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I, Bgtricgauntorauohgggon

Die Betriebsuntersuchungen wurden in der liblichen Welse durch-
getibrt. Besondere Zohwierigkeiten traten nichd suf. Auch in
Versand konnten diec festgelegten Daten dauernd eingehﬁlton
_wer.en, sodaB keinerlei Beanstandungen hineichtlich der Ben-
zin- oder Dieseltilqualitit von Seiten des Zentralbliros su ver-
geichnen waren. ‘

Fir die Dubbsanlage werden jetst wichentlich einmal Gecamtans—
lysen des Spaltgases und Auf trennung in die eingelnen Kohlen=-
wasserstoffgruppen durchgefihrt, Sie seigen eine reoht gute
bereins timmung, ‘ o '

11, Sonderuntersuchungen
Die von der DVA konnenden Proqukto‘wurdon weiterhin laufend
untersucht. Uber die Eigenschaften wird aie DVA laufend unter-
richtet.

Fir die Schmisrtlanlage wurden verschiedense Gasanalysen VOR
Abgas durchgefithrt und dabei suoch die Chlorgehalte untersucht.
Die Untersuchun en sind noch nicht beendet.

Ein aus dem Extraktionsparaffin hergeatelltes Hartparaffin
wurde mit 2 x 5 # Tonsil raffiniert und dabsl ein weises |
Ppodukt erhalten, Es erscheint alsc aehr-vaﬁtacheinlich. daB .
nan avoh dae Ofenparaffin in der Parsffifabrik auf ein weiSes
Paraffin raffinieren kann. | :

Das in der_Oarburol-Anlago der Brabag Sohwérsheido hergestell-

te hocholefinische Spaltbensin wurde genau untersucht und eine
A/5 25000 B 41 24324 G/OT63 ‘ '
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Olefinkurve aufgestellt und eine Bleicherdenbehandlung und
eing Polymerisation durchgefithrt. Die Olefinkurve ergab bid
140° Olefingebalte von tbexr 8o %. Dementsprechend war auch
das Ansproch n auf die Bleioherdonbohandlung sehr gut. lan
srhielt Oktansahlen iiber 7o. Auch die Polymerisation ergabd
eine sehr hohe Ausbeute von 61 % mit einer Viskositiéitspolhl-
he 1,80,

Dde Untersuchungen an dem Schwelteer aus Sulois Kohle wurden
begonnen,

Beil der Uberprifu.g der Indianateste von Betriebsschmierblen
nit einer Vinkonitatepolhbho von 1,71, wie sie &am Sohmlertl I
des ananvortrages entsprechen, wurde ttltgoltollt, da8 eie in
der GrBBenordnung von 10 - 12 mg/10 g liegen, also die ge-
wilnschten 5 mg weit Ubersteigen. Weitere Untorsuohungon lind
noch im Gange.

Die Untcrsuohnngnn an verschiedenen Asphaltfillungsnitteln -
Kahlbaum Normalbensin, Isooktan, Normal-Heptan und hydriertes.
Primiirbensin 90/170 ergaben, da8 keinerlei Unterschiede im
Hartasphaltgehslt auftraten. Die Untersushungen sollen gele-
gentlich wiederholt werden.

111, Versughsarbeiten
1. Laugungsversuch

Bei den Versuchen iber die Laugenwlische von hSher siedenden
P#inlirprodukten hatte sich eine gang besondere und etwas un~
erwartete Schwierigkeitcergeben, und swar atiog die durch das
Laugen bis suf 0,005 heruntergedricits 1% bed dor D.atlllut&on
wieder an bis auf ca. 0,4 in dem Produkt oberhalb 320%, Die
Zur Aufklérung dieser Lrscheinung durchgefilhrten Versuche
brachten folgendes Ergebniss Pir die ErhUhung. der NZ sind 2
Paktoren verantwortliohs |

1. Eine Oxydationswirkung der Luft unter E&fiflul des'Lichtes
heim Destillieren,

2, Eine innermolekulare Ulwandlung der in dem Produkt cnthal—

tenen sauorstoffhaltigon Vqrbindungon wie der Alkohole, Ko-

A/S 25000 9 41 24324 G/0OT58
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tone usw. ‘ntscheidend war folgender Versuch:

Durch Behandlung mit metellischem Batrium wurden dem Primir-

produkt nach der laugung alle noch

vorhandenen sauverstoffhale

tigen Verbindungen entzogen. In der darauf folgenden Destil-
lation unter Licht- und Luf tabsohluS blied das Produkt prak-
tieoh'uhveréndert. ber den Zusammenhang dieser Epgebniase
mit den Epfordernissen des GroBbetriebes wird noch gearbeitet.

