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: . Die Pztentanmeldung von K.S.NWitesche: "Verfzhren
zur Fraittionierung von Lohlenwasserstoffgesischer u.dergl.® be-
zieht sich an? die Tremmung von Erddldestillaten, Ruckstinden,
Pzwaffin, Wechsen u.dergl. in Frzktionen mit Hilfe von Lisungs-
mitheln. Das Mineraldl oder dgl. wird in einem Ldsungsmittel mid
guber Lésungsfihigkeit (Hauptldser) geldat - wobeil sicd u.U.
schon eine Przkition sbtrezmnen 1Zsst - und die weitecre FPrsitionie-
rung. wird dsdurch zustende gebrachit, dass dieser Lsung stufen-
. weise eine Fllussigkell wit schlechter I¥sungsfihighteit zugesetzs
wird, sodszss sich hinter eiznander die verschledenen Fraktionen, .
" abirennen. - j - - ‘ .

R : y S ,
: - .. - . Bchon friner ist vou Suids c.s. der Vorschlag

gur Yerwendung von Vesser zls| "Nichit-Ldser™ gemachi worden; nach
den Hitsche-Yerfahren wird sls "Hichi-LUser® ein azeotropisches
Gemisch eines Lsungsaittels mit einen Nieht-ILbser hinsugeseszt,
‘wobpi els Lfsungemiitel z.3. der HomptiBser verwendet werden Xamd,
WwEbhrend als Hicat-LBser moistens Wiasser iy Betrschit kKommt. Diest
Hiethode hat Uiber die des Suids einen Vorzug, wenn Hzuptldser wng
¥asser ein,waires azeotrovisches Gemiseld bilden, 'sodesSs muhn bei
der destillatbiven Treanung der LBgsungenitiel nebst den HsuptlSser
ein azeostropiscues Gemisch von 2.8, Hauptlbser und Vasser zuriick-
gevinnt. izn fUhrt lsut Hitsche das msgeotropisehe Gemisch als |
solohes in das Verfahren suriiek und braucht kXeine besonderen iass.
nahinen zur Treanung dieses Gemiscues zu treffen., Dieser Vorzug ist
jedocniin den meisten yprekibischen Féllen nur scheinber, &z ¥esssr
und orgenische Lﬁsungsm§%tel,mei*%ens Fseudo-dzeoirope bilden,

d.h. das szeotropische Gemisch, dog wmen bei der Destilistion eér-
n#ld, enitmisekt in eine wosserreiche und eine 1Psungemijtelreiche
Phase; die letziere kamn wieder zum Heuptliser zurlickgeflhrt wer~
den, wihrend die erstere als lichi~Tlser wervendets werden kann.
Hit Zugruntelegung diescy Ervdgungen schlight unsere Palentabbeiluny
den Wert dieses Potentes -~ Talls es| gewBhrd| wevrden sollite — nichi
koo an. -, i L B . T

- ] . E ’ ’ ;

T i Bine fusfihrungsfora lsut der Niische-Pztentan-
‘weldung besteht in der Xombinshion siner Entparaffinisrung mit
dilfe eines Hmuptibsers und einer Extrzkiion durech Zusg%erines;
‘gzeotropiscnen Gemischies ven HauptlBser und Vesger zu dean Filtral.
‘Dieses| Verfahren haben wir bei drei kyoatischen SehmierSldestillam~
ten ansewsndt | {Biche Aplzge 1: Memorendum WA 40 voum 20.duli 1944
an Herrn Cavigis). Bs gehs hiersue hervor, dass die Verwvendung wvon
Bulanol els HeauptlBser zwecks der Entpercfiinierung dieser Grund-
gt0€fe bei O und 25°C gute Resuliate ergibi’ der Stockpunkt der
Pilterdle liegt in 'der unmitielbiren Hihe der Enbtperaffinierungs-
benperatur. Bei der flarsuf folgenden Extraktion (duwveh Zusatz des
azeotrcpischen lemisches von Butznol urd Fasser) trennt sich zus
den Piltrat eine Frsktion paraffinischen Canarzskisrs 2b, wEarend
inm LUsungeaittel ein Extrokt zromabischen Chavakiters zuriickbleibb.
L ¢ . Bel der Beurteilung der Resultbate isi jedoch zu
jerwEgen, dases die Verwendung von Entparsffiniecrungsmitieln wie

