusammen~1 Oberfliche in m2/g
iisetzung. Mol.Ver~ ! :
”haltnls Cix Mg :

RS e e s 22 e e e e e |
1 1 ‘

n 0 : 10 : 104

o1 9 ; 163.5

p 1 : 4 ) 127.5
o1 1 : - 97.5.

I S : 32

1 9 1 Iy 32
E—l===>=.==============-é ————————————————————

Bemerkenswert ist, dass die Oberfliche einiger
Mlschkatalysatoren (1/9 und 1/4) wesentlich gr8sser ist
als die von Magnesiumoxyd. Hier konnte vielleicht eine

-wechselseltlge Dispergierung der Oxyde stattfinden.

Um dies niher ,zu betrachten und die Reproduzierbarkeit
der Kataleatorherstellung zu Uberpriifen, werden wir noch

einige Katalysatoren in diesem Gebiet herstellen

(z.B. 1/7, 1/8, 1/9.5, 1/10) und deren Oberflichen messen.

Die Analysen der Xatalysatoren sind noch nicht
alle fertig; sobald wir dariiber verfiigen, werden wir die
Oberfliche als Funktion der Zusammensetzung im Schaubild "

geben. .
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2. UNTERSUTHUNGSTHEMA: _ ~-

Bestimmung der katalytischen Akt1v1t5t dex
Katalysatoren fiur die Hydrierung von Olefimnen (C —CB)

e

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG

Wle schon im vorigen Berlcht ‘erwdhnt wurde,
verliefen vorliufige Versuche sehr unbefriedigend: es fand -
entweder keine oder fast keine Hydrierung statt !

Eine Uberprufung der Apparatur mit Nlckel—auf—Kleselgur
als Katalysator zeigte, dass diese einwandfrei arbeitete
und dass somit die Ursache in unseren Kﬁpﬁer-Magnesium-
oxydkatalysatoren zu suchen wire. In einer anderen Appa-
ratur wurden diese darum untersucht auf die Hydrierung
von Atthen und Butylen, wobei es sich herausstellte, dass
diese Olefine sehr schnell und vollstindig an unseren
Kontakten hydriert wurden. Es liegt hier somit der merk-
wirdige Tatbestand vor, dass niedere Olefine rasch und
vollstindig, hdhere kaum oder iliberhaupt nicht in Gasphase
an Kupfer-Magnesiumoxzyd-Kontakten hydriert werden.

GEPLANTE WEITLRE UNTERSUCHUNG"

Wir Werden untersuchen inwieweit es dennoch
moglich ist hshere Olefine Uber unsere Kontakte zu
hydrleren bei Anwendung von Druck (Versuche im Auto-
klav). Es wird weiter untersucht werden inwiefern der
'Mdgne51um0"vdzusatz zum Kupfer wesentlich ist flr das
Auftreten der beschriebenen Anomalien.

O

3. HHEER§HQEEE§§$E&MAL

Die rOntgenographische Untersuéhung der
Kupfer-Magnesiumoxyd-—-Katalysatoren.

ZUSAMUENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

Damit es oglich sei die verschiedenen Kompo-
nenten in den Mlsohkatalysatoren einwandfrei zu deter-
minieren, wurden gzuerst vergleichende Aufnahmen nach
Astbury und Prizisionsaufnahmen nach Straumanis von den
Oxyden und lydroxyden des Kupnfers und des Magnesiums
angefertigt. Diese Aufnahmen wurden ausgemessen und dise
erhalteneh Daten tabelliert. Unterdessen wurde mit der
Anfertigung der Aufnahmen von Mlschkatalysatoren
angefangen.

Lo

GEPLANTE WEITERE UNTERSUCHUNG:

Vermessen und Deuter der Aufnahmen von Misch-
kat%lysatornn. - - .
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Olefinverhiltnissen von etwa 4 und 10. Der Arbeitsdruck
. wurde soviel wie mdglich auf 250 Atm. eingestellt.
*Wir bestimmten die MMenge Alkylierungsprodukte bei einer
Reaktionsdauer von 1% Stunde (in welcher Zeit die vom
Bleitetraszsthyl verursachte Drucksenkung beendet war)’
als Tunktion der Temperatur. Bei einem Paraffin:0lefin-
verh3ltnis von 4 wurde somit durch die induzierende
Wirkung des Bleitetradthyls die Temperatur, wobei ther-
mische Alkylierung auftrat, um etwa . 20° C erniedrigt,
indemn aus den Ausbeuteziffern hervorging, dass wir es
hier mit einer Jdurchschnittlichen Ausbeute pro Athyl-
radilkal ') von etwa 25 zu tun hatten. Die Zusammensetzung
des gebildeten Alkylats. erfahrt aber durch die Wirkung
des Bleitetra#dthyls keine merkbare Anderung. Bei einem
Paraffin:Olefinverhiltnis von 10, einem Verh#ltnis,.wobei
die Alkylierung vollstdndiger ist, ist der Einfluss des
Bleitetraithyls etwas geringer. Sowohl die thermische
wie die induzierts Alkylierung verlaufen bei diesen
Verh#dltnis erst bei hdherer Temperatur (Anfang bei
etwa 3500 C).'Vielleicht liegt darin die Ursache, dass
das Bleitetradthyl einen geringen Effekt hat, da die -
Zersetzungstemperatur bedeutend niedriger liegt. B

. Die Untersuchung wird bei hdheren Drucken
fortgesetzt werden, indem gleichzeitig nach einem ]
besseren Kettenanreger gesucht werden wird. Wir haben .
datel besonders verschicdene Azoverbinduangen im Auge,
von denen bekannt ist, dass sie bei Zersetzung freie

. Radikale abtrennen. '

- et Mt g e was A e e e

IT-B-15. UNTERSUQHUNG NACH DER KORROSIVEN WIRKUNG
VoW ERDOLNAPHETHENSAUREN AUF METALLE.

v Infolge BErkrankung des betr. Laboranten
konnten diesen Monat keine Versuche angestellt werden.

s et o " m—. s m—

II-B-16. . GASATALYSE DURCH DESORPTION.
Vorigen lonat berichtete:n wir itber Trennungs-
versuche mit Propen-Isobutan Gemischen, bei Atmosphiren-
druck strdmend iiber gekiihlte aktive Tonerde. BEs stellte
sich heraus, dass das Verhiltnis C?/(C= + C!) im durch-
gelassenen Gase wihrend der ersten” 20 ﬁinut n grosser
~als 90 % sein konnte. Diese Anreicherung des Propens ,
kann fiir pridparative Zchke sehr wertvoll sein} fir unser
‘analytisches Ziel is+ sie jedoch unggpﬁgend.

Wiederholung derselben Versuche, ausgefilhrt
mit Kieselsiuregel und mit aktiver Kohle statt aktiver
Tonerde als Adsorbens, ergab noch weniger ginstige
Resultate. Isothermmessungen bei 0° C und Isobarmessungen
bei I Atm. (siehe beigegebene Figur) stellten dann-heraus,
1) welchen Begriff wir kinftig mit dem Ausdruck “Anregerausbeute? andeuten warden,
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IT-B-13%3. AUFBAJRLAATIONER DURCH PIOTOCHEMISCHE
L 'EXDSTLEDIGE ANLAGERUNG VON EALOGEN-
- WASSERSTOFF AN OLEFINEN. '

In der Berichtperiode wurde Xkeine weitere
experimentelle Arbeit an dizsem Gegenstand ausgefiihrt;
die Zusammensetzung des Schlussberichtes betr. diese
Untersuchung hatte guten Fortgang. Mdglicherweise wird

~gich dann die FNotwendigkeit einiger erginzender Versuche
dann noch geltend machen; iibrigens betrachten wir diese
Untersuchung als bcendet, -

_ Eine.kurze Zusammenfassung der Schlussfol-
gerungen, ‘zu deneun die Untersuchung gefihrt hat, werden
wir nach der Foertigstellung des Schlussberichtes for-
mulieren. '

e was WlE Gos Gas wm amen bia ws aans
eee— T

S N P . GRUFDLEGETDE UNTERSTCHUNGEN AUF DEM GEBIET
‘ INDUZIERTER XETTHNREAKTIONEY ZUR BEREITUNG
HOCHWERTIGER BERNZINLE, SCHMIEROLE ODER
CHI NISCW INDUSTRILLLBR ERZEUGNISSE.

Wie aus dewm vorigen Bericht hervorgeht, ist
die durch molekularon Szucrstoff induzierte Polymerisation
von Propen, die bei 140° ¢ und 140 Atm.Druck vérliuft,
mnieht derart, dasg von einem glinstigen Kettenanreger
die Rede sein kaun. Es ist nicht unmdglich, dass. moleku-
larer  Sauerstoff wohl bei schr hohen Drucken ein' guter
Kettenanreger ist, aber diese Versuche kommen. vorliufig
nicht in Frage.

‘Inzwisclien wurdcn bedeutend bessere Ergebnisse
erzielt bei Anwendung von RBlecitetradthyl a2ls Ketten-
anreger. Aus einer Verdffeontlichung von Cramexr
{J.Am.Chem.Soc. 56, 1234 (195%))1sb nimlich bekannt
dass das BleltO“raauuyl bei Brhitzung auf 260° C Athyl-
radikale abirount, die imstande sind die Poly rmerisation
von Athen zu becworkstelligen., Bei diesen Versuchen von
Cramer fand die uoabtl ou in benzolischer L&sung unter
Druck statt.

Bei der anlidsslich dieser Veroffentllchung

angestellten Untersuchung verlief die Polymerisation

"wvon -Rropen bei 300° C und 200 Atwm.Druck mit einer Ausbeute
pro> Athylradikal (wobel wir voraussetzen, dass 1 lol.
Bleitetraithyl 4 Athylradikale gibt) von 40. Die Wirkung
des Bleltet;aﬂthvl< bestand darin, dass unter den gewdhlten
Vers uchsbedﬁngungcn die Temperatur, wobei diec thermische
Polymerisation verliuft, um etwa 30° C erniedrigt scheint,
d.h, dass in Gegenwart ies Bleitetradithyls die Ausbeute
nach 1-’L Stunden der ciner um 300 Haher verlaufenden rein
thermlschen Reﬂktlon ”1610h ist. "

: Bei den denach ausg*fuhrten Alkylicrungsversuchen
mit BIleitetraXthyl nls Xettecnanreger arbeiteten wir haupt-
sichlich mit Mischungen von Propen und Isobutan nit Paraffin:
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dass Propen von Kiesels#uregel und aktiver Kohle viel

stirker adsorbiert wird als Propan, wodurch die schlechte
Trennung von Propen und Isobutan iiber diesen beiden Adsor-
‘bentien erklirt wird. Tir die Trennung von Propan und

Isobutan widre Kieselsiuregel vielleicht noch etwas besser '

als aktive Tonerde; die aktive Kohle adsorbiert alle

drei Gase bei 0° C und 1 Atm. so stark, dass fiir Tren-

nungen viel hdhere Temperaturen oder viel niedrigere

Drucke angewandt werden mussen, '

. _ Da die Trennungen mittels Adeorption bei
Atmosphidrendruck bisher wenig befricdigende Resultate
ergaben, e¢ntschlossen wir uns das Gebiet der schr niedri-
gen Drucke eingehender zu untersuchen und eine dazu

’

geeignetec neuo Lpparaitvwr zu dbouen.

