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Die Bgtriebsuntersuchungen wurden in der iblichen Weise
durchgefilhrt, Besondere Stirunzen warsn nicht su verseich-

nen. Kleine

Unstimmigkeiten bei dn Versandprodukten konn-

ten immer noch rechtszeitig behoben werden.

In der Dubbsspaltanlage wurden in griéferem Nalstabe Bensin-
bestimmuncen durchgefiihrt, vor allem auck der Bensingebalt
in Spaltgas nach der Gasolwische ermittelt. Bin Bericht ilber
dié Epgebnisse dieser Untersuchungen ist am 26.3.4% heraus-
gegangen, der zusammenfassend ergab, daB der Bensingebalt
vor der Wisohe gwar sehr schwankend war, im Hittel aber aa.
50 g/m3 betrug, wihrend in der Casolwische, in der als Wasch-
fliseigkeit A,K.~ Benszin benutst worden war, eine starke
Benzinanreicherung eintrat, soda8 der Bensingehalt bis auf
das dreifache ca. 150 g/n3 stieg. Dieser starke Anstieg
konnte dadurch erklért werden, daB die Zusanmensetsung des
Bensins sich sshr stark lnderte, da das im Origimslspalt-
gap enthalténe Bensin ungefshr gleiche Anteile G5y O und

07 enthiclt, wihrend das Bensin nach der Wische aus pr ak-

tisch reinem 05 bestand.

11, Sondgruntorsuchgggon
1. Gasoluntersuchungen

Yom Dubbsspaltgas wurde wichentlich eine Auftremnung nach
Eingelkohlenwasserstoffen durohgefithrt. Uber die Ergebnisee

wird besonders berichtet.

2. Bensinuntersuchungen

Die Produkte der DVA wurden weiter laufend Hberpriift. Ein
Bericht liber die Ergebnisse bis Epde Mirs ist in Vorberei-
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Paraffinuntersuchunge
Die in der DVA anfallenden Paraffine wurden im Rahmen

der Bensinuntersuchungen im Vakuum destilliert und Tafel-
paraffin- und Hartparaffinanteile einseln bestimmt. AuSerden
wurde in einem Fgll such der Tafelparaffinanfall vor und
nach einer Hydrierung ermittelt. 'jber die Ergebnisse wird
nit den iibrigen Untersuchunger susammenfassend bderichtet.

4. Dluntersughungen
Die Versuche ilber Chlor- und Schwefelbestimmungen in 0len

verschiedener Proveniernz: wurden fortgesetsi.

Im Autoklaven wurden einige Ule hydriert, u.a. auch die Ni-
schung Synthesebtl, KaltpreSBlriiockstand, die als Epsats fiir
Speisedl Verwendung finden soll. Es wurden mit Xodbaltkon-
takt absolut wasserhelle {le erhalten, deren Jodsahlen un-
ter 5 lagen. Von Eickelkontakten wurde gans abgegangen, da
die von der Katorfabrik direkt su beziehenden [obaltion—
takte geniigende Hydrierungsaktivitidt bdesitsen. Rach frilhe-~
ren Versuchen stsht adber fest, de8 mit Nickelkontakten die
gleichen Ergebnisse zu erszielen sind. :

5. Hasseruntersuchungen
Das im Tank 7, 8, 9 und 10 anfallende Vasser wurds niher

untersuoht. Aus den pn-Wcrten ergibt sich, dal das Wasser
von Tapk 7 stark sauer ist, wihrend die anderen von schwach
gauer bis schwach alkalisch gehen., Der Bindampfrickstand
1iegt swischen 0,3 und 0,9 i, von ihm sind ca. 7o bis 75 %
siureldslich. Der Rest besteht praktisch ausschlieBSlioch
aus organischer Substans. Kobalt und Ratrium sind im Rilok-
stand ir nur sehr geringen Mengen vorhanden, ebenso Eisen,
bis auf Tank 7, beidm etwa 60 ¥ des Riicketandes Eisenoxyd
6ind, was vermutlioh auf Korrosion durch das stark saure
Wassor surilcksufiihren ist.

