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Setr.: Horatsbericht April 1941

1. Betriebsuntersuchungen

Die Betriebsuntersuchgngen wurden in der ‘iblichen Yeise durech-
gefihrt. Jesondere “chwierigkeiten® traten nicht auf. Auch die

1
Versandprodukte en'spracher stets den gectellten Anforderunzen.

II. Sunderurtersuchungen
1. Casoluntersuchungen

Die U tersuchurgen an Dubbsspaltgas wurden weiter laufend
durchg:fihrt.

2. Benziruntersuchungen

Die Untersuchung der frodukte der DVA wurde weitergefiihrt,

7usttziich wurien mehrere Feirfraktionierur en vor Spezial-
benzinen durchgef:ihrt.

3. Jaraffinuntersuchung
Die bei den Produktern der DV' anfallenden Paraffine wurden
ir iblicher Weise auf Tafelparaffin, Hartparaffir und Pref-
01 urtersucnt.

Die Untersuchu ger iiber die Raffination des Hartparaffins
der Paraffinfabrik wurden ab;eschlossen. %s konnte festge-
stellt werden, da3 aus den Laborraffinationen ungefithr auf
der. T.usilverbraueh der Paraffinfabrilk gesc:losser werden
konnte,

4. ‘juntersuchungen
Verschiedene Chlor- und Schwefelbdstimmurizen in Slen wurden

durchgefithrt. AvBerde:: wurden eivige Spezialprodukte untor-
sucht.,

5. Laugungsversuch

ars 200 4 41 0 zoseddedt “t2ten “o- atsbericht ist schon angegebern worder, daB un-
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ter “inhalturg bestimmter 3etriebsbedingur-en bei den Labor-
versuchern keine EmUIsionsbildung su befiirchte. ist. Da aber
biz'er die Lauze stete zur ‘bscreldurg der fettsauren Salze
abgek.ih’t wordier war, wurie eir neuer Versuch mit Fraktionier-
urgs--irgatz angesetzt, bei dem die Laungs hei? zugc-eben wur-
de. Soweit die fettsaurer Salze nicht mehr in der Laug: ge-
168t wurde., setzte. sie sieh als Zwischenschicht ab, Trotz-
dem war :zine Trennung in klare Lauge urtklares Produkt m¥g -
lich. Das gelaugte Haterial wurde mit Yas-er nachgewaschen
zur Untferw.g aller evtl. miterisssner Bestardteile an fett-
saurern Salzen oder ratronlauge. Auch hierbei wurde eine ziem-
lich erhebliche Zwischenschicht Deobachtet, die aber wiedér-
u die Trennung nicht stsrte. Das iaterial war einwandfrei
ucd auch der *ickstard oberhalb 3200 leich: flidssig, d.h.
nicht gelatinds, wie er bei der Laugenwdsche im 3etrieb beo-
bachtet woriuen war.

Zum ‘bschlii wurde noch eir weiterer Versuch angesetzt, wie-
der ynter kihlung der Natronlauge, um den Haurtteil der Tett=
sauren ialze auBerhalb der eigentlichen Liaugewizche =bzutren-
nen. Die Zwischerschicht iet in diesem all bedeutend kleiner
als bei dsn Versuche: mit heifer Lauge.

IIl. Yersuchsarbeiten
1. Abreifitenperatur

Die im vorigen “o;atsbericht bereits erwihinter Versuche wur-
den firtgesetzt. Sie zielen sowohl darauf ab, die Eigenschaf-
ten fir eir Eichbenzin festgule:er, als auch dureh Sammeln
vor weiteren Erkenntnisser evtl. gu ermdglichen, die AbreiBS-
kurver. aus den Eigenschaften der Benzine abzuleiten.

2. Hocht:mperaturraffiration von Benzinen

Nach AbschiuB der ersten Dauerversuchsreihe wurden nochmals
verschiedene Zinzelprodukte auf ihre Virkdrmkeit erprobt. Dg
von eirisen Seiten permutitartise Substarzen als Katalvgato-
rer. fir zatalytische Spaltung a:ge/eben wurdern, haben wir ein
derartiges Naterial untersueht, aber keine Tirksamfkeit fest-
steller kénnen.

Amgwm4“0g%£%ﬁqneu bezogenes Fluridir. ergab wiederus eine wesentlich gew
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ringer “irksaukel: als Granosi! bzw. Tonsil "ptimum. BEs wur-
de zwar eine Steigerung der Oktanzahl voi: 45 auf 58 beobachtet,
der aber eine Steigerung vor. 45 auf 72 bei Tonsil gegeniiber-
ateht.

