ANE 500

i ST
%/é/ﬁ/’vﬁ //z/)’///xyn?f}//’;% . Veotrd
Clecilio son-FHotlen 18. Myrz 1942
BL II V/%k R
l:.t;d :”/' ’- :; j_g_ ;_»_‘i

)
3
<4
; L
Ly
o
¥

[ o ~
IR S
!

R TR S e R T T Tl

Herrn Yrof. Dr Ma r t i n |

Betr.: Mgnatsbericht Februar 1942

1. Betriebsuntersuchungen

Die Betrisbsuntersuchungen wurden in der iiblichen 7eise
durchgefiihrt. Besondere Schwierigkei en traten nicht auf.
Die Versandprodukte hatten im groBSen und ganzen stets die
verlangten Figenschaften. Beim Diesell wurde einmsl mit
Genehmigung des 2B die NZ iberschritten, da infolge der
groBen Kdlte Schwierigkeiten bei der Laugenwhsche auftra-
ten und bei dem Versandbenzin wurde bei einer Sendung eben-
falls mit Genehmigung des 7B die Siedekennziffer des Ben-
zins eine Kleinickeit erhtht, sodaf die 07 etwas abfiel.

I1. Sonderuntersuchungen
1. Gas- und Gasoluntersuchungen

AuBer den iiblichen Kontrollanalysen wurde einmal an der Sta-
bilisation II die Untersuchung sémtlicher anfallender Gase,
Gagsole und Benzine vorgenommen. Die Auaswertung iat noch im
Gange.,

2 Bgnzinunterauchungen

Die aus der DVA kommenden Proben wurden wie bisher laufend
untersucht. :penso wurden die Olefinbestimmungen der Spalt-
benzfh Pir die Dubbsanlage von Bensinen verschiedener Pro-
bestellen weitergefiilhrt. Im groSen und gansen ist der Ole-
fingehalt Uber den Monatsdurchschnitt gesehen iberall gleiah,
sodal vorgeschlager wurde, fir die Bilansen der Dubbsanlage
die Mischung Dubbs-ichwerbenzin und stabilisiertes Kilhlben-
zin heranzuziehen.

Einige Flugbenzine aus dem Hauptlabor wurden auf ihr Alter-
ungsverhalten im Bombentest geprift und mit anderen isoparaf-
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firischen Berzinen verglichen. Tihrend die unverbleiten Ben-
zine alle stabil blieben, wurde durch den Bleizusatg bei
einigen der im Hauptlabor hergestellten Benzine die Induk-
tions-elt stark verkirzt. Durch Zusatz von Inhibitoren 18t
sich aber iwieder eine geniigende Stabilitht erreichen. Die
Verhdltnisse sind noch nicht gans klar, da einige andere
isoparaffinicche Benzine, wie z.B. Eichstoff % und Isooktan
durch den Bleizusatz nicht verschlechtert werden, wobwohl
sle nicht inhibiert sind, zum mindesten keine durch SHure
oder Alkalibehandlung entfernten Inhibitoren enthalten. Die
Versuche missen noch fortgesetzt werden.

3. Dieseldluntersuohungen

Die Untersuchung der in der Schmier$lfabrik anfallenden
disseldlartigen Produkte, Schwerbenzin und Schmier¥lvor-
lauf wurde fortgesetzt, um einen klaren Jperblick su er- ]
halten, ob diese Anteile dem Plugdieselkraftstof? sugesetat
werden kinnen und wenn nicht, wie Uberhaupt ihre Eigen~
schaften im Durchschnitt sind. Rach den bisherigen Unter-
suchungen dirfte bei Sghwerbensin I mit einem mittleren
Stockpunkt von -25° zu rechnen sein, wihrend Schmierdlvor-
lauf einen Stockpunkt von etwa -35° hat. Die Plammpunk te
beider Anteile sind richt immer in Urdnurg, doch hingt es
zweifellos mit kleinen Anteilen niedrigsiedender Bestand-
telle zusammen, die sich bei guter Fraktioni rung sweifel-
los leicht entfernen lassen.