utenol, Dieklorathen u.dergl.. schon gus 'der Pabentlitersbur bhe~
kennt ist. Die Verwendung disser LBsungsmitiel ist also nicht frel.
. godsss!aussehliesslich fur'En%paraffiﬁiapgng§zwecke-das Patent TiHr~

uns nicht von grossem Enteres$e ist.
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Beiter ist es bei Ger snwendung des’obcnbe~
schriebener Verfehrens von wesenbtlicher Bedeu*unb. dass dis
Extrakztion in nur einer Stufe eststtfinden kenn. Brishrungsg Zenese
ist ein Gegenstrom-—-Verfalhren in nehreren Stifen ﬂotmend*b, wiid |
men hochwertiges Schmisrdl in ghtev Ausbeute eraajtuﬁ, codases
‘such zus diesem Gesichitspunks die ! Kembination eines Extrakiions—
und Lntpar%lflnleruassvev ahrens ohna ﬂntpEfﬂmﬁg des Ldsungs-
mlctels ngch der Entnarezflnlerung weﬂlg Ausszichd ble%eﬁ.

i{v ' N
‘ ik ‘ bum Seniuss h'ben wir uatersuch%3 st whlehe
Proéakt& der Grunne eine raktﬁcrlerung nach dzy Hiltsche-Pabeni-
gnmeldung snwendbar wire; wmr haben uvas dzbeli Hberlegh, duss e8
wichbtig sein kX¥nnie wouem Paraffin in Fraltionen von reainen (clm
freiem) Pa Taffl wit veraschiedenem Erwelchungspunkt zu Irennen.
Obwonl in dieser Hinsgicht feiae Yersucha sus geiﬁh°t BLnLA veramn- -
izssen die Ltnerzmewte mit den krestischen Destillisgten (Tebelle 3
der Anlzge) szu der Jasm'ssuaé, dass der, Effekt bhsi &aﬁendurﬂ des
Hitsche-Verfahrens nicht gross sein wiwrd,. Solltes nEwxlich ein
grosser Unterschied in- QOSllChKelu‘uwlsﬂhcﬂ Hoayaffin® und "0el®
vestelfen, so miisste der Unterschied im Siockpunikt ?wmscaen Ref~
finat und Exitrzkt erheblich sein., In nirklicnke;+"e" der Unter-
seﬂled seav ge rﬂmm, wes zuch thesretisch zu eﬂWﬂrtea 1“%

L ) R o

 Sch1ués* ige Tung: E o L o

S : Aut Grvnd der obenstohmnacﬁ Brud sgungen scheint
uns ¢7~ techinmischen 5331caasnunk% der aert der Nitsche-Patent-
enmalauﬁg sehr gering zu. | b - '

Soh TABORATORIUE |
§.?.;DE BATALE bCEE‘PEERQLLUh HALTECUAPPIS

i

é

Aﬁsterdau “den %1.Jduli 1944
Retr.dr. 0,1900/0040
Jw.



NA 4o d;z.z 7=

8

{

E i

M

-

Ve S8 e I e Q2w ST

e s —

ot 5 caw Tlewe e DZare Z2

R-L AR~

155

} oz
L2

L

v

§224'N

’,
i
.

YOL

~ 4

, G e

4

13

oy
>

2

RN T

'~

i,

> B

«

£

2

)

I3
.

- ‘!.:E

1

'3

X

“soy
A

i

DI

e e e b
Es Ty

v

A

e
b

g
', &
D el A

kS

a
pEH

u

[N
RS
o

RSO

o~

&

2
2

T

4 e




004881

- D -
Diesge Cle wurden mit n.Butsnol entpafﬁff“riert.‘lm Einver-

ebEndnis mit Herrn Prcf.Zerke wurdbr als Bntpara;Llnierungstemperaturen
2595 und-Gog gewﬁhl@. , _

o - Das 01 wurde in 500 Cew.% Butanol gel Bst und die Mischung bis
auf 60°0 erhitzt, wooe* eine-homogene ILisung erhalten wurde. Diess
IUsung wurde darauf bis 'zuar Trnvdr@fflrlerungstemrerauur geklinit. .
Die Filirierung err~3gue aul einem 8.& S.Papierfilter Hr.575 auf einem
uﬁcanertrlcnimr bel sinem Unterdiruck von 8 = 10 .¢m ig. Die r11ﬁraulon
/ v verlil ei glatt.