. , Wilirend des Beoues dieser neuen Apparatur haben
wir mit ‘der alten Apparatur (dic. wir fiir die lessungen

der Isothermen und Isobaren anwandten) einige orienvierende
Trennungsversuche mit einem Propén-Isobutan-Gemisch bei .
niedrigem Druck ausgeiliithrt. Das Gemisch wurde bei niedriger
Temperatur vollig an aktive Tonerde adsorbiert und nach-
‘her durch allmihliche Steigerung der Temperatur bei einen
mittlerem Yruck von etwa 1 mm desorbiert und fraktions-—
weise analysiert. Die Trennung war jedoch sehr unscharf.
Wiederholung de¢s selben Versuches in Abwesenheit von o
Adsorbens im gekilhiten Rohr gadb weit bessere Rosultate:

Trennungsversuche mit einem Propen—Isobutén-
S Gemisch (1 : 1%.. _ o
Bingelassene CGasmenge: 37 cm (20°/760 mm).

::f:::.—::r:==—===—====================================================== ]
Habgepumpte-r abgepumpte Propenmerge in % des Totals, bei b
HrGasmenge .Lé.-..._'._..... e e e i e et m bt et DT Yy —— e ———————
lin ¢ des~ lidealer ! Treuwnung durch { Trennung durch ! totaler e
n Totals - i1Trennung: Verdanpfung: 1 Desorption aus it Abwesen- 1
{:' o : ! Doi ctwa 1 mn; : 1 g Tonerds bei': heit von ”
" | | Tenp. etwa . | etwa'l mm; Tenp. | Trennung ||
1 ! ! - 140 bis ! etwa -120 bis ! "
I : { -~ 100 ° ¢ i - 200 ¢ | i
Lo TR AU AU
. \ [ : I
I 0 i .0 | 0 { 0 | 0 i
" 'Io\\ I 20 : 13 o - 16 ; 10 "
- 20 - i 40 : 37 S 32 ! 20 i
I 30 | 60 | 55 : 46 ] 30 Il
i 40 . 1 80 1 73 . 59 .. i 40 1
' 50 100 1 90 i 70 .1 50
1 60 1 100 | 97 | 80 ) ‘"} 60 i
! 70 - 100 . 99 | g8 - -} 70 "
I -16) L 100 ! 100 { 94 1 80 I
i " 90 b 100 ! 100. : 98 ] 90 n
I 100 i 100 . 100 i 100 ! 100 i

o Eine n#here Betrachtung der Adsorptionsisothermen
von Propen und Isobutan an Tonerde lehrt aber, dass bei
follendem Druck die Adsorption von Isobutan relativ stirker .
‘abnimmt als die des Propens. Dadurch ist das Propen-Isobutan-
Gemisch weniger geeignet fir Trennungsversuche mittels -
Desorption .bei niedrigen Drucken, Im neuen Apparat werden
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wir denn auch an erster Stelle d1e Trennung von Propan
und. Isobutan untersuchen° - :

~Die. Trennun von Propen und Isobutan duroh
Verdamnfunp bei nledrlgém‘Druck (etwa 1 mm) ist schon
ziemlich weitgehend. Hoffentlich wird die neue Apparatur _
durch enige spezielle Massnahmen, woriber wir folgenden
Monat berichten Wollen, noch wesentlich bessere Resgultate
“ergeben konnen. - - ‘ T :

IT-B-17. o ‘BLREITUNG VON STRASSENBAUBITUMINA AUS

PLR‘ff:fhdLTTCLJ “Im"“TVK.

UNTBR?UCFUNGSTHENA

Beantwortung der Froge, wieviel Paraffin
hochstens in Asphaltbltumlna fir Strassenbauzwecke““
zulfdssig ist. T

Bs wurden berelts elnlge nlederlandlsch—a
1nd1sche Asphaltmuster mit sehr hohemn Paraffingehalt
(10 - 35 %) gepriift. Es stellte sich heraus, dass diese

~in Asphaltmdrtelmischungen einen zu geringen Widerstand
gegen plastische Deformation zeigten, so dass derartige:
Asphalte nicht als 3Bindemittel fur Strassenbauzwecke
.1n Betracht Lommen.-

_ZUSANLTNFAS“UHG DER UNTFRSUCHUNG"

Die Erfahrung mi¥b den im Junlberlcht erwidhnten
Versuchen hat dazu gefiihrt die weitere Untersuchung iiber
dieses Thema auf breiterer Grundlage fortzusetzen.

fehrere Ditumina werden nunmehr mit variabelen
Mengen verschiedener Paraffine gemischt. Diese Mischungen
werden als ulnaemlttel fiir Asphaltmdrtelmischungen ver-
wendet, die mit Hilfe der Zellen— und Druckprobe unter~
sucht Werden. -

; Die Priifung eines venezolunlschen Bitumens,
mit einem harten Paraffin gemischt, fiihrte zu der Folgerung,
dass die zulidssige Menge Paraffin im Bitumen abhlngig
ist vom Typus der Konstruktion und mit hBherer Stabilitiédt
des Strassendecktypus grésser wird., So vertrigt Asphalt- -
beton ein Dindemittel mit mehr Paraffin als Asphaltm8rtel.

"Eine nun angefangene Untersuchung, wobei ein
indischee DBitumen mit demsclben Paraffin genommen wurde,
ergab, dass dieses Bitumen weniger Paraffln vertriigt als
das genannte venezolanische Litumen.

Aus Drudﬁproben ﬂiﬁg hervor, dass der Paraffin=
zusats zum venezolarischen IZitumen einen unglinstigen
Einfluss auf die mechanische St#rke der Adhé51o des Binde-
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nittels an der Aggregatoberfldche nat. .

: Dles praga sich am melsten aus bei niedrigeren
Temperaturen. :

D1e Deformierbarkeit der Mlschung wird Jjedoch
vom Parafflnzusatz nicht beeinflusst. : .

GEPLANTE UNTERSUCHUNG:

Die Untersuchung erd fortgesetzt mit dem Zweck
Anforderuﬂgen aufzustellen, denen bel der Bereltung von
31tum1na genugt wcrden soll. :

R R N L L

TT.3-138, . AERSTELLUNG VON GASOLBN AUS SCHWEFEL-
s - REICHEN PARAFFINISCHEN ROHOLEN DURCH
DRUCLHIDRIDRUNG
Uber dlesen Gegenstand wird nlcht berichtet,
da kclne exper:mentelle Arbeit ausgefithrt worden ist.

R S 1WS M Tk Gl ey 2 e

IT-B-19. ‘ ANLAGERUUG 'VON METHAN AN LRDOLRUCK—
TANDE ZUR HERSTRELLUNG DUNNFPLUSSIGER
PRODULTE MIT HOHEREM WASSBRSTOFFGBHALT

‘Uber diesen Gegenstand wird nlcht berlchtet
da keine experimentelle Arbelt ausgefithrt worden ist.
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II-C. UNTERSUCHUNGEN ATUF
'DEM GEO3 IETTE D ER ANWVENDUNGETN
 VON OLERZEUGNISSEN.

II~C=1. - IDENTIFIZIERUNG VON VERSCFIIUTZUNGS-
: PRODUKTEN IN VERDRENNUNGSMOTOREN.

UNTRERSTUCHUNGSTHEMA : | .

A Verbesserung der MolekulargegichtsbéStimmung
nach Rast zur Anwendung auf unsere Verschmutzungsprodukte

aus dem Motor. '

. Zu den von uns zur Identifizierung der ver- o
schiedencen Verschmutzungsprodukte benutzten Methoden gehdrt,
ausser den in_vergangener'Zeit,angewandten'Destimmungen'von
S#iuregahl, Verseifungszahl, Elementaranalyse.. (wobei besonders
der Sauerstoffgehalt von Delang ist) und L&slichkeit in einer
‘@rossen .Anzahl verschiedener Lsungsmittel, auch die Bestim- -
mung des Molckulargewichts.

IR -~ -Es wurde nun in den letzten Jahren vom Laboratorium
die Molckulargewichtsbestimmung mittels der Siedepunktser-
hohung von Denzol zu einer Prizisionsmethode ausgearbeitet.
Diese Methode ist jedoch filr sauerstoffhaltige Produkte

~ dic sich eher zu Assoziation neigen als die Kohlenwasser-
stoffe an sich - weniger zuverllissig. So ergeben Palmitin-
sdure und dgl. cinen zZweimal zu hohen Betrag fur das Mole-
kulargewicht. Ausserdem ist die L8slichkeit in Benzol der

in Jetracht kommenden okydierten Kohlenwasserstoffe aus dem
Schmierdlgebiet zu gering. : , '

S Aus diesen Grinden musste fiir die Verschmutzungs-
-produkte, die teilweise stark sauerstoffhaltig sind, nach
einen anderen L&sungsmittel ungesehen werden. Wir wihlten
dazu~Kampher nach der Methode von Rast, der das Molekular-
gewicht durchwdie‘Gefrierpunktserniedrigung von Xambpher
bestimmt; (die Ublichere Destimmung in Naphtalin scheiterte
an ungeniigender L&slichkeit in diesem Stoff).

Es war jedoch bekannt, sowohl aus eigener - -
Erfahrung wie aus den Schrifttunm, dass diese Methode von Rast
fir Kohlenwasserstoffe im allgemeinen schlecht reproduzier-
bare Werte ergab. Wir wollten die Ursache dieses Unstandes

cermitteln ¢.q. beseitigen. - ~

| ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

. Wie sich herausstellte, ist dicse ungeniigende
Reproduzierbarkeit hauptsichlich auf die Tatsache zuriick-
zufihren, dass dic geschmolzene Mischung von Kampher wund O1
nach Abkiihlung sehr inhomogen ist, wodurch beim Hintiber-—

~ bringen in die Schmelzpunktrhrchen die-Zusanuensetzung der
Mischung nicht gleich bleibt. Dieser Fehler kann vielleicht

. vermieden werden, indem man nach dem Schmelzen stark abkiBhlt

.und'auch inden man danach in einer kleinen. Art Kugelmiihle

aus VgA-Stahl homogenisiert.
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: Daneben wurden noch einige kleine Verbesserungen
angebracht. Als Ergebnis ist zu verzeichnen, dass von einer
Schmierdlfraktion, deren Molekulargewicht nach der genauen
Siedepunktserhshungsmethode unseres Laboratoriunm 257 betrug,
bei 10 Bestimmungen die folgenden’ Werte gefunden wurden:
252, 235, 254, 254, 272, 251 216, 258, 258 und 254.

