14, April 1942
~BL II V/Wk

Mu.--—a«.-...n-.....—-—‘e*.. e

6@Arekwﬂﬁ‘fgx»'

|
{
! Lingang: 23 ¢4t j

i

Lid, iVr, l-m_:iQL

fgegninalu.ahnn_..______

Fr—

Herrn Prof, Dr. m artin!

Betr.: Monatsbericht Mirg 1942
I. Betriébauntereuohgggen

Die Betriebsuntersuohungen wurden in der iblichen Weise durgh-
gefihrt, Beaonderc-Sohwierigkeiten traten night auf, ﬁie:?ﬁfﬁ"
sandprodukte hatten 8tets die verlangten Bigonsohatten.“noli"'
Dieseldl wurde gegen Ende des Monats die Iieferung von,rlug-
dieselkraftstoff an das RLy aufgenommen, '

II. Scnderuntersuohgggon:
1, Gas- und Gasoluntersuchungen
w .

AuBer dén iiblichen Kontroll-analysen des Spaltgases, des 8yn-
theseabgases und des Gasolgehaltes von Primérdensin wurden
einige Versuchsgasproben untersucht,

2: Benginuntersuchungen S
Die aus der DVA kommenden Proben wurden waiter'1§n£§§dfﬁ§ji§§;
sucht. AuBerden wurden verschiedene kleinere Spesialunter-’ -
suchungen durohgefithrt, wie 3.B. die Naqharbeitndg-oinor~1n§l5
meldung iber dio‘Beseitigung des Geruchs der Synthaseprodnkfo;
die Untersushung der Alterungabeatﬁndigkeit von hydrierten
Polybenzinen aug dem Hauptlabor una Untersuchungen iber ver-
schiedene fremde Benzine, die uns zur Uberpriifung ihrer Blei-
empfindlichkeit ilbersandt wurden, g

3. Digselvluntarauohgggcg

In Zusammenhang mit den bisherigen Arbeiten Uber die Unter-
suchung der in der Sohmierlfabrik anfallenden dieselblarti-
gen Produkte wurde der Vorlauf der Vakuumdestillation von
29.1, - 4.2, 4n 20°—Fraktionen aufgeteilt und fraktionsweige
auf die physikalischen Daten untersucht. Uber die Untersuohun.
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gen wird berichtet, wenn weitere Proben, die bereits var-
liegen, fertig untersucht sind.

Zur besseren {Jberwachung aller in den Dieaelﬁltank herein-
laufenden Anteile wurde eine scharfe Uberwachung der Fraktio-
nierung, der Destillation I, speziell der Petroleumfraktion.
und des Bodenproduktes aus dep Destillation angetﬂhrt. Dtlst
Uberwachung erwies sich als notwendig, um dfe Bedingungen des
RLY mit Sicherheit einhalten su kUnnon. o

g. Paraffinuntersuohggg

Die Untersuchungen fur die Paraffinanlage wurden laufend
weltergefiihrt. AuBerdem wurden einige Laborverauohlproben und
spezielle Proben anderer Firmen gepriitt.

In der halbtechnischen Paraffindestillationsanlaso des Hdit-
labors sollte eine Fraktion hergestellt werden, die einen
Klarsohmelzpunkt unter 100° hat und ein erstes Ulausschwit-
zen bel mYglichst iiber To. Wihlt men den Siedeanfangspunkt
‘auf Normaldruck bezogen bei 540° und das Siedeende bei etwa
620 - 630, 80 erhéilt man oa, 24 Gew. % Destillat in den an-
gogobenen Siedebereich mit einem Klarsohmelspunkt ca, 81 -
82°, wihrend der erste Ulaustritt bei 71° 1s%. Ob diese Prak-
tion als Pflegmatisierungsmittel gu gebrauchen 13%, muB ge-
prift werden,

Das aus dem Destillat I der Paraffinanlage dureh Abtr.nnon

von UYlfrelem Weichparaffin gewonnene Paraffin8l mit oinou Br-;
starrungspunkt von +12% wurde hydriert und dabei ein !ull.tu =
hellés 01 erhalten, dessen Eratarrungspunkt unverindert dligb.