6. laugungsyersuch
Die Laugungsversuche wurden fortgesetst, um evtl. einen

Grund fir die starke Emulsionsbildung su finden. Es stellte
sich dabei heraus, daB die Anreicherung mit Pettsiuren in
dor Lauge nicht von entscheidender Bedeutung ist, sondern
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dap Emulsionen bdei einer besonderen Pihrung des Prosesses
stets auftreten; im einselnen ist die Pnulsionsbildung von
der Temperatur, bei der die Laugung durchgefiiirt wird, ab-
héngig. Vermischt man z.B. Lauge uni Produkt und heist dann
auf, so emulglert die Nisohung bei etws 50° sehr leiohts.
heizt man dagegen die Produkte eingeln bis auf etwa B0 -~
90° und vermischt eiedann erst, so iet die Gefahr dor Emul-
sionsbildung fast volletiindig verschwunden, Auf Gpund die-
ger Erkenntnis wurden normals newe Versuche durchgefiihrés

es konnte auch mit dem Einsatsmaterial der Praktionierung
und 10 $iger Natronlauge ohne Emulsionsbildung einem Dau-
ervers:.ch durchgefilhrt werden, der erst bei einem NaQH-
Gehalt von etwa 5 % abgebrochen wurde. Die Lauge wurde
hierbei aues dem Absetsgefdf heifl abgesogen, abgekiihlt,
wobei asich eine S¢hicht von fettsauren Salzen absetste,

und nach Abtrennung der festen Séhicht ales fast klare lau-
genldsung surickgefihrt. Im Abestsgeftl bildete sich eben-
falls eine Zwischenschiont, die aber nicht so stark anwuohs,
dad eie irgendwie stirend wirkte. Jedenfalle xonntidas Pro-
dukt vollkommen klar abgezogen werden, es hatte eine E2

von < 0,01 und das Yaschwasser bel der nachfolgenden Wasser-
‘wische enthielt pur 0,05 % HaOH.

Wesentlich ist also bei der gesamten Leugung die Einhal-
tung einer Temperatur von oberhald 80 bis etwa 95‘, da-
mit unter allen Umstiinden vermieden wird, da8 Lauge und
Produkt beide bel etwa 50° miteinander vermischt werden.
AuSerdem ist anscheinend notwendig, daf die Lauge/Produkt-
nischung in dem Absetzgefds unterhaldb der Zwischensohioht
eingefihrt wird. Bine weltere Prage, in wie weit es not-
wendig ist, die Natronlauge vor dem Viedereinsetsen absu-
kihlen, um die Hauptmenge der fettsanren Salze bereits ab-
guscheiden, wird noch geprift. 4

111. Yeganchoarbeiten

1. AbprsiStenpsratur ,
Bei der Untersuchung der Bensine mit gleicher Kenngiffer

und gleichem Dampfdruck stellte sioh heraus, daB diesme Pak-
toren allein nicht die Lage der Kurve festlegen, sondern

i
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da8 auch die Anteile an < 100° siedenden Bestandteilen won
wesentlicher Bedeutung sind. Fraktisch niissen also Bensine,
um iie gleiche AbreiSte:psraturkurve su ergeben, iiber den
gangen Temperaturbsreich hinweg das gleiche Sicdeverhalten
zelgen. Die Versuche hieriber sind aber noo: nicht abge-
schlossen. ’

2, Hochtemperaturraffination von Bensin
Die Vergleichsdauerversuche mit Granosil, Tonsil Optimum und

X 1o wurden bis 100 1 Bensin/kg Bleicherde durchgefiihrt und
dann abgebrochen, weil bei Oraroeil schon ein su starker
Abfall der Oktanszahl eingetreten war., Es wurde d amn ver-
sucht durch Extraktion, Ausdampfen und Luftbeshandlung die
Bleicherde wieder su aktivieren, doch seigte sich, daB die-
se Aktivierung nicht mbglieh war, Es mul noch geprift wer-
der, ob sie ilberhaupt nicht mSglich {st, oder ob nur der
vor uns eingeschlagene Weg nicht der richtige war.