Torsil “ptimum, das bishzr gilnstigste katerial ist uns in

2 Kornungen argeliefert worien, die sich aber in ihrer maxi-
mal erreichbaren Oktanzahl nur wenig unterscheiden. Ein Dau-
erversuch hieriiber i1sp im Gange. “in weiterer Dauerversuch
wird durchgefiihrt, um featzustell -, ob eine langsamere S¢ei-
gerung der Temperatur, beginnend von 200° unter Kobtanthal-
tung der Endoktanga 1 einern &influB auf die Lebersdauer der
Erde hat.

Advemared
3. Umwandliun. vo olefi.freie« Benzin?in sebhwerbensgin iber
Déhydrierung

Auch die weitere: Versuche mit gechloriem Schwerbenzin er-
gaber., daf die katalvtisciie tntchlorung nur hSchstens zu
einen 0Olefirgehalt von etwa 60 # fiihrt. Da festgestellt wur-
de, daf roch erhebliche ¥enren an unverdndertem Benzin neben
offersichtiich wesentlichen ifenger Dichlorprodukt vorhanden
gind, sind z.%. Versuche im Gange, durch Destillation des
chlorierten ¥aterials Fonochlorrreoiukte hersustellen. Durch
deren “ntehlorung und Polymerisation soll festgestellt wer-
den, ob die Olefinbildung iiber die Chlorierung iberhaupt zu
endstidndiger. Nlefinen fihrt, die Schmiersle mit . uten Vis-
kositatsrolhthen zu liefern im Stande eind.

Folymerisiert man die ;echlorten Benzire, sowohl mit Aluminium-
chlerid, als auch m t alrtiviertem Aluminium, s0 erh#élt man
Schmierdle mit auBerordentlich schlechten Viskositdspolhdhen.

Die Auftrennung des chlorierte- iaterials ir Mouochlorpro-
dukte und Di- bzw. Pol-chlorprodukte 1ld8t wohl auch erkennen,
welche der Chlorverbindurngen fir die schlechte “iskositéts-
po:nthe vera. twortlich sind.

4. Oxydation von Paraf’in {

Die weitere Durcharbeitung des Probiems ergab noch Einzelhei- -
ten, die f.r den Bau der halbtechnischen Anlage beriicksichtipt

werden konnten, z.T. auch aus Erfkenntnisgriinden vor Interesse
A S 25000 4 41 O. 22932 G/07162
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a) Ausbeute '
Die genauen Ausbeutebestimmun;en ergaben, da im EisengefH8
stérkere Zersetzun er auftraten, als im GlasgefiB, Beisplels-
weise betrug bei Hartwachs dic DJurchschnitteausbeute im Glage
gef&f ca. 92 % und im BisengefsB 86,5 %. Bel Tafelparaffin
betr:g die Ausbeute im Glasggféa 90 % und im EisengefiB 84 4.
Bei Tafelparaffin konnt: auch festsestellt werden, dai die
C-zZahler der erhaltencn Fettsduren im EisengefiB niedriger
lagen, als im GlasgefdB. "s ist infolgedessen fiir die halb-
technische Anlage eine ‘mallierung des ReaktionsgefdBes vor-
gesehern worden. ‘

Sire weitere Folge der Verwendung von reinem Eis n auf die
Oxydation 1st eine lanye Reaktionszeit, z.B, benttigt man
bei Tafelparaffin im ClasgefidB ea. 12 Stunden und im Eisen-
gefidl 15 S¢unden.

b) EinfluB verschiedener Zusiitge
Imn "lasgefif wurde unter Zusatgz von Eisenfeilspdnen bgw,
filsenoxyd gearbeltet und dabei tatsiichlich festgestellt,
daB eine lirncere Reaktionszeit erforderlich ist.,

Der Zusatz von Kresol wirkte ebenfalls deutlich hemmend auf
die Reaktion ein, wihrend Tetraithylblei keine deutliiche Hemm~
wirkung ausiibt, aber unter Umstinden, wenigstens bei Tgfel-
paraffin, eine Verringerunp des 1i2-, V7-Verhiltnisges be-
wirkt.

felter wurde untersucht wie sich reduzierter Kobaltkontakt
verhilt, doch ko: te hier keinerlei Wirkung beobachiet wer-
den.