4. Paraffinunterauchgggon

Die im Hauptlabor zusammengestellte Vakuumdestillation Lur
Paraffin fir einen Einsatz von etwa 20 - 25 kg die nach dem
Lurgiprinzip mit Zusatz von direktem Yasserdampf arbeitet
wurde in Betrieb genommen und einige Versuche mit RBLHart-
wache durchgefihrt. Dabei konnte bisher grundeiitglich fest-
gestellt werden, daB Hartwache auch in dieser Destillation
unzersetet destillierbar ist, wobei Temperaturen auf Nor-
maldruck umgerechnet von ca. 600° erreicht wurden. Die Ver-
suche werden fortgesetat,

Ausdem Destillat I dr Paraffinanlage konnten durch Abtren-
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nunz von etwa 7o % Slfreiem Yelchparaffin mit einem Epstar-
rungspuckt von 40°% ein Paraffinfl mit einem Stockpunkt von
etwa +12° erhalten werden. Die Hydrierung dieses sohwach
£elb gefdrbten Paraffindls -ist im Gange, - -

5. Sonmiérbluntoreuohgggon

Die Versuche gur Autklérung der Hartasphaltbestimmung mit
Kryolith und Glaspulver unter Anwendung verschiedensy Ben-
zinarten wurden fortgesetst,

III. Vaersuchsarbeiten
M

1. AbreiBtemporatur

Die Versuche wurden in der angegebenen Veise weitergefilhrt.
Die zweite Versuchsreihe iiber die Verinderung der Abreis-
temperatur durch Zusatgz verschiedener liengen Bensol und Treid-
stoffeprit wird im Myrs beendet.

In Zusammenarbeit mit dem 2B wurden an die S¢ellen, 4ie Appa-
raturen sur Bestimmung der Dampfblasenneigung von Kraftstofs

besitzen, 4 Vergleichsbenzine versandt sur Durchfihrung eines
Ringversuches,

2. Hochtemperaturraffination von Benzinen

Bei ieiterfilhrung der Versuohe konnte mit den versohiedensten
Isomerisierungekontakten keine Verbesserung der Wirkung ge-
genilber aktivierter Bleichorde ersielt werden, |

3. Heratellggg von LeinﬂleraagzstoffenA

- Die im letsten Monatsberioht erwihnten Versuche mit Stearin-
siure wurden im wesentlichen bsendet. Duroh hphe Chlorierung
von Stearinsture konnten ungestittigte Fettaliuren erhalten
werden, die trocknende Eigenschaften besitzen. Werden diese
ungestittigten Pettsﬁuren‘mit Glycerin verestert, so waren
dle trockenenden Figenschaften erheblich besser. Da auf die-
sem ‘ege also grundsitsiigh festgestellt war, daB es miiglich
1st, ausgehend von reinen Pettsiduren zu ungesidttigten Pro- ‘
dukten su kommen die trooknende Eigenschaften haben, wurden
die Versuche vorldufig ausgesetst bis abgetrennte Pettsiuren
aus Tafelparaffin in griSeren dengen sur Vertigung stehen,
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Grundsttzlich ist zu sagen, da8 der VWeg iber die Ohlorierung
nicht gang billig ist, da sehr erhebliche Chlormengen erfor-
derlich esind. Es erhebt sich daher die Frage, ob dieser Weg
dberhaupt wirtschaftlich tragbar ist.

4, Herstellunz von Schmierdl aus Weidhgaraffin

Da die Entchlorung des Paraffins anscheinend durch Kontakte
nicht in gewinschter Weize beeinfluSbar war, wurde versucht
sle auf anderem Vege unter Kontrolle su bekommen. Dasu wurde
die Entchlorung kontinuierlioch durchgefiihrt. Es stellte eich
bel diesen Versuchen auch heraus, da8 man duroch Verringerung
der Reaktionsszeit bei geeigneter Wahl der Reaktionsbedingun-
gen eine geniigende Entchlorung durohfibren kann, ohne das
eine sehr starke Polymerisation eintritt. Die Verhdliniese
sind noch nicht restlos klar, doch konnten immerhin bisher
entohlorte Produkte erhalten werden, deren Polymerisations-
anteil in der GrBRenordnung von nur 10 % lag. Die Versuche
werden weitergefiihrt 1. in Richtung einer Entohlorung in
flussigem Medium, wobel die Reaktionszeit so weit verkirst
wird’und 2. nach der Richtung einer Entchlorung im gasfir-
migen Zusatnd, wobel die Vergasung durch Vakuum oder durch
7zusatz von Inertgasen oder als Inertgase wirkende niedrig-
siedende Kohlenwasserstoffe beginstigt werden soll. ‘