5. Sohmiorﬁlunterauohungon

Die Versuche zur Hartaaphaltbestimmung nit Kryolith wurden
weltergefiihrt,

Umfangreiohe Untersuchungen waren erforderlich, fir die Ver-
suche mit dem Versuchswagen und an Opelmotor des Priifetandes
gur Herstellung von Winterslen.
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III. Versuchsarbeiten

1. AbreiBtemperatur

Die zweite Versuchsreihe iiber die Veriénderung dér Abreiftem-
peratur durch Zusatz verschiedener Mengen Motorenbensol und
Treibstoffsprit wurde beendet. Die Auswertung 1st eingeleitet.

2. Hcrstellung von Leinﬂlersagzatoffe

Nach einer in dem amerikanischen Patent 2. 224.603 angegebenen
Vorschrift soll es miglich sein, durch Oxydation von Gastil
und Schmisr8l mit konzentrierter Salpetersiure in Gegenwart
von Kupferoxyd oder Phosphorsiure unter Dehydrierung trook-
nende Ule su erhalten. Diese Angaben wurden bisher fir fol-
gende Produkte nachgearbeitet,

G
(e ]
LS
(W)
LS
G

a) Gasyl der Fraktionierung von 188 - 318°
b) Rum. Dieselsl von 230 - 360° (924)
¢) Reidbrooker-Erdsl, Siedebeginn 125° - 360° (34 %)

Bel a und b tritt bei der Oxydation mit konzentrierter Sal-
petersiure und Kupferoxyd keine Erhthung der Jodaahl ein, da-
gegen wurde die Verseifungssahl erhtht. Die erhaltenen Pro-
dukte hatte den typiachen Geruch von Salpetérsanrootydationa—
produkten, weisen aber keine trocknenden Eigenschaften auf,
Bel der Oxydation von ¢ wurde ein Produkt erhalten, dessen
NZ hbher war, als im Ausgangsmaterial, wihrend die Jodsahl
unveréndert blieb. Es ist also auch hier keine dehydrierende

- Wirkung zu verszeichnen. Im Gegensatz zu a und b wurde bei
der Oxydation eine starke Reaktion beobachtet. Das Endpro-
dukt trocknete nach 5 Tagen auf der Glasplatte fast vollltﬂn- |
dig an. Die Versuche werden mit weiteren Produkten. fortgo- G
setat.

3. Herstellung von Schmieral aus Weichparaffin

Nach den bisherigen Versuchsergebnisse: ist der Entohlorungs-
achritt der anscheinend weitaus wichtigste, sodaB die Arbei-
ten zundchast darauf konzentriert wurden hier eine mBglichst
einwandfreie Klirung herbeigufihren. Die Versuche zeigten,
da8 auch bei kontinuierlicher Pihrung des Verfahrens die Poly-
merisation nicht zu vermeiden ist. Sie betrigt allerdings nicht

3o %, sondern kann bis auf etwa 10 % zurlickgedringt werden.
A/S 35000 8 42 26580 G/07ER
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Eisen als Gefdfimaterial hat einen deutlich katalytischen

; wodurch erreicht -
wird, daB der gesamte ProzeB in Dampfform verléuft, ergibt sich
ebenfalls kein polymeriaatffeies Endprodukt. Die Versuche
werden fortgesetzt und untersucht, ob bei Verwendung von ke-
ramischem Material die Polymerisation noch weiter gurilckge-
dringt werden kann, '

Einige Versuche wurden noch durchgefiihrt sur Herstellung
von Monochlorderivaten, doch ist es schwierig, eine scharfe
Unterteilung nach Mono- und Dichlorverbindungen vorzunehmen,
Die Versuche werden fortgesetszt. -

4. Pagaffinoxydation

az P,0.-Versuchsanlage

Im Mynat Mirz wurden 1597 kg Hartparaffin indie Oxydation
eingesetzt und daraus 1486 kg OP 3 = 93 % Ausbeute erhalten,
Die Farbe der srhaltenen Oxydationsprodukte ist fast weis,
da nunmehr mit einwandfreien Auswasch- und TrockengefiiSen
gearbeitet wird.