Wie man 31eht sind die meisten Werte gut, doch
kommen einige sehr- grosse Abweichungen vor. Wir werden '
-versuchen die Ursache davon zu ermitteln.

0 ot . s e - o -

OXYDATIONSBESTANDIGKEIT VON SCHMIEROLEN
M ZUSAMMENHANG MIT DER KONSTITUTION DER
AUSGANGSSTOFFE.

.a, Studium der Kinetik des OxydationsErozeSSes;

- Wegen*Abwesenheitvdes Berichtabfassers wird
Berichtérstatitung auf nichsten Monat verschoben.

b. Ausarbeiten einer Analysehmethode‘fﬁr Schmierﬁl-"Harze"r

UNTERSUCHUNGSTHEMA :

Prifung ob der festgestellte abnorme. Laugever-
brauch bei der DBestimming der Verseifungszahl der Harz-
fraktionen auf - d1e Aufarbeltungsmethodlk zuruckzufuhren sei.

Da dle Verseifung der komblnlerten Adsorptlons-
fraktionen mehr Lauge fordert als die des: Ausgangsp;oduktes,'
‘mussten 1rgendw1e wihrend der Analyse laugeverbrauchende:
Stoffe von aussen eingefithrt oder aber aus dem Harz selbst
entstanden seln. Als m8gliche Ursachen nannten wir: :

ey

1. Nicht ganz reine L8sungsmittel. '
2. Abinderung der Harze wihrend der Trocknung bei 110° C.
3. Elnfluss des Adsorptlonsmlttels.

. S Diese Faktoren werden nun niher studiert.

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

1. Die L¥sungsmittel konnten zur Geniige gereinigt werden:
das Benzol durch Behandlung mit SchwefelsZure und Lauge
und Destillation, der Alkohol durch Behandlung mit Dlegdi-
azsetat und Destillation, die_ alkoholische Lauge (dle bei
Kochen etwas an Stirke verlor) durqh Kochen unter einenm
Rickflusskilhler wihrend .8 - 10 Stunden., Das Pentan konnte
ohne Sonderbehandlung benutzt werden. . e

2. Beim Abdestillieren des zum Ldsen verwendeten Jenzol-
Alkohols und beim Trocknen bei 110° C auf konstantes
Gewlcht zeigte sich bei einem Harz aus amerikanischen

eine Abnahme der Verseifungszahl um 5 %. Das in Pentan
ioste schlammfreie 01 an sich. ergab jedoch gerade
'belm Abdampfen und Trock=nen bei 110¢° eine Zunahme um 5 %.
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Synthetische Ole 8ind in dieser H1n31cht noch viel
empflndllcher ein ~synthetisches Dright Stock ergabd
dabei sogar eine. Zunahme der- Verseifungszahl um 30 %,
Offenbar ist diese Trockentemperatur von 110° 2zu hoch.
Durch Abdestlllleren und Tfrocknen in Vakuum konnte
diesem Ubel abgeholfen werden. :

'3, Tatsichlich-ibt das Adsdrptionsmaterial schliesslich.

einen geringen Einfluss auf die Verseifungsbilanz aus.

Nach 60- Stﬁndlgem‘Perkolleren von reinem Benzol-
Alkohol durch das Adsorptionsmaberial fanden wir den
folgenden Laugeverbr_uch :

"Adsorbens- o i : etwa 0.1 n Lauge
20 ‘g Terrana - 0.24
10 g A1,0 o v&.' 0.06
25 g Florédln S verpulv rt 0.26
o B : L 0.18

25 g v
e und aktiviert

Of’enbar wlrd 1rgendwelcher laugeverbrauchende
Stoff langsam extrahiert. Da es sich als unausfiihrlich
erwies die Bxztraktion solange fortzusetzen bis dieser .
Stoff ganz entfernt ist, empfiehlt es sich ein Adsorbens
mit niedrigem Gehalt an solchen laugeverbrauchenden
Stoffen zu verwcnden,

GEPLANTE UNTERSUCHUNG:
Weitere Ausafbeitung der Harzanalyse.
ﬁdeab31cht1gt wird schliesslich ein Verfahren
ausflndln zu machen, das einen Harzgehalt ergibt, der

praktlsch von ‘Verh&ltnis 01 :. Adsorbens unabhanglg ist.
(Slehe Honatsberlcht Hal 194))

——ls Set mee v M R W e n

FESTSETZUNG DER AN KONSISTENTE FETTE zU
STELLENDEN ANFORDERUNGEN UND ENTWICKLUNG
' GEEIGNhThR PRUPMETHODEN.

UNTERSUuHUNGSTHEMA

Feststellung des Elnflusses von Olviskosit#t
und Selfengehalt auf die Tragfahlgkelt des Schmierfilms.

_Z_I_I__SA_IV_’J{LE_I\_’EASSUNG DER UNTERSUcHﬁNG :

D1e bestellten gusseisernen . Keilriemenscheiben,
die ‘zur Ersetzung der unbrauchbaren buchenhSlzernen Scheiben
dienen sollen, sind 1mmer noch nicht geliefert worden; so '
dass die Vcrsuche n*cht angefangen werden konnten.
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II-C- 4.

1.

’ In Luft
“Duplobest

"In Stlckstoffstrom
(etwa 5oo l/St )

:ENTWICKLUNG UND VERBESSERUHG VON

LABORATORIUMSMETHODEN 2ZUR FEST-

STELLUNG VON-  ABNUTZUNG UND ALTE=-’

RUNG -VON . SCHMIEROLEN: IM/MOTOREN—
-BETRIED.

UNTERSUCHUNGSTHEMA:

s - - o - M b . D Sy S e e w s o o w cow

——-——-—--—--—--—————————-———-———--—————-—

T vorlgen Monatsberlcht wurde exrwihnt, dasg
dle Abnutzung bei einer Belastung von etwa 10 kg/cm
und einer Gleitgeschwindigkeit von etwa 1 m/Sek. ohne
Schmierung nahezm ausschliesslich durch Fressen ver-
ursacht wird. Der Schliff ist Metallstaub. Der Ein-

'fluss der Luft ist in dlesem Fall wie zZu erwarten

war, gerlng.

Wir fiihrten noch eine Anzahl Versuche aus
bei einer Belastung von 10 kg/cm2 aber mit einer
Gleitgeschwindigkeit von etwa O.S.m/Sek. Auch in
diesem Fall wurden Kugeln benutzt, die vorher bis
auf eine Kontaktfliche von etwa 2 mm @ abgenutzt waren.

Die Ergebnisse dieser Versﬁche waren wie folgt:

,Abnutzungsversuche Stahl auf Stahl;
!Gleitgeschwindigkeit etwa O, m/Sek.,
0Flachedruck etwa 10 kg/cn<; Versuchs-
4 o dauer 1 Stunde » -

:Kontaktflachelldem nachlVergrdsserung'
r¢ vor dem dem Ver- .durch Abnutzung

iVersuch such . |wihrend des

:Versuchs.

1.92. ¢

Oy A Ry
-
*
O
o
3

Der Unterschied zw1schen der Abnutzung in

also bereits sehr sichtlich.,

UNTERSUCHUNGSTHEMA:

Agggtggpgsversuche im HMotor.

Das merkwirdige Abnutzungsergebnls nit einem
schwefelfreian und mit einem schwefelreichen 3enzin
filhrte uns dazu, die Form, in der der Schwefel:in den
Auspuffgasen eines Benzin~ und eines Dieselmotors vor-
kommt, zu bestimmen. In der Literatur ist dariiber
wenig zu finden, ausser Jder auf der Hand liegenden

. uft und in Stickstoff ist bei diesen Versuchsbedlngungen
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Tatsache, cass der Schwefel als SO und SO, vorkommbt.
Uns intercssierte jedoch gerade, wélches 3as Verhdltnis
SO0, zu SO, sei und ob dieses Verh#ltnis fUr Benzin- und
Dieselmotdr wesentlich verschieden wire. .

Tir fingen demit an die Auspuffgase des Deutsz
Motors zu priifen und zwar wurde 2zunichst darin der
Gesamtschwefelgehalt durch Absorption in H,0, bestinmt.

Dei Verwendung eines Ienzins mit 0.5 % S und“einer Ver- 4
gasereinstellung, die ein Auspuffgas mit 1%3.6 % 002 ergab,
fanden wir im Auspuffgas 0.4% mg S per 1. Dies stimnt

nach Reduktion auf 0° C und Wasserdampfkorrektion genau

nit den aus denm C- und S--Gehalt des Breunstoffes und der
Auspuffgaszusanncnsetzung berechneten S~Gehalt iiberein.
Daraus geht also lhervor; dass aller S vollkommen ver-

‘brannt ist und dass die Absorption in H202 vollstindig war.

ir sind jetzt damit‘ﬁeschéftigt,das 802 ﬁnd,‘

SO3 scparat zu bestimmen.

UNTERSUCHUNGSTHEMA

e e aet vt bES s VAn om S A Bt At Sl e Sob Sad W A SR A Sy A M e A St Seml S Gl WS P WA Mt M T G GBS S S G

o v ~ Die mit dem Mollinger Apparat gealterten 01-
nuster sind nunnchr alle gepriift. In beigehenden Diagramme::
sind die Versuchsergebnisse gegen die angewandten Versuchs-
temperaturen aufgetragen. : E

_ Aus diesen Resultaten geht hervor, dass die
Unterschiede zwischen einer sehr oxydationsbestindigen
und einer sehr wenig oxydntiounsbestédndigen Ol nur verhilt-
nismissig gering sind. Dei Versuchstemperaturen iber 225° C
ist der Prozentsatz Unldsliches in 60/80 (was ein wichtiger
Maszstabd fir den Alterungsgrad eines Oles ist) beim-guten
0l dem eines schlechten Oles gleich oder grisser.
Der Oxydationsversuch mit dem Mollinger Apparat erscheint

‘uns denn auch einer der vielen Versuche, mit denen die

II-C=5.