Gleichzeitig so0ll vefsucht werden auch bei der Chlorierung

durch kontinuierliche Leitung des Prozesses eine Reaktions-
lenkung zu erreichen, sodaB miglichst Monochlorprodukte ent-
stehen, ohne wesentliche Mengen von Di- oder Trichlorverbin-

dungen,

Die Polymerisation der entstehenden Olefine wird als Erite-
rium, sowohl fiir die Lage der Doppelbindungen bei den Ole-
finen (durch die hehe Viekoeit&tepofﬁhe) als auch hinsioht-
lich des Polymerisationsgrades bei der Entohlorung (Farbo
der fertigen Ule) benutst.

5. Paraffinoxydation
a) E.O.-Verauohaanlago

Die Produktion dér P.0.-Versuchsanlage betrug im Pebruar 1942

Aszmew%ﬁﬁMQQCh gerade eine fast restlose Entchloryng erreicht wird
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1875 kg Oxvdationsprodukt, die sich guscmmensetsen aus 575 kg
OF III und 1300 kg OP IV. Die Durchschnittsausbeute bsi der
Oxydation von Hartwachs betrug 92 % und die Durchschnittsaus-
beute bei Tafelpar:£fin 88 %. In beiden Fillen sind geringe
Veriuste durch perschiumen entstanden, sodaB in beiden Pillen
mit einer etwa um 1 % hSheren Ausbeute gerechnet werden kann,
wenn das Abfallparaffis, wie es filr eine GroSanlage vorgese-
hen werden mu8, durch Aufschmelsen und Abpressen in einer
Filterpresse wicder gereinigt wird, Bei der Polymerisation
pelbst treten keine Schwierigkeiten auf. '

Emulgztor surde im Februar nicht hergestellt, da die vorher
dasu benutzten emaillierten GefiBe doch bei der Emulgatorher-
stellung infolge mechanischer Beanspruchung zu stark leiden.

Die im letzten Monatsbericht erwihnte ungeniigende Lagerung

des Riihrwerkes im ReaktionsgefiB, die im Dauerbetried keine
hthercn Dpehzahlon als 300/Minute zulieB, konnte noch nicht
beseitigt werden. Dieses Froblem wird weiter bearbeitet,

Die Notwendigk: it im Auéwasohgefae tadellos emaillierte Pll-
chen zu haben, zeigte sich besonders deutlich bei einigen
Untersuchungen iber den Eisengehalt der Frodukte. Das Endpro-
dukt sus dem Resktlionsgefd8 besaB einen Aschegehalt in der
CréBenordnung von 0,015 %. Grundsdtslich stieg der Aschege-
halt bei der Auswaschung asn, in einem AuswaepchgefiB mit be-
schidigter Emaille bis auf 0,076 %. Demgegeniiber war die Zu-
nahme des Auschegehaltes im Trockner von geringer Bedeutung.

Beim Tafelparaffin werden einerseits Produkte mit vjrgbhic—
den hoher NZ hergestellt sur Peststellung bis su welchem
Oxydationsgrad gegangen werden muB, wenn die besten Bmulge-
toren erzeilt werden sollen und 2. wurden einige Vo:uuoho ge-
macht mit Verénderung der iienge an RitrosylschwefelsHure sur
Beptimmung des Einflusses der Siuremenge auf das Verhalten
von 1% zu VZ; dabel erg:b sich grundedtszlich, wie schon bei
den Laborversuchen, ohne Litrosylschwefelsiure ein geldb ge-
firotes ziemlich salbenartiges Oxydationsprodukt, dessen Vi
etua doppelt so hooh war, wie die NZ. Dagsgen geniigen schon
geringe Sturemengen, um die Verhiltnisse vollkommen su Hndern.
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Beispielsweise konnte zwischen 5 1 Skure/75 kg Paraffin und
3o 1 kein grundsédtzlicher Untersghied in dem VerhHltnis K3
zu VI gefunden werden.

Jber die Ausbeute bei der Oxydation ist su sagen, daf sie
auch bel Tafelparaffin hiSher liegt, als bei den Laborversu-~
chen und swar bei 88 - 89 % gegenilber 84 %, also auch etwa
5 % hoher.