Ein Versuch mit einem synthetisch hergestellten xehtlkt. der
aus Aluminiumoxyd und Kieselsiure in bestimmten Molverhilt-

nis bestand, brachie keine Verbesserung der Oktanzahl gegen-
iber cktivierter Bleicherde.

3. Unwaﬁglnng‘von olefinfreiem Sohwerbenzin in Sohmierfle ilber
Dehydrierung

Tihrend die Chlorierung einer Sohwerbensinfraktion von im
Efttel Cy keine Schwierigkeiton machte, liBt sich dle int-
chiorung thermisch nicht in sinwandfreier ¥else durchfilhren.
Man komat selbst bei 500° nicht su chlorfreien Produkten.
AuBerdem 1st bei S00° doch mehon eine Gasbildung in Ehe
von etwa 5 # bei einmaligem Durchsatz zu beobachten, sodas
man also auf diesem Weg: nicht su chlorfreisn Produkten
kommen kann. Dagegen ist die Entohlorung ait Kontzkten an~
scheinénd sehr aussichisreich. Es wurden bisher ausprobiert
Bariumohlorid, Kalziumchlorid und Kalsiumoxyd. Beispielswelse
kann men wii Ealsiumoxyd boi.Jooo bereite au!\einen Olefin-
gehalt von 67,5 kommen und eine Jodzahl von 160. Der Chlor-
gehzlt betrug allerdings immer nooh etwa 5 %, etyae weniger
ale bei 500° rein thermisch erhalten wurde.

A DL T {0 i 2928 g T DUI'ChSd'\Tiﬂ
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Ein thermisch entchlortes Produkt mit einem Restohlorgehalt
von etwa 8 % wurde mit Aluminiuschlorid polymerisiert. Davei
wurden 32 % 01 erhelten, dessen Viskositlitepolhthe noch 2,5
war, wihrend der Ghiorgohnlt des Ules bie 2,5 # herunter ge-
gangen wir. HMan muf doch wohl die Entchlorung wesentlich
weiter treiben, um anstandige Schmierile su erhalten, So-
weit tiber derartige Untersuchungen Literaturangaben vorlie-
gen, geht das @Gleiche aus ihnen hervor,

4. Oxydation von Faraffin

Die Versuohe im griéferen Eisentop?f wurden su einem vorldu-
figen AbschluS gebracht. Ps gelang grundsitsiioh Hartparaf-
fin und Tafelparaffin in gleicher Weise su oxydieren.wis in
GlasgefiiBen. Uy, gorrosionagefahr scheint nicht ibernitig
grob su sein. Dagegen wirkt Edsen anecheinend hemmend auf
die Oxydationsgeschwindigkeit ein, scde8 bis gu dem gleiohen
Endprodukt mit etwas geringeren Ausbeuten gerechnet werden
mu8. 7ir sind aber zur Zeit noch damit beschiftigt die Aus-
beutesahlen genauer festgulsgen. Die Produkte selbat waren
absolut unverindery, rein weid nit B2 ca. 85, VZ 95 bis 100,

Nachdem prinsipiell featatand, dad es im Efsengefis mliglioh
ist, die Oxydation durchsufithren, vurde der Dau einer halb-
teohnischen Versuchsanlage beschleunigt vorbersites. Die
Anlageteile aind bareits in Bnu.