Oxydationsbestindigkeit von Olen verglichen werden kann,
ohnée dass er beanspruchen kdnnte etwaige Korrelation mit
der Altcruang im iHotor zu geben. Wir werden nun noch )
die leschaffenheit des bei diesem Versuch gebildeten
Schlamms untersuchen, :

UNTERSUCHEUNG MECHAKFISCHER EIGENSCEAFTEN
- . Vox STRASSENZAGMISCHUNGEN. Coe

Die im vorigen MHonatsbericht besprochenen
Valzversvche wurden vorliufig beendet, insoweit sie sich
auf Asphaltmdrtel bezogen. Die Versuchsergebnisse werden
nun zu einem Dericht verarbeitet.

. dr weitere Arbeit betr. mechanische Eigen-

"schaften von Strassenbzumischungen sei auf II-3-17,

Seite 28 diese2s 3Berichtec, verwiesen.



@04435 - 35 -
II-Cfﬁ.' RHEOLOGIE VON BITUMEN UND UNTERj

SUCHUNG NACH DER WASSERDURCH-
’ LASSIGKEIT

e ceed

An dlesem Gegenstand wurde in der Derichtperiode
nlcht gearbeltct. ,

II-C-7. ‘ASPHALTBITUMENANWENDUHGEN IN DER
INDUSTRIE UND IM BAUGEWERIE,

: Da Wahrend der Derichtperiode simtliches
Personal der betreffenden Abteilung mit externen Auf-
trigen und Arbeiten an der neuen Feuerleitung (Asphaltierung
der Rohre) beschiftigt war, wurde keine nennenswerte Arbeit
auf dem Gebiete der R.P.M.-Forschungsarbeiten ausgefiihrt.

II-C~8., ' VERBESSERUNG DER RHEOLOGISCHEN EIGEN-
"¢ . SCHAFTEN VON BITUMEN DURCH ZUSATZ
HOCHMOLEKULARER STOFFE.

UNTERSUCHEUNGSTHEHMA :

' . Priifung ob das rheologische Verhalten von
Asphaltbitumen sich fiir besondere Zwecke durch Mischen
mit verhdltnisméssig geringen Prozentsiitzen Kunstharze
verbessern lisst.

Hierzu sollte zunichst eine Anzahl Mischungen
einiger Sorten Asphaltbitumen mit verschiedenen Kunstharzen
in variierenden Prozentsitzen bereitet, und danach die
Verdinderung in Rigenschaften bestimmt,werden. Es war zu
erwarten, dass die Mischunz (wofilir eine Mischwalze zu bauen
war) auf Schwierigkeiten stossen wilrde, da- sich lange nicht
immer homogene Systeme bereiten lassen Wﬂrden.

(Siehe Monatsbericht Mai- 1943). -

ZUSAMIENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

Nach dem Tertigkommen dér Mischwalze wurden zu=-
nichst bei 1409 C Mischungen aus Z-Grade Typus Vonokrono A
Asphaltbitumen und Polyvinylchlorid in einem 50 : 50 Verhdlt-
nis hergestellt; beabsichtigt war, dieses sehr harte und
.~ spr8de, anscheinend homogene Produkt durch nachtrigliche.
-Mischung nit einer weiteren lenge Asphaltbitumen als
Ausgangsmaterial fiir Produkte mit hd8herem Asphaltgehalt
zu benutzen. ,

Dies filhrte jedoch nicht zu dem erwiinschten
Resultat, da dieses 50 : 50 Produkt sich nicht weiter
verarbeiten liess: die dazu bendtigte hohe Temperatur und
lange Mischzeit verursachten HCl~Abspaltung aus dem nlcht-
stabilisierten Polyv1nylchlor1d.
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Direkte Mischung von Wonokromo-Asphaltbitumen
mit 2%, S.und 10 % ZXunstharz war erfolglos, da bei der
erforderlichen Temperatur (110 = 120° C) das sehr tempe-
raturempfindliche Asphaltbitumen von den Walzen floss.

Mit einem geblassenen Asphalt (R 85/40) wurde
ein ginstigeres Ergebnis erreicht: es konnten Produkte
mit 2% - 10 ¥ Polyvinylchlorid bereitet werden bei einer
Anfangstemperatur der Walzen von 80° C, die nach etwa
15 Min. bis 120° gesteigert wurde. Mischzeit 1 Stunde.

Die Versuche werden fortgesetzt unter Anwendung
von Polyvinylchlorid, das durch Zusatz von Stabilisatoren
besser geeignet gemacht ist fiir das Walzen bei hoher
Temperatur. : :

"II-C=9, ~ ENTVICKLUNG IDEALER BRENNER ZUM HEIZEN,
: ' SCHNEIDEN UND SCHYEISSEN MIT PROPAGAS
: UND T"UTAGAS. o

: ~ In der 3Berichtperiode fanden einige 3esprechungen
statt zur Lestinmmung des Arbeitsplanes der Abteilung in
den kommenden Lonaten, da die experimentelle Arbeit auf _
3utagasgebiet<nunmehr grossenteils fertig ist, widhrend unter
den heutigen Verh#ltnissen wegen Mangel an Propan die
Entwicklung mehrerer industrieller Propagasanwendungen
aufgeschoben werden muss. o '

Dei den Desprechungen stellte es sich als
winschenswert heraus, nhunmehr in kurzem eine dokumentierte
Ubersicht ilber die Resultate der Arbeit in den letzten zwel
Jahren zusammenzustellen, und zwar zur Zeurteilung even-
tuell-erforderlicher Erginzungen und zum Tehuf der Patent-
abteilung. ' : '

In Erwartung der Fertigstellung dieses ZJerichtes,
an dem nun die ganze Belegschaft der Abteilung arbeitet,
ist diec experimentelle Arbeit zeitweise eingestellt.
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"CHEMISCH=INDUSTRIELTLEVN
fQ&ZEt:GNIséiBN AUPFP 2B TR O-
LEUMGRUNDLAGES .~

N2UE CHEMISCHE'VERBINDUNGEN_ppRgH
OXTDATION VON_OLEFINEN AUS DBR ~_
 @ASOLSTRECKE. '~ 7

UNTERSUCHUNGSTHEMA:_,Q

Katalytische Oxydation von Ceten mit Luft.

.. 7.7 Diese Untersuchung wurde unterbrochen und

die erhdltenen Daten in eingn Tericht zusammengefasst,
um eine leicht zug&ingliche Ubersicht .der erzielten Ergzeb=-
nissé .Zu erhalten. ' ‘ '

- . .ot TBié wichtigsten Schlusszléerungen, wozu dieser
Sericht, der ‘naturgemiss unvollstindige Arbeit enthilt,
fihrt, sind, dass die katalybische Oxydation von Ceten

in der PFPliussigkeitsphase mit Luft Oxydationsprodukte
ergibt, in denen das Skelétt ganz oder nahezu ganz intakt
geblieben ist. Einerseits enthilt das Oxydationsprodukt
Siuren, Oxys#duren und Ketosluren, anderseits Oxy-, Dioxy-,
Ox6- und Oxy-oxoverbindungen. Falls die Oxydation durch
gutgewihlte Bedingungen und Katalysatoren derart gerichtet
werden kann., dass eins der genannten Produkte ziemlich
spezifisch gebildet wird, so kdnnteg. dies zu einem tech-

nisch wichtigen Verfahren ftthren.. -=-

ANVEYDUNG VON. WASSERSTOFFPEROXYD

AUS ERDOLOXYDATIONSPRODUKTEN IN
.. DER ORGANISCH-CHEMISCHEN TECHNIK
-, ZUR SYNTHESE VON GLYKOLEN.”,

UNTERSUCHUNGSTHEMA ;

.Brsetzung des Osmiumkataiyéators durch einen

‘Kafaiysgtor auf Dasis anderer schwerer Metalle.

ZUSAIE'ENFASSUNG DER_UNTERSUCHUNG:

Zunichst wurde die Herstellung von in orga-'

‘nischen L¥sungsmitteln 1&sliclen komplexen lMetallverbin-

dungen .fortgesetzt. Dazu wurde 3-0Oxy-benzoldiazoniumchlorid
mit :8=Oxychinolin gokuppelt und aus dem erhaltenen Produkt
die . Vanadiumverbindung bercitet. In glei'chér Weise wurde
ebenfalls eine Vanadiumverbindung von 5-3enzidin~Oxonazo-
8-0xychimolin angefertigt. Die Wirkung dieser Verbindungen
als Oxydationskatalysatoren ist noch niher zu prifen.
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004438 Anlassllch elner rezenten Angabe im Schrifttum
wurde auch eine Anzahl Phtaloxyamine bereitet., Das Nickel-

.phtaloxyamin sollte ndmlich eine katalytische Wirksamkeit
bei der Oxydation von Cyclohexen besitzen. Die Wirkung
dieser Produkte so0ll auch noch untersucht werden; da sie
jedoch ganz unl8slich sind, wird gleichfalls ein in der -
Litoratur beschrlebenes besser 18sliches Sulfonierungs-
produkt bereltet.

" Weiter .wurde moch versucht komplexe Metall-
 verbindungen :der. Pyrl 1nkarbonsaure und Phenylguanidin

her zu stellen.jj“

IT-D~-3, f KONDENSATION HALOGENHALTIGER VERBINDUNGEN
: T "’i DURCH ENTZIEHUNG DES HALOGENS
. - Da die betreffende Abtellung v8llig mit der
Bereitung organlscher Priparate fiir andere Abteilungen
beschidftigt war, wurde an obengenannten Gegenstand in
der Derichtsperiode nicht gearbeitet.. ¢

II-D-3. : ISOLIERUNG 'YON NICHT- KOHLDNWASSERSTOFFEN
) AUS ERDOLFRAKTIONEN "UND DERmN VERWENDUNG
ST IN DER CHEMISCHERN INDUSTRIE.

UNTDRSUCHUNGSTHEMA

’Konzentriefﬁng stickstoffhaltiger Produkte

~in Roh¥#1.

ZUSAMMENFASSUNG DER.UNTERSUGHUNG!‘

Es wurde dle Untersuchung angefangen nach der
Zusammensetzung stickstoffhaltL rer  Produkte, die im Rohd1l
vorkommen k&nnen ‘und deren Art und Beschaffenhelt v¥llig
unbekannt sind. : ; : NS

. Zundchst wurde festgestellt, dass der Stickstoff
in nicht<hydrolysierbaren Kowponenten anwesend ist, dass
wenigstens weder eine Verseifung mit alkoholischer Laugs,
noch eine Behandlung mit starken Siuren imstande waren
einen wesentlichen Teil des im 01 vorhandenen Stickstoffes
in wasserl®sliche’ Form zu brlngen. :

Als sich weiter danach herausstellte, dass die
stickstoffhaltigen Produkte sich regelm#ssig in verschie-
~denen Zweiphasensystemen iiber beide L8sungsmittel verteil-
ten, wurde zu Adsorptlonsverquchen geschritten.,

. Dazu wurde das Rohdl (ein kalifornisches
Ventura 01) mit Benaol verdunnt und ebenso wie bei der
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’Chromatographle durch eine S#ule mit einem Adsorbens

geleitet. Da eventuell spiter grosse Mengen dieses ,
Adsorbens n8tig sein wtrden, wurde auch bei den Vor-
versuchen bereits Floridin verwendet. Nach der Adsorption -
wurde mit einer immer gleichen lienge L8sungsmittel 3luiert.
Dazu wurde erst Zenzol benutzt, danach Denzol, dem zunehmen-
de Alkoholmengen zugesetzt~worden tvaren. Ein neues Elaie-’
rungsmittel wurde erst dann herangezogen, wenn mit dem
vorigen nur vernachl#dssigbare lengen Substanz vom Adsorbens

gelbst werden konnten.