Eine neue Versuchsreihe wurde begonnen und dabel Paraffin-
gatsch der Paraffinanlage, d.h. eine Mischung von Dé¥illat I
und II der Vakuumdestillation als Einsatzmaterial benutst. Es
handelt sich hier um das gleiche Material was in Witten sur
Herstellung von Seifenfettsiuren herangeszogen wird. Unter den
blichen Bedingungen wurde mit einer Ausbeute von 86 % ein
Material erhalien, dessen NZ bei 75 und VZ bei 96 lag. Bin. -
Zusats von Bloitetraﬁthyl hatte keinen EinfluB auf die Oxyb L
dation, Es scheint dagegen miglich, durch genaue Uborwnohung*f
des Waschprogesses und evtl. Zusatz gréBerer Mengen Koohe
salfz beim Auswaschen die Ausbeute wesentlich su erhBhen,

da bei einzelnen Waschwasserproben durch starken Kochsalg-
gusatz solche Mengen an Oxydationsprodukt ausgesalzen werden
konnten, sodaB sich eine Ausbeuteerhlhung auf die Gesamtimen-
ge besogen von 6 - 10 % ergab. Die Versuche werden tortge-
fiihrt, da es fiur une von auBerordentlichem Interesse 1st,

ob unser Oxydationsverfahren auch fir deon normalen Paraffin-
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gatsch herangerogen werden kann und gegeniiber der Luftoxydation
elren Vorteil bedeutet. Die erhaltenen Oxydationsprodukte aus
Paraffingatsoh die mit OF 5 bezeichnet werden, wurden zur
Aufbewahrung mit Kaliumcarbonat und Kalilauge verseift. Die
Verseffung ist schon als Vorstufe fiir die spétere Abtrennung

des Unverseifbaren gedacht. Die bisherigen Versuche haben jeden-
falls ergeben, daB es mdglich ist, Paraffingatsch in gleicher
Welse wie Hartwachs zu oxydieren. Die Differenz swischen N2

und Vi 1ictv bedeutend geringer als bei der Luftoxydation. Sie
betrigt nur 20 Einheiten, wihnlich wie bei Tafelparaffin.

b) Laborarbeiten
1. Herstellung von Fmulsionen
Die weitere {berpriifung der mit unseren Emulgatoren herge-
stellten Emulsionen ergab, daB8 hierbei ein gans speszieller
Typ von Emulsionen erzeugt wird, und swar kann man je nach
dem Verseifﬁngsgrad der Oxydationsprodukte und Art der Zusam-
mensetzung der Wachskomponente, Emulsionen erhslten, die vor-
wisgend auf 0l-in-Wusser-Basis sind, baw. auf Wasser-in-01-
Basis. Jedenfalls entsprechen;aber alle Emulsionen einem Misoh-
typ, d.h. beide Emulsionstypen sind in den fertigen Emulsionen
enthalten. Im einzelnen kann man kurz dazu sagen, daB beil
einem Verseifungsgrad der Fettsfuren von etwa 3o - Bo % vor-
wiegend 0l-in-Vasser-Fmulsionen entstehen, wenn die Vachs-
kompunente rur bei Zimmertemperatur feste Bestandteile ent-
h&lt, wdhrend in zunehmendem MaB Vasser-in-(1-Emulsionen ent-
stehen, wenn in der Vachskomponente flilssige Bgstandteile
und zwar sowohl Benzin, als auch Schwerbensin, Paraffintl
oder Schmierdl enthalten sind. Grundsiitslich handelt es sich
darum, daf d er Emulgator in einer'Fluseigkeit gelist ist und
da unser Fmulgator sowohl teilweise in Wasser urd als auch in
1 18slich ist, ist er befiéhigt, die beiden Typen su ergeugen.