2, Abreigtemperatur
Insgesamt sind jetst 6 Apparaturen

b4 der Yirma P.ddéior fir

die AbresStemperaturbestimmung fertiggestellt worden, deren
Kontrolle mit einem Fiohbensin ergab, daf alle unter sich und
mit unserer Apparatur bis auf + 0,5 bis o,6° ivereinstimnten.

Dieses Ergebnis wird erzielt, wenn

die Leistung der Bremn~

atoffirdcrpumpe suf einen einheitlichen Wert eingestellt wird.

gur Zeit sind Versuche im Cange sur Srklérung der Hihe der
Abreiftemperatur durch einige analytische Daten, wie Susammen~-
setzung des Bensins, Siedeverhalten usw. Insbesondere soll ge-
Kk1&rt werden, ob Substangen die bei 760 mm die gleiche S1ede-
temperatur haben, sich in Treibstoffen uew. ersetsen kbnnen,
oder vb noch andere Faktoren wie Ggsamtlage der’DanJﬁruokkurvo
oder Bildung azeotropischer Gemische hierbei einc Rolle spie-
len. Es ist sehr wahrscheinlioch, da8 besonders der sweite

Punkt von Bedeutung ist.

i

3. Raffination von Eisenkontaktparaffin .
Bei dem Eisenkontaktparaffin sind vorwiegend 2 FProbleme su

1l8aen,
1. Die Herstellung =ines weifen Pr
ringen Verlusten.

oduktes unter mUglichst ge-

2, Die Vergriferung der Tafelparaffinmenge

Bei der Herstellung eines weifen lagerbestiindigen Paraffins
versagten alle chemischen lgthoden einschlieBlioch der Behand-
lung mit nassierendem Wasserstoff bei normslem Druck. Ledig~
Jich durch iydrierung ist es mSglich su reinmweiden Eaterialien

A/S 25000 9 41 24324 G/0768
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Ergebnissen auch mit Drucken von. .. 10 ati zu arbeiten und mit
Reduktionsseiten von etwa 1 Stunde auskommen. Der Tasserstoff-
verbrauch betrigt oa, 4 m}/t Paraffin,

Die Versuche durch eine andere Aufarbeitung ale die ibliche,
die Tafelparaffinmenge gu vergrtfern sind bisher ergebnislos
geblieben., Fs scheint mit rein physikalischen Hgthoden nisht
mBglich zu sein, die Tafelparaffinmenge gegeniiber der norma-
len Aufarbeitung su vergrSBSern. Es kommen also nur Methoden
in Frage, die es gestatten, eins schwache spaltung der hiher
molekularen Paraffinc durohzufuhrea. Zur Zeit sind wie verab-
redet, Versuche im Gange, einmal tiud eine apaltendo Bydrierung
mit und ohne Kontakten bei erhBhtem ?asaoratotfdrnok und eine
destillative Spaltung bei Unterdruck, die bei friheren Ver-
suei:en recht erhebliche Mengen an der awischen 320 - 460°
siedenden Praktion ergeben hatten. '

4. Hoohtemgératurraft&nation von Bensin

Die Untersuchungen der Hoeechbensine sind jetst volkommen
abgeschlossen. In allen Péllen traten die vorausberechneten
Oktansanhlerhdhungen ein. Uber die Versuche ist ein Berioht in
Arbeit.

Nach unseren Reklamationen bei den Vereinigten Bleicherde-~
werken in Minghen iber die Figenschaften des uns im Februar
gelieferten Tonsil Optimum erhielten wir im Juli eine weitere
Sendung, die praktisch die friihercn Zahlen su erreichen ge-
stattet,

5. Herztellung von .chmierdl aus KaltpreSl

In Rahmen der Versuche iUbder Chlorlerung und Eptehlorung mit
nachfolgender Polymerisation su hoohwertigen Schmisrélen su
kommen wu-de Kaltpre8tl chloriert und s.7. direkt polyme-
riefert mit aktiviertem Aluminium und sum anderen Teil chlo-
riert und das entchlorte Produkt polymerisiert. Die Viskosi-
tdtspolhthe der erhaltenen ile waren sehr gut, in der Grifen-
ordnung von 1,3 bis 1,5 ; sie sind aber wie aus den hohen Stodk
punkten von + 3 und + 8° harvorgeht sum mindesten toilwcie.