Die Ergebnisse, aus denen hervorgeht, dass in

-der Tat eine, sei es zunHchst bescheidene,. Konzentrlorung

der stickstoffhaltigen Komponenten erzielt werden kann,
werden in den ndchsten Zericht aufgenommen werden._v

UNTSRSUCHUNGEN NACH DER OUALITATSVLR-
BESSERUNG VON ESTERSALZEN AUS ERDOL-
OLEFINEN UND DEREN VERWENDUNG ALS
FETTFREIES SEIFENAUSTAUSCHPRODUKT.

Wie im Monatsbericht Wr, . mitgeteilt worden

ist, wird vorl¥ufig an diesem Gegenstand nicht gearbe1tet
werden. :
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II-B-1, ; UBITERE ENTWICKLUNG VON INSEK-
o TIZIDEN FUR SOMUERSPRITZUNG.

ety

 UNTERSUCHUNGSTHEMA; -

Suchen nach neuen organischen Insektiziden
zur Brsetzung von Nikotin. ' ' '

: : Asnlisslich des bei frthercn Versuchea mit

¢« «Chlornaphtalin erhalicnun gﬁnstigen‘Eindrucks wurden
Chlor-- bzw. Chlormethylmaphitalin und ~Tetralin als even-
tuelle.Nikotincrsetzen untersucht. Fin erster jetzt aus-—
gefihrter Versuch mit o ~Chlornaphtalin konnte diesen
guten Eindruck nicht'bestétigeﬁ ). Deshaldb war vor allen
TestzusteIlen, welchen Ursachen dieser Unterschied im
Vernnlten zuzuschreiben sei; es wurde nZmlich dieses Mal
gearbeitet mit einem anderen Muster Chlornaphtalin, einem
anderen Emulgator und einer anderen Prifmethodik (namlich’
Duspritzung mittels unscerer Hormalspritzapparatur statt
Bintauchung wie bei den friheren vorl&ufigen Versuchen).

ZUSAIZMBNFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

Geprift wurde dic Mortalitdt, erhalten mit dem
neucn und dem alten X ~Chlornaphtalin, sowohl mit den Normal-
spritzapparat wie mittels Eintauchversuche, wihrend ausscr.-
den zwei verschiedenc Enulgatoren in die- Vérsuchsrecihe auf-
genconren wurden. : ' : R ‘

% Mortalit#t Aurch 0.5 % ct-Chlornapatalin, emulgiert
'in Wasser.

':..:._—‘_.—_'—_.._—_—"_—:'_‘-_—_—_——‘-—__—.:——_——_-——__._._._._._____._.__a__..,_._.._--__.____.__.__.._._.__.__.__

ff { : T { N
I 3ehandlung | Muster 1942 ; Huster 1943 - |
“. T R e i e e e s e E..-.-w,...». AL AR A Y e e w o t e S as e e ws o s e v-c-«f¢~tn-<a‘~ﬂn.'--- R L L -«-:,‘_
i ¥ { Bmulgator I | Emulg. II| Enulg. I} Enulg. II |
- . e s R s T T T IO SRR ||

. Dol [} 1]
. irzetaucht ; i i ' ] I

. N . l .
‘H(IS Sek. in | 99 P 94 i 94 } 84 I
IFliissigkeit) ! : ' ! ! f
Wt s an e e km B § e s rm Ae e s v A o s o e me et cnen et semd, - 4

1 - ‘ S N SR S e ‘
1Gespritzt ' ‘ i i i
o= 2, ! ! 1 : 0 ' 20 $
(2.4 mgr/cn) ! 7 : 7 : 1 ! i
u::::::::::=.—.=='L‘.:::::a::::::‘:::::::===:;:==:-=======.'==========='_':fl

Daraus ist ersichtlich:

o S , - . . .
1. dass beide Muster & ~Chlornaphtalin in toxischer
Jirkung wveniz auseinandergchen;

1) seimerkt sei, dass die in vorigen Monatsbericht angegebenen
Za2hlen, worauf diese Folgerung sich stiitzte, ausserden in-
folge einer P-~~anderen zufilligen St8runz noch erheblich
Tlattiert waren. ’
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. 2. dasg die beiden benutzten Emulgatoren das Resultat
" verh#ltnismissig wenig zu becinflussen scheincn,
wenn es auch auffallend ist, dass ihr Einfluss bei
den beiden Priifmiethoden gerade- entgegengesetzt
- auswirkt; | ' o , . . :

3%. dass Bintauchen eine schr viel héhere Mortalitit
verursacht als Spritzen in der von uns angewandten
Ronzentration. Hieraus l#sst-sich auch die verschie-
dene Wertschitzung auf Grund der Bintauchversuche
in 1942 und der Spritzversuche in 1943 v81lig cr-
kliren. ' ' . B

.

‘ Die Dosierung von'2.4fmgr/cm2 stellten wir
damals cnpirisch an NWikotinspritzmitteln in der iiblichen
Xonzcnitration durch Vergleich mit Resultaten aus der Praxis
fegh; offenbar ist fiir Chlornaphtalin in 0.5 %-iger Lésung
‘diese Dosierung zur Erzielung einer angemessenen Wirkung zu
gering. Eine gesteigerte Dosicrunzg gibt cine wesentliche

Zunahme der Mortalitit: : : : : "

}T' S R 3 o T Durchschn., % HMortalitit u
i , Lo L e o e e e e e e e e e e -
1 R . LT ' 4 1
Dosierung 2.4 mgr/em gespritztl’ : 12 i
i ] 3.. 6 " ] RV | ) 25 m
:: 1 4.8 .n 1 1 : 44 u

- Zei den weiteren Versuchen mit den Naphtalin/

- Dekalin-Priparaten -~ die wir zur Einsicht in den Zusammei-—
hanys zwischen Konstitution und Toxizitdt jedenfalls fort-
setzen wollen, wenn sich ihre ToxizitAt jetzt auch als viel
geringer als die von Nikotin erwics - werden wir alsoc mi't
einer hdheren Dosierung arbeiten; Konzentrationssteigerung
kommt nimlich nicht in Detracht, ds dies kolloidchemische
Schwierigkeiten herbeifihrt.

Arbeitet man jedoch mit Stoffen, die verh2ltnis-
mEseig s0 wenig toxisch sind, so kann-jedenfalls bei gessai--
‘gerter Dosierung - die grdssere oder kXleinere Toxizitiat
‘des angewandten Emulgators doch wohl eine Rolle spielen V
und die gegenseitigen Unterschiede zwischen den Irsektiziden
an sich iliberlagern. Es singd Andeutungen vorhanden, dass dies
ip unscrem Fall bereits vorgekommen sein kann. Bs ist des-
halb erwiinscht, bei solchen vergléichenden Serienuntersuchurzm
von Iasektiziden immer denselben Emulgator in derselben
Konzentration zu benutzen, was keine cinfache Aufgabe ist.
Ausgerden soll dieser "universale! Emulgator an sich dann
vorzugsweise noch eine mdglichst niedrige Toxizitit besitzen!

GEPLATE UNTERSUCHUNG:

Fortsetung unscerer Priifung auf'Tgxizitat von
verschiedenen Priparaten aus der Naphtalin/Dekalin-Reihe
und von einer Anzahl anderer, bereits synthetisierter
Verbindungen, unter Seriicksichtigung der bisher gemachten
Erfoehrungen betr. Priifmethodik und Emulgatortoxizitit.
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II-E-2. =  FESTSTELLUNG DER INSEKTIZIDEW-, PHYTO- 044 42
. . . ZIDEN- UND FUNGIZIDEN WIREUNG VON PFLAN- |
~ ZENSCHUTZHMITTELN. -

UNTERSUCHUEGSTHEEA: . | . -

Tagesschwankungen bei der Destimmung der
oviziden Virkung von Wintcrspritzmitteln.

.. . Die Resultate bei der Zestimmung der oviziden

' Wirkung von Dinitro-o-Kresolldsungen mit Hilfe der Standard-
methode mit Mehlmotteneiern unterlicgen noch grossen Tages~-
~schwankungen. Es wurde bereits gefundon, dass der Peuchtig-
-keitsgrad, bei dem die Bier vor der Behandlung mit denm
toxischen Stoff aufbewahrt werden, die lfortalitidt beein- -
flusst. Zu priifen war, ob damit die Ursache der Tages-
schwankungen ermitielt ist. : '

ZUSAMMENFASSUNG DER_UNTRRSUCHUNG:

: - Obwohl decx PFeuchiigkeitsgrad vor der Behandlung
konstant gchalten wurde, sihd bei der weiteren Untersuchung
,in_der;Berichtperiodejnoch'keine4konstanten WVerte gefunden
worden. Es tritt noch einc Tigesschwankung ein, die gr¥sser
ist als man durch.zufillige Unstinde erwarten durfte,. so

dass hier noch ein anderer, noch festzustellender Faktor
-von Binfluss sein muss. Dizs gilt umsomehr als die festge-

stell#en,Tagesschwankungen denﬂdazu_gehﬁrigen Feuchtigkeits-~-
‘schwankungen nicht entspraohcn. -

[

GEPLANTE UNTERSUCHUKG:

Es ist zu priifen inwiefern kleine Temperatur-
schwankungen, die noch wéhrepd.dcs.Versuches_auft;eten, von
Einfluss auf die BErgebnisse ‘sein konnen.. o '

II-E-3. . ° PRAKTISCHE PRUFUNG UND XONTRCLLE VOL
- " PFLANZENSCIUTZUTT2ELN.