Der Paraffinkuchen auf dem F&iter wurdc zweil Male nacnge~
ann mit hO Gew.% LUsungsmittel {berechnst auf uxv ~spriingliches 01}
die %&SGhI‘ﬁSSLgFel’ clem Fqitrat zungegeben viurde.

: Der Parafiinkuchsn wurde durch Destililation von *3sunvsmittel
wefrelt, ebenso wie dag Filesrses. Die E“gcbnlsne der Eaupdraflwrleﬂung
el z25°C uad 0°C sind in den Tabellen 1 und 2 ancegcoen. D1e liess-
rpunitie der Filterdle’liegen 4i h* in der Nzhe der Entpc r@fflnlerungs-
texperatur, wie SlCQ tel einer gut nurcagefuarten E“uparmff niex ung
erwarten lisst. o ; . _ :

was ol

wODn

{r-‘- ,_s

v

Zur ZPrifung des Iffe u%es der: -kwtraktion durch ausat4 der
aoeotnniscueq Llsc“qu wurden disrpei dew dntnaxafflnierung bei 0°C
svhal tenen Piltertle in 300 Gew.% Dutancl gelist, wodureh wigder die
1rsa%unb¢1~hc Pl ,ratzusemmensetzgrr entstand. Dzbei wurden 100 Cew. %

der aszeosrpischen Mischung nasoaroA.Lutanol (w7 Gew.6 ¢ 63 uewcﬁ) '
"ugpgysen, sc dass dds gesowmie ‘oatnrsml tel 10 Uew,Teile Wasser auf
- 100 Gew,Teile Duianocl eniidelds, Dig! tr"'ﬁlor fand stattlvei 22¥C.y
m”hrcad nach 24-g ?inatger Absetzung dle Vhasen getrennt wurden. Aus
Jen Thasen wurde das AVSLngmltte‘-&Cdbu ik li“ru und die Eigenschaliten
3 Olfraktionen uevn~w T. Dilese sind in-Tabelle e zusammengefasst;“

e

H "<

f,u Cf

a9 =

Es-crgiot's“bh, dass peim ¢cxchtea Maschinendl nur eine
Mﬁsglge,‘mcnrung erzi p“t?wu"de*,bwzm schweren haschlnerdl und dem
sylindersl - die nuyr Jen“g verschieden sind’ in ®ig ocaaften - dst

¢ie Yremnung besser. Doeh solil mun bedenken, ohss.“lese Irenaung,
ent:nrecqend =1n9m eﬂnstuflgen Lxteskiion, nﬂhal‘nlsmasvlgiuavollué
stEndig ist, da héei der ‘”&Ltlngsﬂ he“qbeiluiq h*chwc“tlge; Schoier-
CGle LY%T4§$101 1ﬁ'menrer : Bsufen angewsndt wm:dn
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T2 BBELLE, 3.

Eigenschaftan-von,Baffihaten uné Bxtrakten,
erhelten bei Fraktionierung der Filtertl
.- nach Tabelle 2.

P:::::z—.:’:::hﬁzm_:::::::é::r- é:‘.”:ﬁéﬁ:::z:;ﬁi:#ﬁ===:===r.*-:============éi===$§
i : ‘ : Lo ¢ THC 3145 . ;. THC 3146 _§ THIC 3147 !
G 7.} ExtraktiRef?.} Extveki Raff.} Extrakt! zarf
[Susbente inm Gow.# ouf Dest. | 48.0 | 37.0} 36.5| 48.5 ! 31.0 | 54.5]
i¥iskositEt 100° F in oS { 105.7 | 77.7 11270 {277~ {1709- [340 .}
£ o= 500 & 52.7 142.2 w437 1137 556 155
w0 w c 2100 v o® , g.58! g.28! 28,21 17.3 31.8 18, 8
iskositétsindex — i 286 T4 147 465 1-64 1454 -
¥ ¥igromitht Engler 50° G T %0 V5.6 57,61 18,11 73.4 | 20.5}
3 3mem . Cewicht 15/4° C i .9a% 1,911 f.974 1.930 }.979 }.932 !
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