s 20 0 4t 2o ch@Evorgerufen durch Anwesenheit von griBeren lengen unverinder- .
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tem Faraffin. &z soll daher bei weiteren Versuchen vor der
Folymerisation des chlorisrten oder entchlorten Waterials
bis sum Gledeendpunkt des ureprunélioheﬁ Ealtpref8ls destil-
liert werden,

6o ngdatgnn vyon Parafrinkog;cnwaano;ntotgog
a} Oxydation von Dieselsl ~

Bel der Dieselbloxydation wurden systematische Untersuchungen
durohgefilhrt iber die Einwirkung von verschiedensn superoxyd-
artigen Zusitsen, wie Bleisuperoxyd, Bariumsuperoxyd, Tismut-
oxyd, Benuoylsuperoxyd, Selendioxyd und andeére. Es seigt sich
eindeutig, daB duroh die Zusitss eine Verbesssrung vor allem
der Ausbeute srzielt wird. Ea ist sber roch :ioht nUgligh ge~
wesen, #hnlioh wie bei der Hartparaffinoxydation, eine 7611130
Reprodusierbarkeit su ersielen,

Die Firkung der Superoxyde hat men sioch so vorsustellen, das
sie direkt als iauerstoffidertriger, wahrscheinlich unter
teilweiser Reduktion su den riedrigeren Oxyden oder Hitlilcn;
wirken, Es hat sich néimlich durch Literatureineioht geseigt,
daf 8.B. im Falle des Selens und dos Bleies die Superoxyde
durch Erhitsen der ietalle baw, niedri;or Oxyde mit Zalpeter-
slure hergestellt werden kbnnen.

Die Diesellloxydation ist bishsr vorwiegend mit konsentrierter
Nitrose durchgefiihrt worden, um miglichet die groBen Gaszengen
die su Verlueten filhren kinnen zu vermeiden und um vor sllem
die Zeit bis sur vlligen Oxydation herunter zu setsen. Es
gseigte sich nun, daf 4w Gegensatz sur Harsparaffinoxydation
mit Betriebenitrose die Stickoxydverluste wesentlich griger
waren, ale es technisoh zu versntworten ist. Es sind deher
sofort Untersuchungen eingeleitet worden, um einerseits die
Ursaghen dieser Fitroseveriuste su erkennmen, andererseite Te-
ge su finden, um rie su vermeiden. Dis Untcrauohunqon sind

nooh nicht abgesohlossen, 4 die Untersuchung von Gasgemisohen,
die verachiedene Stickoxyde (ngo, KO, BO ) neben Stioketof?,
Kohlensiiure und Kohlenwasserstoffen onthalton. suferordentlich
schwierig 1at, Es zeigte sioh eber auch, dad bei Venwendung

as 20 0 41 20 AP Batriebssdtrose die Bgickoxydverluste wessntlich gerirger
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sind, in der COriéBenordnung der iiblichen Hartparaffinoxydation,
godal hier ein Yeg su sein scheint, um die Dieseltloxydation
durohsufithren, |

b) Hartparaffinox.dation

Zur Bestimmung der Oxydationsausbeute und der bei verschiede-
nen Oxydationsgraden su erhaltendsn Pettsiiuren wurde ein gri-
Beres Versuchsprogramm eingel:itet, innerhalb dessen bel ver-
schiedenen Temperaturen und verschiedenen Oxydationsseiten
gearbeitet wurde. Es zeigte sich, dag eine sehr atarke Ab-
htingigkeit der Molekillgrtfe der erhaltenen Fet$séuren von der
Oxydationeseit besteht, wihrend iber den Einflul der Tempera-
tur noch gearbeitet wird. Die Epgebnisse waren sehr gut re-
produsierbar. Bei einer KZ von oca. 80, bis zu der normasler-
weise gearbeitet wird, erhélt man Ecttaéuron deren Molmahl

im ifttel oa. 24 betrigt bei einer Tomporatur von 122°,

Zur Endgasreinigung hutte sioch als am sweckmlBigsten Silikagel
erwiesen. Lach Ricksprache mit der Firma Hermann eind verschie-
‘dene Kirnungen eingesetst worden. Am besten verhilt sich bisher
das grobporige stabohenftrmige Silikagel. Die Versuche sind
noch nicht abgeschlossen,