Bel der Oxydation mit Kitrose sebeint der Reaktionsmechanis-
mus eilr garz anderer zu sei:, als man ihn voc der Luftoxyda-
tion her kennt. “Hhrend die Luftoxydation iiber Peroxydbil-
dung verlduft und alle die Stoffe, die diese Peroxydbildung
begin:tigen, z.3. Hetalle und Netalloxyde deutlich auch Por-
dernd auf die Fettsiurebildung einwirken, sind derartige

A /S 25000 4 41 Q. 22932 G/0782
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Stoffe fiir die liitroseoxydation Hemmstoffe. Die Hitrose-
oxydation liuft wahrscheirligh iber eine primire Bildung von
Eltrosederivaten, die nicht durch Hetalle usw. beeinfluft
werden,

¢) Versuche mit Luft als Oxydationsmittel

d)

Zum Vergleich der dirksamkeit der Nitrose wurden eirige Ver-
suche mit Iylft und Tafelparaffin durchgefuhrt, wobel teils
mit kitrosylschwefclsiure, teils ohnme Jeden Zusatz gearbei-
tet wurde. Sowohl mit, als auch ohne Bitrosylschwefelsdture
war beil 125 bis 13o° nur eine eehr geringe Oxydationswirkung
durch Luft festzustellen. Vor allem ist auffdllig, daB das
Verhdlinis von 1% zu VZ sehr unginstig wird.

Oxydation von Hartparaffin aus dem ¥assergaskreislauf bzw,

der Eisenaxntheae
Die iiber 460° siedenden Anteile von Ofen 10 und 11 der DVA

(Kobaltwaasergasgreislauf) b w. Eisenwassergaak:&ialauf)
liefen sich ohne be:oniere Schwierigkeiten oxydieren. Es
war allerdings auffiliig, dal bei dem Eisenparaffin die
Ausbeute deutiiech schlechter war, ds bei dem Kobaltparaffir.,
k8 kdnn.e sein, da: hi rbei das starke Hervortreten der
Olefine in dem Eisenprodukt einen unginstigen EinfluB bei
der Oxydation - ehabt hat,

Oxydation von Dieselyl

Zur Untersuchung der Ox:dation von Dieselilbostand teilen
wurde RCH-Cetan, ei:n olefinfreies Produkt mit einem Siede-
bereich vor etwa 295 bis 330° heraugezogen., Das mittlers
Holgewloht des Yaterials liegt swischen 017 - 018' Duroh
kurze Vorversuche wurde ernittelt, dag der ginstigete Teme
peratubereich swischen 115 - 120° 1isgt. In diesem Bersich
konnte mit Betriebsnitrose in eincr Oxydationszeit von 12
Stunden eize L% von 80 - 9o erreicht werden. Die Ausbeuten
lagen hiervei in der GriBenordnung vor 85 %, Mit kongen-
trierter Nitrose, d.h. mit etwa 5o %igenm N0, wurde in 8
Stunden eine NZ von et.va 110 - 120 erreicht, bei Ausbeu.sn
die in der GriBenordnung von 88 % lagen.

Die Auftrennung der Fettsiure ergab im Mittel Produkte mit
einer C-¥ahl von 13 bis 14, sodaf also ein verhiéltnismiBig

A5 26000 4 41 0. 22932 G/0782
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geringer Abbau von 17 - 18 auf 13 - 14 eintritt. Die Versuche
werder fortgesetzt, da sie nooh nicht nach jeder Richtung hin
reproduzierber waren., Im groGey und ganzen kann man sie abey

ale sehr ginstig betrachten. ‘

Herstellung von hochmolekudaren Estern

%le im vorigen fionat schon angegeben, wurde Alkohol mit stei-
gendem Molgewicht gzur Vereaterung von Pettsiure des Igfelpa-
raffinbereichs uni des Hartparaffinbereichs herangezogen. Pol-
gends Alkohole wurden bisher benutzt: Glykol, Glyszeric, C7,
010, 013 und 015. Die ¥asserabspaltung wurde dabei begilnetigt
durch Zusatz von kleirnen llengen kongentrierter Schwefelsiiure,
Aber auch wasserfreies batriumsulfat und Magnesiumperchlorat
sind ale dehydratisierende Nittel brauchbaz. Der Alkohol wird
stets im iberschu? verwendet vnd kann spédter durch Vasserdempf-
destillation entfernt werden. Dio bisher hergestellten Egter

stellen verhdltnisméBig weiche Magsen dap mit deutlich wachs-
dhnliche: “igenschaften.,

Als eigentliches Lmulsionemittel sind sie nicht brauchbar.
Dagegen verbessern sie d eutlich die Eigenachaften der mit
Fettsiuren als Emulgierunsz smitteln hergestellten Emulsionen.

Dar. H. Dir, Dp. Hagemann
Ho Dir. Albem
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