UNTERSUCHUNGSTHEMA :

. : Vergleiéhsversﬁche zwischen dem Shell Sommer-
apritzmittel ZE 60 und Schwefolkalkbxiihe, -

~

ZUSAM ENFASSUNG DER UNTERSUCIUNG:

' Es wurden im Versuchsgarten zwei Spritzversuche
mit Shell ZB 60 und mit Schvefelkalkbrihe ausgefihrt, die
zun Zweck hatten: : ‘ ' ‘ '
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‘Vergleichung der Dek#mpfumg_vyon Spinpmilbe dureh
AT5ss-zFel HITTel: — RLnRLARRESs

Shell ZE 60 soll sowohl die Spinnmilben wie
‘deren Eier abtbten, wihrend Schwefelkalkbrithe nur die
, Milben,gn‘sich bekdmpft. T

_ Es wurde nun gespritzt an einem Zeitpunkt, an
den sich viel Eier und vexhaltnismﬁssig wenig Milben

auf den Dl#ttern vorfanden. _ - '

) Mittels Zﬁhlungen Wurde=festgé§fé11t, dass
Shel ZE 60 unter diesen Umstindén eine bessere Spinn-
milbenbekdmpfung ergibt als Schwefelkalkbruhet

WP AW MY P AT Slv — P W W G e W WS Sas wl. B T3 e TS P K el - L s o o o oo Sie

Besehidigo. i

. In den Vorschriften fér das Spritzen gegen,
Krankheiten von Obstbiumen wird die Mischung von 0l-
emulsionen und Schwefelkalkbrtthe auf Grund der

.. Deschédigungsgefahr stark abgeraten und wird sogar
ein Zwischenraum von zwei Wochen zwischen der Anwen=-
Aung der zweil Mittel vorgeschriebend - '

. Unsere Versuche erwiegen, dass Mischen von
Shell ZE 60 und Schwefelkalkbrilthe nur wenig Gefahr
vor Blattverbrennung ergibt. Dei zwei Pflaumen- und -
fiinf Apfelsorten wurde keine 3qschadigung,beobachtet.
Drei  Dirnensorten erlitten jedoch eine geringe Dlatt-
beschidigung. . ‘ ' o '

.

GEPLANTE UNTERSUGEUNG: .

' Die Versuche mit der Mischung aus Shell ZE 60

. und Schwefelkalkbrithe werden noch in grdsseren Umfang wieder-
‘holt werden. _ i
Teiter wird die Kontrolle des Verlaufs des
Angriffs durch dic verschiedenen Sch#idlinge der mit
VWinterspritzmitteln bespritzien Diume foritgesetzt werden.

Auch wird, wie angekiindigt, der Einfluss der
~Bespritzungen auf den Ertragz-durch cine Ernteanalyse fest-
gestellt werden. ' ' ~ '
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STUDIUIL DER AN MINERALOLE UHD ' B

OL“MULSIONEN 20 STELLBEBUDEN AN-

SPRUCHD FUR ANVENDUNG IN PPLAN-

: ZENSCQUTZFITTELN. :

~ S <

:i; UNTERSUCHUHGSTHBMA'

Elnfluss des Rafflnagegrades auf dle Phyt021d1t&t
ven nommerélen.

Da die Rafflnlerung der Ole nochh nicht fertig
gekommen ist, muss die Anfertlﬁun> der Olemulsionen noch
aufgeschoben werden. : :

2, UNTBRSUCHUNGSTHEMA

Elnfluss der physikalischen Blgenschaften
(Stabilitit, Teilchengrdsse, usv.) - Hineralblemul-
sionen auf der TOklthat : o .

Wie im Arbeitsplan des vorigen lionats ange-

‘kilndigt, wuride an erster Stellc eine Serie Teissbtlemul-

sionen unter varllerenden Bedingungen’ (RuhrgeschW1nd1g-
keit, Art und lienge des Emulgutors) bereitet,

» - ~Von den‘erhaltenen Olemulsionen”wunden orien-
tierend die wichtigsten physikalischen Eigenschaften be-
stimmt, u.2. mittlere Teilchengrdsse der Enulgion und
Oberflichen~ bzw. Grenzflacncnspanrunﬂ gegen 01 der Wasser-
phase der Bmulsionen. Der Olabszatz bei VerSOrltzung -
dieser IEmulsionen konnte wegen Zeltuannol zunachst nur

bei einer Emu131on bestlmmt werden. ' .

Dle Tox121t*t dieser Dmu181onen vurde zur
Orientierung auf llehlmottencier bestinmt, da bekannt war,
dass diese Eier gegen 01 enpfindlich sind und sich sehr

"gut fir Untersuchung in Laboratorlummaszstub elgnen.

Diese Eier wurden unter bestinmmien Dedingungen mit den
Olemu131onen geschittelt, wonach die Iliissigkeit abgesogen
wurde. Danach wurde durch Zihlung die ifenge ausgekommener
Bler bestlmmt : ' - .

Dlese Untersuchung die alls Orlentlerun zu

vbetrachten ist, hat folgendes herausgestellt:

' a) Zusatz von Agral oder Na-Oleat zu den Enulsionen
' ‘senkt die tox1sche Wirkung der Emu1s1onen.

Db) Die Kaseinmenge, die zunm Emulgieren und Stabili=
sieren der Emulslonen angewandt wurde, hat in dex
untersuchten Strecke praktlsca kelner Llnfluss
auf die Toxizitat. 5

c) Die Stabilit#t hat in der untersucnten Stabilitits=-
‘strecke keinen Einfluss auf die Toxizitidt. .

'd) Enmulsionen derselben Zusammensetzun nit einer
mittleren Teilchengrdsse von 19 und 7 p weisen
keine Diffzrenz in Toxizitat auf.a
Eine Emulsion mit einer. mlttleren Tellchengrdsse
von 3 ist jedoch merklich weniger toxisch.
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GDPLANTE UNTERSUCHUUGM

Die- to zische Wirkung obengenannter Olemu181onen
wird n#Zher' auf Spinnmilbeneier geprift werden, sowohl durch
Eintauch- wie durch Spritzversuche. Auch werden andere
Gattungen Olcmulsionen geprlift werden, zwecks Brwéeiterung
des untersuchten Gebietes der Teilchengr8sse und Meonge
sowie Deschaffenheit des Emulgators.

BEREITUNG VON DINITROKRESOLHALTIGDN
SUSPENSIONEN IN TASSER.-

——

NEUES UNTERSUCHUNGSTHEMA:

Lnalysenmethode fir Dinitro~o-kfesol in

' Shell Nitroleunm.

ERLAUTWRUNG

Im vorigen Monatsbericht wurde berelts mlt’e—
teilt, dass es ndtig ist ‘eine Analysenmethode zur Zestinm-
mnung von: Dlnltro-o—kresol zu ermitteln, mit. der es méglich
ist wihrend der Produktion von Shell Nltroleum im kommen-
den Jahr cine .gute Detriebskontrolle auf den Dinitrokresol=-
gehalt des Produktes auszuiiben; eine elnrandfrele von uns.
ausgearbeitete: Analysenmethode konnte in Pernis, wo die
Produktion stattfindet, nicht angewandi werden, da das
dazgu’ benoulbte Pulfrlch Photometer dort nicht vorhanden
ist. : :

AR EITQPROGRaM

: Flir die gestlmmunv von Dlnltro—q-kresol ‘sind—
verschledene Methoden bekannt (tltrlmﬂtrlsche und kolori-

- metrische Methoden) Diese haben jedoch den Hachteil, dass

ervartet werden kann, dass die in Nitroleum anwesenden
Stoffe .(Sulfitlauge und Ton) Jdie Destimmungen stark st8ren
werden: DBevor wir diese Methoden n%her auf Irauchbarkeit
fidr unseren 2weck untersuchen, erscheint*es uns also
erwiinscht erst zu priifen, ob es in einfacher Veise m¥glich
sei das Dinitrokresol quantltatlv aus Nitroleum zu cxtra-
hiercn zur Entfernung der stbrenden Hilfsstoffe.

: ZUSAHHEHFASSUHG DER UNTURSUCHUNG-

Shell Nltroleum wurde mit verschiedenen nlcht
mit Tasser mischbaren L8sungsmitteln geschiittelt zur
Feststellung welches Lésungsmlttel die beste Trennung in
zwei Phasen ermdglicht, wovon eine Phase praktisch alles

Dinitrokresol, die andere dle Hllfsstoffe enthidlt.
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Es stellte sich heraus, dass Benzen 81chr&aﬁw»
am besten eignet.

Darauf wurden mit diesen Lbsungemlttel einige
Muster Nitroleum mittels Perkolation extrazhiert. Es ergab
sich, dass in einigen Stunden das Dinitrokresol guelitativ
in dle uenzenphase ilberging, wihrend nur geringe Mengen
Verunreinigung mit aufldsten. : .

Die gunstlgsten,uedlngungen bei dieser Perko-
latlon miissen noch niher untersucht werden: danach wird
gepriift werden welche Analysenmethode fiir das 1m Denzen
anwesende Dlnltrokresol am geeignetsten ist.,

BEARBEITUNG KOLIOID- CHBhISChBR PROBLEE

TR Y A KIS UM S L SR S8 M G T G W A D dun D S W WP S WS GEB D am T W6 A

TUR DIE DBEREITUNG UND VERWVENDUNG VOow -
INSEKTIZIDENEMULSTONEN.
Untersuc ﬁE§§_§§SE-§E°_PEEetZ§n§2-339_2£§§51259993
Yirkung von Spr1tzflﬁss1gke1t5n.

Wegen Zeitmangel wurde in der uerlchtperlode'
an die sem Thema nicht gearbeitet.

SCHUTZ VOh'FKSSEQL GEGEY, SAURE
INSEKTIZIDENEMULSIONBN MITTQLS
SAUREBESTANDIGER HARZE. N

" Der durch Alkyllerunﬂ des Anllln-Pormaldehyd-'
Harues ar sich hergestellte Weichmacher fithrte nicht zu
‘'einenm gﬁnstlgen Resultat: fir elne genligende Plastifizicrung
mussten derartige Mengen dem Harz zugegeben werden, dass

dieser in anderen El genschaften zu V1e1 zurickging.

D .unsere urspriingliche Idec also nicht zu -

'elnem Brfolg fiihrte, haben wir = auch mit Riicksicht auf

die prrbelastung der betreffenden Abteilung - dlese
Untersuchung vorliufig, eingestellt und die Beantwortung
der Korr051onsschutzfra e einer Lackfabrik idbcrgeben.
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II-F. VERSCHIEDETE ES.
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ANALYTISCHE UNTERSUCHUNGEN ZUR
- UNTERSTUTZUNG DER FORSCHUNGS-
ARBEITEN; ENTVICELUNG VON LABO-

RATORIUMAPPARATUR,
DE%EEQEéEEEEEEE;EEEEEEQEgg-§§§;§Eéél§S§_§E\
kristallisicrbarem Parafiin_in Asphaltbitumina.