Da die erhaltenen Oxydationsprodukte hinsiohtlich ihres Ge-
ruchs bei der Verwendung in dsr kosmetischen und pharmaszeu-
tischen Industrie sttren wiirden, sind Versuche eingeleitet
diesen Geruch su beseitigen. Adsorptiv wirkende Hittel ver-
eagten villig. Von Reduktionsmitteln erwiesen lioh'(n‘btltnn
Pormaldehyd und Wasserstoffbehandlung aus Zinn und Salsséure.
Am besten war jedoch eine Wasserstoffbehandlung mit Zink und
Katronlauge im Autoklaven, bei der der Stickstoff nicht nur
redugiert, sondern villig entfernt wird. Yie behandelten Pro-
ben wurden einem Pachmann vorgelegt der deutlich die mit Zink
und Natronlauge behendelte Probe als am besten beseichnete.

c) Versuche zug Herstellung ungesitiigter Siuren '
Man kann sich die Herstellung ungesiittigter BHuren grundeitz-
1ich auf 3 verschiedensn Wegen vorstellen,

Durch die Oxydation ungesiittigter Verbindungen

1.
A8 25000 9 41 24324 G[OT62
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2. Durch die Oxydation von Verbindungen die leicht abspalt-
bare Gruppe:: besitsen,

3. Durch die Bghandlung deyr fertigen Siuren mit Reegensien
die sich unter “asserstoffabspaltung leioht anlagern, sich
aber dann such leicht wieder abspalten lassen.

Bei den Versuchen nach 1. wurden Sduren erhaiten, deren Jod-
gahlen nicht hher als 9,5 lagen, Dis Ausbeuten waren sehr
echwankend. Endgiltig 148t sich noeh nichts dariber sagen,

da es niiglioh ist, daB die erhaltenen “rodukte infolge der Nach
barstellung der Doppelbindungen sur C00B~-Grupps keine Jodan-
lagerung geben. Die Hydrierjodsahl ist noch niocht beendet,

Nach 2, 1st vor einijen Monaten einmal goarbeitet worden, in
dem man chlorierte Produkte oxydﬁurto. Die Ergebnisse waren

dabei nicht befriedigend, dooh sollen die Versuche noch ein-
mal durchgefihrt werden.

Nach 3. wurde Jetat gearbeitet in dem die erhaltenen Pettatu-
ren geohlort und durch Behandlung mit alkoholischer Kalilauge
in Autoklaven wieder entchlort wurden. Man erhielt hierbei
olefinische Produkte die aber im eingelnen noch nicht unjer-
sucht eind. Jedenfalls erscheint dieser Weg als sehraussichte-
relch, auch evtl. sur Ersielung mehrfach ungestittigter Siuren,
Die Versuche esollen daher fortgesetst werden,

d) Herstell hoohmolekularer Ester

Es 1st mbglioch su ganz hochmolekularen Espern und auch Alko-
holen su kommen durch Hydrierung der Pettsturen im Autoklaven.
Es 8ind bereits oinigi Versuche durchgefilhrt iordon, dic}oo-
wohl reine Alkohole als auch fast reine Egter ergsben.

In Fortsetsung der fruheren Arbeiten iber die Herstellung ver-
schiedenartiger Ester wurde 1, die Herstellung direkt im An-
schluB »n die Oxydation vorgenommen, in dem men nach der Oxy-
dation den Alkohol sofort in das Reaktionsgemisch eintropfen

" 1ie8 und 2, in dem bei der normalen Veresterung anstells von
Schwefelsture stirker walaorabapalttndawirkendc Sduren,wie
2.B. Phosphorpentoxydschwefelslure engewandt wurde, it die-

AlB 25000 9 41 24324 G0752
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sen litteln gelang es,auch aus dem echwer veresternden Glyce-
rin Ugter su ersielen, die nur noch eine X2 von 5 -~ 10 bed

ediner V7 100 aufwiesen.

e) Yeitere Versuche

vber einige weitere Versuche, die :iie selektive L¥slichkeit

von Paraffin betreffen und den Zueammenhang swischesn Penetro-
meterzahl und Tempsratur soll erst berichtet werden, wenn mehr

'f"
U:vU A

Ergebnisae vorliegen,

Ddr. He Dir. Dy. Hagemann
He. Dir. Alberts
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