Die weiteren Arbeiten zur Herstellung fliiesiger Emulsionen,
die beil hohen Verseifungegraden vorwliegend dem (1-in-Tasser-
Typ entsprechen, wurden auch auf Bohrpasten ausgedehnt. Bohr-
pastern sind ein Ersatz fiir Bohrdl und stellen eine Emulgator-
Sohmiertl-;’j schung dar, die bereits mit wenlg Wasser emul-
rlert ist und im Verh#ltnis 1 3 10 mit Wasser eine klare
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Emulsion ergint. Die Versuche sind nooh nicht restlos abge~

schlossen, doch sind die bisherigen Ergebnisse sehr erfolg-
versaprechend.

2. Abtrennung des Unverseifbaren

Die Abtrennung des Unverseifbaren wurde ebenfalls welter un-
tersucht. Restlos sind die Verhdltnisse noch nicht geklirt,
doch haben sich einige Extraktionemittel bewihrt. Es handelt
sich um Cg-Fraktion, C,-Fraktion und Chloroform, die die
eigentlichen Seifen nur in geringem Unfange lteen. Es ge-
lang mit diesen Extraktionsmitteln aus dem Extrakt der noch
Fettsduren enthielt durch nochmalige Verseifung und anschlie-
Bende zwelte Extraktion Paraffine zu erhalten, die nur noch
eine N2 von 2 - 5 aufwiesen., Die erhaltenen Pettsiuren hatten
in summa eine C-Zahl von 27. Die Versuche werden fortgetiihrt,
wobel in erster Linie auf eine nbglichset einwandfreie Versei-
fung der Fettsiuren geachiet werden soll. Auf dem beschriebe-
nen Yege wurden mehrere 100 g praktisch reiner Fettsturen
hergestellt, die fir verschiedens Zwecke eingesetzt wurden.
Ein Teil wurde zur Herstellung von Schmierfetten an die Fir-
ma “chlafhorst nach Hamburg versandt, ein'anderer Teil wurde
mit Natrium zu Alkoho.en reduziert. (Vergi. unter 3.)

Die Abtrennung des Unverseifbaren aus dem oxydierten Paraffin-
gatsch ist noch nicht beendet, sodaB tiber die C-Zahl der er-
haltenen Fettsduren noch nichts mitgeteilt werden kann,

2. Herstellung von Alkoholen aus Fettsiuren

Zur Herstellung von Alkoholen wurde sowohl OP 3 als auch die
daraus hergestellten reinen Fettsduren mit Natrium in Ben-
zinl¥sung reduziert. Vor der Reduktion wu-den die entspre-
chenden Athylester hergestellt. Nach anfinglichen Schwierig-
keiten ging dle Reduktion glatt und es wurden Alkohole er-
halten, die eine mittlere C-%ahl von etwa 27 aufwiesen. S0-
wohl der paraffinhaltige, als auch der reine Alkohol waren zur
Heretellung von Emulsionen in verhiiltnisméBig geringen Kon-
zentrationen brauchbar. Beispielcweise geniigte bei dem rei-
neu Alkohol etwa 2 - 3 %, um eine Emulsior herzustellen, die

noch 7o % ¥asser enthielt. Auf Grund dieser Ergebnisse wurden
A/3 25000 2 42 25580 G/0758 »
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unsere friheren durch Reduktion im Autoklaven mit Vasserstoff
und Katalysatoren hergestelltsn Alkohole nochmals gepriift

und dabei festgestellt, daB es im Gegensatz gu unseren fraheren
Befunden mdglich ist, dureh geelignete Zusammensetzung der Wachs-
komponente, Emulsionen damit herzustellen. Die geeignete Zu-
sammensetzung der "achskomponente betrifft vorwiegend die An-
wesenhelt von bei Zimmertemperatur fliesigen Substangen in der
Yachsmischung, die gur Herstellung von Wasser-in-01-Emulsionen
unbedingt erforderlich sind,

A /
Ddr. H. Dir. Dr. Hagemann TRV
H. Dir. Alberts AAS
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