PUr die Untersuchung betr. die Zereitung von

Strassenbauasphalten =zus paraffinbéen:Rﬁckstﬁnﬁcn

(II-B-17, Seite28) mussten wir {iber cine zuverlissige
Destimmungsmethode des Paraffins in den erhaltenen
Asphalten verfiigen. Allerdings hatten wir dazu die
ﬁbliche‘Methode-S.A.M.‘SB/BG, aber deren Zuverlissig-
¥eit wird nicht hoch eingeschitzt. - o

'AlS“(immer etwas willktirliche) Definition des
Zegyriffés "Paraffinmenge'" wihlten wir dabei den Prozent-
satz bei einer bestimmten Temperatur auskristallisierten
Paraffins, auf Grund der Erwdgung, dass uns wegen der
Zoeinflussung der rheologischen Eigenschaften von
Asphalt (Penetration, Fliessen, PlastizitXt, usw.)
besonders den kristallisierten Teil der Paraffine
interessiert.

Als Basgis der Sestimmungsmethode galtAdie
Volumenverinderung beim Ubergang fest-fliussig. X
Dieser wurde fiir reinen Paraffin auf 0.14 bestipmt. 7
Trigt man nun graphisch das spezifische Volumen (= G )
eines paraffinhaltigen Asphaltbitumens gegen die =~ """ -
Temperatur auf, so 1li#sst sich durch Extrapolation des

.8eradlinige Teiles der Kurve (der den Verlauf angibt
‘nachdem'das sédmtliche Paraffin geschmolzen ist) gleich

ablesen wie gross die Pilatation infolge der Bildung
von Paraffinkristallen bei niedriger Temperatur ist.

- Es stellte sich jedoch heraus, dass eine gewisse
Vorbehandlunz des Musters erwiinscht ist, da sonst die
oft in Asphaltbitumen eingeschlossene Luft zu ‘

St¥rungen Anlass gibt. Dazu wurde eine vollstindige

Extraktion des Asphaltbitumens nach Mischen mit Terransa
(zur Xlirung des zu erhaltenden Extraktes) mit 60/80
Jenzin gowdhlt, wobei. alles Paraffin in den Extrakt
ger8dt. Dieser Extrakt ist dann ohne weiteres der
dilatomeitrischen Methode zu unterwefen. ‘

—~ Gefunden wurde, dass unter - 4° C in den
meisten Fdllen der gefundene Parafifinprozentsatz nicht
mehr zunimmt. Wir nahmen deshald den Prozentsatz bei
- 4 © C alsg "den"  Paraffinprozentsatz des Asphalt-
bitunenmusters an. ’ '

Zum Vergleich folgen édie Ziffern fiur den

dilatometrisch und fir den nach Methode SAM 55/36

gefundenen Gehalt einer Anzahl auseinandergehender
duster, doren toilweise noch eine extra Paraffinmenge
zugesetzt worden war. ' :
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TABELLE.
r e f.w"“~ A Paraffln : 7!
! - """"'.". . :.-.::——.\._..__..-..—- -—--_b-u---—-_--—’:
- Muster idilatometrisch ; S.A.M. 55/36 h
| Match wax 4o92.9 ' - i
M.G. 50/60 + .2. % Paraff.. 3.0 " 2.9 1
o 4% b 4,0 P ©3.65 ¢ i
+ 6% v 6.1 | 5.1 i
] +10 % "o 9.6 : 1.7 1"
;M G halbgeblasen | - ' o )
1 + 2 % Paraff.:" 2.9 : 341 ;',
B + 6 % mo 7.5 ¥ 5.6 !
:{ - . +10 % n : 11.0 § 8.6 i
uwJava Bit. + 2 9 o N ‘1,8 g 1.9 n
i +6% m 1 5.9 : 4,0 o
oo 410 & " | 8.0 ! 7.3 "
’nSumatra gebl. Bitumen 1 24,7 b 19.5 n
» " L |14, : 10.7 W

Ulr werden VOrlaufl noch -beide Methoden _
neben elnundev ausfiihren. o
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III. FORSCHUNGSARBETITENTN
FFUR DIE RHENANTIA-0SSAG 5
MINERALOLVEREKE A.G. HAMBUR G,

Fir die Berichterstattung flber die in diese
"Kategorie fallenden Arbeiten sei auf den separat erschienen
"Monatsbericht Untersuchungen Arbeitsplan Rhenanla" verw1esen.

'IV. UNTERSUCHUNGEN FHR
DIE ROEOLGEWINNUNG A.C. WIEDN.

'UNTERSUCHUF" voN GESTEINPRODEN
- (KERNPROBEN) AUS TIEFBOHRUNGEN
" DER R.A.G.

- _Die Untersuchung der Bohrung R.A.G. 2 warde
beendet. Neue Zonen wvurden nicht vorgefunden. ’

Da die Muster der Bohrung R.A.G. 11 eine
Folge des Profils R.A.G. 2 bilden, werden die Resultate
erst mach Ablauf der Untersuchung der 3Bohrung R A.G. 11
zusammengefasst , .

i : E o ot Frame

v, UNTERSUCHUNGEN 7VON
SPEZIALOGLEN UND AUSFUHRUDNSG G
VON KONTROLLANALYSEN FGUR

DIE KXKROATISCEHEE SHE iﬁL (ZAGREB)

Ar dieson Gegenstindén wurde in der Bericht-
reriode nicht gearbeitet.’

ViI. FPORSCHUNGSARBDEITETN

e - E - K 5 ¥ 3 1 5

Pro memoria.

K Y SN e e D W e WE D E B S e Y S AR W Yok TS G P Ees e R WD B . e R T a g —— “aa G W G S0 W A W s @y @ W ML W WSy wp -
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VII. SERATUNGEN FOR
DIE AMSTERDAMER. "ANLAGE v,
- HAUPPSTELLE UND

"ANALYSE UND»VERARBEI?UNGSWEISE
. :COEVORDEN ROHOLa_

In der Berlchtperlode stand dle Analyse und
die Frage der besten Verarbeitungsweise des ersten in
den Nlederlanden geforderten Roh3ls - des 0O1ls aus Dohrung
Coevorden Nr. 2, mit dessen Férderung im Mai angefangen
yurde - im Mlttelpunkt des Interesses unserer Abtellung
Olanalyse. :

Obwohl sich dabei keine grundsdtzlichen Fragen
erhoben, moge hier kxurz iiber d1e blshcr erziclten Resul~ _
tate berlchtet werden., o

-,

1. Analytlsche Daten.

Wassergchalt der nachfolgenden Muster
(Methode 14/40

o

22 . Mai 1943 !
. A Juni Vv )
i 23, n " f
“ 29‘. " .‘:_u ‘ :
:: o 6.Juli " -
no 13, " "o R
” 22, ™ " :
1] :
! X

Das am 22. hal 1943 gezogene HMuster wurde
vom anwesenden Wasser befreit und danach auf die
folgenden Produkte verarbeltet‘

5. 9 Gew. % Benz1n (ASTM-Destlllatlon : 31 bis 100° D
Endsiedepkt. 183; Oktanzahl o
C.F.R.Motormethode 48%);

- 8.9-CGew. % Leuchtbl (Viskosit&t 1.8 c.p. /20° C;
. ' Russpunkt 26 mn)
Schwefel 0.25 %; .
3.7 Gew. % Gasol (156 bis 3C0° C. Erstarrungspunkt
: ASTHM =.1° C) - S L
Dieselindex 61; :
80.5 Gew. % Riickstand (Erstarrungspunlkt max. + 290,
min. + 14° €; Visk. E/f50° C 77.1,
_ ) _ Conradson Carbon Riickstand 7.8; -
S o Ce enth#élt nur Spuren Asphaltcne;

1.0 Gew..% Verlust .

(4
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a) Die Benzinausbeute ist nur.gerln es enthilt\zu
- wenlg fltichtige uestandtelle und hat eine zu
niedrige Oktanzahl.‘ .

b) Das Leucht8l ist von Juter Gualitit, enthilt nur
etwas mehr Schwefeél als wﬁnschenswert. ‘Man soll
also etwas stirker raffinieren als normalerweise,
oder mit schwefelnrmem 01 mischen. :

¢c) Das Gusdl ist.von guter Qualitit, hat namentlich
~eine gute BEanizfindungsgqgualitit, jedoch einen etwas
hohen Erstarrungspunkt Piir den niederlindischen .
Markt macht das keine uba;W1agenden Schwierig-
keiten; ‘man hat hier immervr Aie Md8glichkeit das 01
. mit einem venlger -guten 51 das wohl einen niedrigen
Erstarrungspunkt hat, zu mlschen.

d) Da cie Verarbeltung des Rﬁckstandes am wlcntlgsten
ist, folgt untenstehend die vollstidndiige Analyse:
Ausbeute auf wasserfreies Rohol THC 3120 80.5 Gew 4.

Methode 1°C/40 Spez.Gew. bei 50/40" ~ 0.910
: (bestlmmt) :

. Idem umgerechnet : 0.932
-~ auf 15/4° C : :

"  15/36  Flammpunkt P.l.geschl.T. - 176¢ C

_ Idem off.T. : - 196° ¢
o 39/38  Schwefelgehalt g 1,10 %
M. 30/36 FllessPunkt ASTHM max. + 290 C
"o e S - i " .. min. + 140 C
" 70/38 Vlsk051tat E/50° ¢ 7
" T /100¢ ¢ _ 8.58
" 12/40.. Coﬁradson‘Carbon Riickst. 7.5
AL 17/38 Asphaltene Spuren
L 31/38 Asche : 0.6 %
w Bericht U.0.P.Kennfaktor o - 12.0
- 9026 | A o
AL E 18 Ringanalyse (im Vergleich
' ' zn elnlgen bekannten =
Olen):
. "======================================================“
q 7% Kohlenstoff in: il
, : f
oo o e e e e e e e m——— e e e e e e "
H 01 Aromnt-‘“‘g Faphten- | Paraffin- 1
i , Btruktur ! struktur ) struktur o
“I‘f" ————————————————————— — e ———— T o o e e e e e
Muster 43/2290' 17 1 13 i 70 i
thenna 01 . ] 8 1 18 1 T4 i
Il Oklahoma 01 | 15 ! 25 »; 60 "
==============E=========l===g=========.================J'

, "In normalen Zelten wiirde (von rein technischem
Standpunkt) das Benzin tiber 100° C als Grundstoff fiir -
Spalten benutzt selnl,und der Ruckstand vielleicht auch,
Unter den heutigen Verhdltnissenm liegt es auf der

Hand zu versuchen den Riickstand auf residuales Schnier-
81, eventuell auf technisches Vaselin zu verarbeiten.
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2. Verarbeitung des Rickstandes.

a)

Vollstandigkeltshalber wurde zunichst. geprﬁft ob

-der RYickstand sich verarbeiten liess wie in Balik

Papen, nimlich durch spaltendes Destillieren und
stufenweise Abkijhlung der Destillate. Dies schei-
terte an der Nlchtflltrlerbarkelt der nlederen

'Fraktlonen.