Nach Beendigung der Hauptversuche wurden einige susifsliohe
Arbeiten durchgefilhrt, die sur Abrundung des ‘gesanten Bil-
des und z.%. such fir die Eratellung der halbtechnischen
Versuchsanlage erfordserlich weren.

a) Verringerung der Lienge 8n Ritrosxlachwegolsaggu
Ein Versuch mit einsr 6 kg Ghargo.nhd der halben Kenge an
Ritrosylachwefelsdure erzab die gleichen Bndprodukte. Man
wird also voraussichtlich im GrofSen mit einer Redusierung
der bisher vorgesehenen Nitrosylsohwefelstiure rachnen kin-
(7199

b) Versuch ohne Bitggaz!ghuefe;oﬁggg
Bin weiterer Versuch nur mit Nitrose ohne Bitroylsohwefel-
Durchschrit
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stiurezusatz ergab eindeutig, da8 die Kitroeylschwefelehure
die Oxydation in eine mnz bestim-tc Richtungz und swar sur
bevorzugten Bildung von Fettsliuren lenkt. In einem 12 stin-
digen Versuch wurde ohne Eitrosylschwefelsizure ein Epdpro-
dukt erhelten mit einer 52 von 1) und einer VE von 98, der’
Stockpunkt war 39, Das Produkt war gelb gefirbt und hatte
einen intensiven Geyuch nach Eitroseverdindungen., Im Paral-
lelversuch wurde ein weif-gelbes Produkt mit einem Stock-
punkt irn der Gr8Senordnung von 85° und einer 52 72 und
einer VZ 91 erhalten.

8} Rerstellunz von Hitrosylschwefelslure mit feuchtem Gas -

'Bisher war dis Nitrosylsohwefelelure stete aue mit 51li-
ocagel getrooknetem Gas hergestellt worden. Ea wurden nun
2 Versuche gemacht, einmal bei 10% wie blich mit feuch-
tem Gae und efhal bei 120° mit feuchten Gas. Die entstehen-
de Hitrosylschwefzlséiure wurde bei Oxydationsversuchen ein-
gesetgd und dsbel wurde nun gefunden, 4af sie sich genan so
verhielt wis die mit getrocknetem Gas hergestellte Siure.
Eine Trooknung ist also nicht erforderlich. Es stell® aich
sogar heraus, da8 die S¥ickoxydaufnzhme bet 10° 10 unge-
trocknetem Cas wesent:ich besesr war, als bei getrooknetenm
Gas.

Zur Bestimmung des Vassergehaltes in der Hitrose wurde das
Gas in einer Kithlvorlage stark gekiih1t und duroh Wigung der
Kondeneatanfall ermittelt; daded wurde in einem Pall 8 g
Plﬂlligkoit/m3 festgeatellt, in einem zweiten Pgll ca. $ g.
Die Temperatur war dabei -5°. Da es sich bei der Plissigkeit
auferdem un etwa 50 %ige Salpeteratiure handelt, ist die
wirkliche Wassermenge sebr gering und es ist aher such ver-

- stdndlich, defB it ungetrockneter Nitrose die gleichen EBr-
gebnisse erszielt werden wie mit getrockneter.

»dl Gasunfersuchungen
Zur Aufstellung einer HO-Bilans wurde der KC-(ehalt in

Ausgangogas, im Enigas, in frisohsr und gebrauchtsr Nitro-
sylschwefelsiure und im anfallenden Kondensat ermittelt.
Vihrend das Ausgangeges ca. 5,) bis B,5 % HO enthielt, sind

2R G 10 Durchschrift
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im Endgas etwa 6,3 bis 6,9 # enthalten. Die lttrouylaohnn-
felstiure enthielt vor Gebrauch auf O berechnet je nach der
Aufstttigung swisshen 7 und 15 Gew. % in einem charakteri-
- atisohen Pall 13,5 %, die ausgedrauchte Slure etwas sohwan-
kende Werte im Mittel aber 10,5 %. Sie enthilt aush 15,5 ¥
t{HMittel, wenn der Biickaxydgomt in der frischen Skure
unter to % gelegen hatte. Das Kondensat stellte sich als
praktisch So $ige Sulpetersiure heraus. Demmach befanden
sioh im Bndgas 80 % des eingesetsten N0, Bin evtl. Ver-
lust in der Kitrosylschwefelskure wird Qurch das salpeter-
stiurehaltige Xondensat ausgeglichen, sodas in der Missig-
keit nooh ein Plus von etwa 3 % auf die Gesamtmsnge KO de-
zogen entsteht; damit betrigt der Gesamtverlust an Stiok-
oxyd etwa 15 %, auf diec entstehende Sslpetersiure besogen
sind das 15 kg Stiockstoff/1e0 kx Petiatiure, |