Feitere Versuche zur “ndgasreinigung lassen hoffen, daf mit
Silikagel eine genligende Reinigung su ersielen ist, die aller-
dings bei Hartparaffin leichter gelingt, als bei Tafelparaffin.
Unter Umstinden muB bei Tafelparaffin dooh das Endgas etwas
stirker gekithlt werden, um vor dem Silikagel bereits die

~ vorwiegend flissigen oder leicht flichtigen Anteile su kon-
densieren, ;

b) Laborversuche
1. Heretellggg_von Emulsionen

Auf Grund des giinstigen Berichtes der Versuchsanstalt fiir die
Lederindustrie in Freiberg wurden nochmals 2 Epulsionen und
gwar eine gemischt verseifte und eine rein vﬁsarige herge~
stellt, die aber nunmehr durchgefiirbt waren und auSerdem
einen etwas geringeren ‘rozentsats an Emulgator entheilten,
els die beiden ersten. Die gemischt verseifte Probe iat bel
den Sidolwerken in Ktln in meiner Gegenwart susammengestellt
worden. Es ist angzunehmen, daB diese beiden Froben nun auch
in den Punkten, in denen nach der Beurteilung der Versuchs-
anstalt noch eine geringe Verbesserung wilnschenswert wiire,
den Anforderungen enteprechen. Is handelt sioh hier vor allcn
um die Deckkraft und um die "asserbestlindigkeit.

Bei den Tafelparaffinoxydationsprodukten wurde die gleiche
Versuchsreihe durchgefiihrt wie mit Hertparaffin, wobei fest-
gestellt werden sollte, bis zu welcher N’ das Tafelparaffin
oxydiert werden miBte, damit die aus den Oxydationsprodukten
hergestellten Emulgatoren die besten Eigenschaften aufweisen.
Dabei zeigte sich iberraschenderweise, daB bei Tafelparaffin
die besten Epgebnisse mit einem mYglichet hoch oxydierten
Produkt erzielt werden. Dieser Befund steht etwas ofw@s im
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Gegensatz zu den Lrgebnissen bei Hartwachs, bedarf also noch
welterer Klérung,

2 Abtrennggg des Unverseifbaren : !

Die Versuche zur Abirennung des Unverseifbaren ergaben, dag
das Hauptproblem bei der Abtrennung des Unverseifbaren die -
richtige Verseifung der Fettskiuren 1st. Anecheinend werden
némlioh die fettsauren Sglse nicht geldst, dagegen natlrlich

- d1e nicht ungesetsten Fettshuren. Auf Grund dieser Erkennt-
nis eind weitere Versuche angesetzt die sur endglltigen Kli-
rung der Frage beitragen sollen, -

6. Heratollggg von fluaa;gen Fmulsionen

Die bisher erhaltenen Emulsionen waren fast stets fest bis
halbfe:t, auch wenn night Paratfin, sondorn beispielsweise
Schnier¥l neben Wasser emulgiert wurds, Da die Herstellung
fliissiger Emulsionen fily gewigse Geblete von besondersr Be-

| deutung iat, wurde sie nunmehr auch systematisch untersucht,
Dabei stellte sigh allerdings heraus, daB es mit'unserﬁn
seifenartigen Emulgatoren auBerordentlich schwierig ist,
flUesize Emuleionen herszustellen. In vielen Pillen sind sle
sogar nur stabil in einem stark alkalischen Geblet. Generesll
188t sich folgendes dazu sagenP |

!

HShere Kongentrationen an Wachskomponenten kSnnen noch im
neutralen Gebiet stabil gemacht werden. Dagegen sind nie-
drige Konszentrationen, d.h. beispielsweise Emulsionen it

97 % “asser nur dsnn flussig, wenn Uberachiissiges Alkali vor-
anden ist. Diese flussigen Emulsionen'ﬁﬂg also nur fﬂrighnl-
bestimmte Verwendungszwecke brauchbar. Die Versuche werden
aber fortgesetet, um featsustollen, ob nach Verknderungen
mtglich 8ind sur Herstellung von epeziellen Ergeugnissen.

Dar. H. Dir. Dy. Hagemann
H, Dir. Aldberts

A/B 25000 2 42 23580 G/0758