Raffinieren mlt -S&ure in Verdﬁnnung hatte bisher
keinen Erfolg. Versucht wurde den Riickstand in
Verdliinnung mit 1 Teil Gasdl 'bei etwa 50° C mit

- 10 % Schwefelsiure .(96 %~ig) zu raffinieren.

Das gelang aber nicht; der SHuretecer spaltet sich
nicht ab. Nach Entparaffinierung des Rilickstandes

geschieht_dles wohl, wenigstens wenn man fir, das

Séuern-noch c.xtra Oleum 20 % anwendet .

- Die Data s1nd folg ende o ‘ c )

1 Vol.T1. 01 + 2 Vol.Pl. Benzol + 2 Vol.T1.

vdutanon bei - 10° C sind schnell zu flltrleren,

man erhilt 43 % Fllterkuchen mit Schmelzpunkt dréh.
Therm. 43° C und 57- p bntoarafflnlertes Ol mit
E 50 = 38 und C.C.R. = 5. 8.

Dieses entparaffinierte 01 1&sst sich- mlt

‘10 0 Schwefelsiure (96 %-ig) + 25 % Oleum (20 P%-ig)
~raffinieren, wenn es im Verh#ltnis 1 : 1 mit '

rumiinischem asphaltosen Gasdl verdiinnt worden ist.
Nachbehandlung mit Terrana und Entfernung des
Gasdls liefert 52 % des entparafflnlerten Ols

(= 23.8 Gew. % auf Roh31l) als rafflnlerbes 01;

i1 50 = 53, C.C.R. = 3,6. .

Dles bedeutet also einen grossen Verlust und
emnen verh#Xtnismissig nur geringen Riickgang des

'C.CiR. Es wird jedoch in. dieser Richtung noch

welter gesucht.

Dle Versuche. betr. Behandlung mit Propan (bzw.
Butan»Propan) hatten einen sehr guten Erfolg

und anser vorlidufiger Eindruck ist, dass dles das |
ideale-Mittel ist zur Raffinierung dieses Ols.

In beigehendem Diagramm wird der Zusammenhang
zwischen Ausbeute bei Tehandlung mit Dutan,
Buten-Propan und Propan, und Conradson Carbon
Zahl der Raffinate aufgetragen. Die Farbe der
Raffinate ist gut.

Sehandlung nit 10 % Terrana (l T1. Zyllndcr61 +

"2 Tl. DZenzol) hat wenig Erfolg; in Anbetracht der

Art und lienge der durch Propan entferntcen Stolfe
braucht diegs nich zu befremden. Ausserdem muss
zuvor das 01 sehr stark verdiinnt werden, denn die
Viskositdt des unbehandelten, auf Flammpunkt ge-
brachten Zylinderdls ist sehr hoch; ein Danpf- :
zylinderdl mit Flammpunkt 270° C hat 17° E/100° C.
Zur Erniedrigung elner derartigen Viskositit 51nd
naturgem¥ss gross Jencen erforderlich.
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(}044536) Versuche mit Mirasol sind im Gange, Perkolations-
versuche werden noch angestellt werden.

ZUSANIENSETZUNG EINBS SCdMIER—
FETTDS FUR RUSS”LASDR.

v Es lag cine Nacbfra e vor nach einem
Schmlerfett ftr Russbliiser fiir Kesselanlagen, als BErsatsz
fiir dﬂs fruhcr dafiir erhéltllcne "Gllduspln" ’

Tir erfuhren dariiber ni her, dass dies ‘
‘ein wexches Graphvtfett ist, das durch cine kursze Leitung
in dlp Drehpunkte der Russbléser gepresst wird, die
schédtzungsweise eince Temperatur von 150 - 200° C haben;
wahrscheinlich schrilzt das Fett aus den Schmierpunkten .
und bleibt eine fettige Graphitschicht zurilck, welche
die Rostbildung vorhlnacrt und die Jewegllchkelt sichert,

t .o [

' -+« Ana lyse eines orlglnalen MTusters "Gllde8p1nﬁ
ergab f04ﬂendes Resultat :

"Penetration ' etwa 270
. Sduregrad 1 0.16 %

Tronfpunkt - - 155 ©o C
- " DBasgis Watron
-'"Granhltgehalt 27.2. %.

SemntEl U ip gtellten nun 2 Muster unvefﬂhr dhnllcher
ons1s%enz her, nimlich ein 13 %-iges graphitiertes’
Xalkfett, Tropfrunkt 97 °© C und ein 8 %-1ges graphiticrtes

Hatropfctt Tropfpunkt 165° C., Beide enthielten 25 % :
Sllbe*vraphlt und wurden mit Spindeldl E/20 = 2.6 gekocht.
Die Muster wurden wihrend gut eines lonats praktisch

beim "Gemeentelijk Energiebedrijf Centrale Noord"

geprift; sowohl das Watron- wie das Kzlkfett bewidhrten -
sich ausgezeichnet und nichts deutete darauf hin, dass

das hSher.schmelzende Fett besondere Vorzugé hitte.

. Diecs bestitigt unscere Annohme, dass
'schli gsllcn eine_ Graphitschicht zuriickbleibt, die fir
die Jevgallchkelt\sorgt :

.. .Die Angeleg enheit ist zur weiteren
Brledlgung der D.I.M, ubertragen.



1943

e :
- .
05 I S
o %
N : ! w N
: . oo e
s <
PR = v pf
. d o

1

aisber

on

SN S

3120

UTANC

el

b

D..B

1S

UCKSTAND

=
I I = s :
L DEERE ¥ ‘Al St i
T 2

0

_VON.

H

NG

ROPAN

P

U

EI

T.

NG ‘M

U

ok

AN

US {COEVORD

IENTASPHALTIER

BEH

o ()
TR 4
R )

By

5798 -



IT.

IN.HALTSVER'ZE'ICHNIS.

- " - vy wan wy - > o - .- - -y ————-—--————————

1,;Her°tellung von Schmierfettun-

2.-Herste11ung von Schmlerblen, Regeneratlon
von Transformator-, Turbinen- und Kompres-
sorolen.

'3+ Herstellung von Schadllngsbekhmpfungs—

m;tteln,

4. Herstellunz von Bltumenemu181onen und
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6. Herstellung von Sorbltol als Zwischen-
produkt fiir die Produktion von Vitamin C.

7. Herstellung von Reinglykol fur Philips,
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A. UNTERSUCHUNGEN AUF, DEM GDBIETE DER
,L RFORSCHUNG UND. OLFORDERUNG

Alﬂ

Voraussagen iiber FundlgL01t von Erdol
aus der Kenntnis der Olmuttergestelne

- und der Ilgratlonswege des Erddls.

Untersuchun”en von'uohrkernen aus den
Dohrungen im Osten der Hlederlanden.

'Sed1mcnt—petrograph1sche Forschung.

Aﬂestlmmung der Ausbeute an gewinnbaren

Olen aus dlfﬁhrenden Schichten. .

i Verbesserung der Olausbeutc olfﬁhren~
der Schlchten durch Verdringung rest-

lichen Oles durch Tasser.

Das Auffinden eines EBrsatzmittels fiir
Zement zum Abdichten der Bohrlochsohle.

‘Verbesserung von Dickspﬁlung'und

Untersuchung von Ton auf die Verwen-
dungsméglichkeit fir Dicksplilung.

Theoretische Untersuchung naoch der
Viskosit®ts~ und Thixotropieerniedri-
gende Virkung von Chemikalien auf
chkspulunb.
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UNTERSUCHUNGEL AUF DEM GEBIETE DER
‘OLRAFFINAGE UND VERARBEITUNG VON ROHOL
UND DESSEN PRODUKTEN.

1. Herstellung hochwertiger SchmierBle
durch Lixtraktion von Rickstanddlen
mit Antimontrichlorid.

2. Qualitidts~ und Ausbeutesteigerung von
‘hochwertigen Schmierdlen durch Perko-
- lation liber selektiven Adsorptions-
) mltteln. :

.
13

3. Verbesserung von Extraktionsverfahren.

4. Konstitutionsermittlung von Mineralélen

~durch Spektralanalyse (Raman- und Ultra-
v1olettspektra) :

5. Messung von Gas~Flu331gLe1ts"1elchgew1chten
zuy Derechnung .von Fraktionieranlagen;
das Sammeln von Daten zur Erhaltung eines
Eindrucks iiber dag Verkommen und den Trans-
port von Gag und 01 1n tlefllegenden
Olschichten.

6. Studium zur Herstéllung hochwertlger'
" Schmierfette unter Beriicksichtigung des
EBEinflusses der Komponenten und der
Arbeltsbedln gungen.

T. Entw1cke1n von AnalySenmgthoden fir Kohlen-
"wasserstoffgemische aus dem Schmierfl-

gebietey. Gruppenanalyse und Strukturanalyse

LLogur Aufklirung der chemlscnen Yonstltutlon
. von Schmlerolen.

8. Vorhersagung iiber Spultelgnung von Mlnerwl—
6len auf Grund gew1sser phy31kallscher Kon-
“stanten. .

9. Verbessefung von phJSlk&llSChen Trennungs-—
methoden fur Kohlenwasserstoffe aus dem
Ben21n gebiete,

10, Erhohung des Klopfrbrtes ‘von Iraffstoffen

1

durch Isowmerisation und Dehydrierung.

1. Derechnung der Grundla?en fir die ber~
tragungen chemischer Reaktlonen, insbe~
sonderce- katalytischer Reaktionen,. von
Laboratorium in die Praxis.

12, Physikalisch~ chemische Untersuchungen hber

1

Katalyse und Katalysatoren.

3. Aufbaureaktionen durch photochemnische
endstindige Anlagerung von Halovenwasser-
stoff an Oleflnen.
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14. Grundlegende Untersuchungen auf dem
Gebiet induzierter Kettenreaktionen
zur Pereitung hochwertiger Benzine,
Schmierdle oder chemlsch—lndustrlel-
"ler Erzeugnisse. 25

15. Untersuchung nach der korrosiven
‘Wirkung von Erd&lnaphtensauren auf : _
f'wetalle. : ; 26
16.° Gasanalyse durch Adsorption. . o 26
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'~ reichen parafllnlschen Rohd&len durch
Druckhydrierung. : o 29
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undé Zute gas. - 36
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