Untersuch von 8

Dis Pirma Sehiits hat uns sohon vor lingersr Zeit einige durch
selektive Extraktion aus Hartparaffin hergestellte Proden
Ubersandt. Es handelt sioh um folgende Produkte:

Nakroparsffin, Stookpunkt 90°, 50 Ggw. % « 511%, Penetro-
netersahl 5,4.

Weichwachs, S¢ookpunkt 54°, 50 Gow, % = 521' Penstromster-
sahl konnte nicht ausgefithrt uetdcn. da das Produkt su weioch
ist.

Paraffin 05 ungebleioht, Stookpunkt 94°%, 5o Gew. § = 556°,
Penetrometarsahl 31,6,

Paraffin G5 gebleicht, Stockpunks 54 , 50 Gaw. % = 875°%,
FPenetrometersahl §,0.

Die Proben wurden bis auf G3 gebleicht;oxydiert und ergaben
bei der Oxydation keineriei Besonderhsiten, d.h. sie Xomn-
ten su fettsiurehaltigen Produkten mit 53 swischen 86 und 97
glatt oxydiert werden. Dis Ausbeuten bewegten sich in dem
bei Hartparaffin dblichen Rahmen. Die emulsionsbildende
Eraft der FPettsiuren war gmt. Bel Weiohwachs etwa in der

ACS R 12 40 1 290K G Tie DUFChSd’lriﬂ
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GrBBenordnung von Tafelparaffin.

£) Untsreuchung der Oxydationsprodukte

Wahrend bei den HartparaffineOxydationsprodukten die Ba-
etimmung des Unverseifbaren un! demit des Holgewichts der
Pettsiure gewisse Schwierigkeiten macht, da diese Hochmo-
1ekularen fettsauren Salze von ellen Uxtraktiomsmitteln
auch gelist werden, liep sich bei dem Tafelparaffin, zwap
auch mit Schwierigkeit, aber doch wenigsteons angendhert
das Unverseifbare abtrennen. Es entstanden nach der Ab-
trennun; Fetteduren mit einem Molgewioht von im Mittel 024
d.h. o8 iat ein Abbau von 028 = mittleres Holgewicht des
Tafelparaffins auf 024 eingetreten.,

g) Heratellngg von Emulsionen

Die Tafelparaffinoxydationsprodukte eignen sich in ganz vor-
zliglicher Weise als Bmulgatoren. Es konnten mit Hartwachs im
Verhéltnis bis 1 : 1o stabile Emulsionen hergestellt werden,
d.he also Emulsiomen die folgende Zusammensetzung habenj

2,3 Teile Tafelparaffin-Oxydationsprodukt
22,7 Teile Hartwachs

042 Telle Kaliumcarbonat
75 Teile Vasser

h) Herstellung von Wachsestern ‘
Sowohl aus den Pettsiuren des Hartwachses, wie denen des
Tafelparaffins konnie mit verschiedenen Alkoholen unter
Zusatz von Komzentrierter Schwefelsiure Ester hemgosteilt
werden. Bisher sind die Ester vom € o~ilkohol, O3 und 04-
Alkohol dargestellt. Die entatandenen Produkte hatten eine
NZ in der GrUSenordnung von 5 und eins VZ in der GriBSenord-
nung voniBo bis 85« Es hat durchaus den Anschein, als obd
auch hther molekulare Alkohole, wie -,B, « Cgy aber auch
Glykol und Glycerin ohne weiteres su verestern wiren. Die
Untersuchungen werden fortgesetzt.

Ddr. H. Dir. Dr. Ragﬂmann V\ ’( ( \ '."'\//
- H, Dir. Alberts R
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