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Herrn Prof. Dme M a r ¢ ! Ld. fir.: 2 ‘i
—L-——-——-.-—M BGE(?I’W- :A___A__{.
Bstr.s Monatsbcrgohg Septenbor 1940 : I.
X Betgiggggggogauonggggn

Die Betriebeuntersuchungen wurden in der ubliohon Wots. j
durchgefiihrt. Besonders Sohwiorigkoiton traten nicht anr.
Insbesonders konnten wie im Vormonat die bei den Voralnd~
Produkten vorgesehenen Bedingungen besliglich 02 usw, oin—
gehalten werden, da infolge der Stapelunz von Polymerben-
zin stets genilgende Mengen sur Aufbeuaorung des ”rimﬂrbon-
gins gur Verfilgung standen,

L. Sonderuntersuohungen
1. Paragf;puntggsgghgggog

Die Versuche zur Herstellung von Bartuachs iblioher Quali-~
tét aue dem Riicketand der Yakuumdestillation mittels Hydrier~
ung hatten folgendes Ergebniss

Bel Anwendung von 1o #igem Nickelkontakt tritt bei 150° und
Durchleiten von Stickstoff-Wasserstoff untor Normaldruock be-
reits Aufhellung dee Paraffins ein. Bal 150° und 5 ati 8%
das Peraffin sohon fast wif und bei 200° und 1o atit 1% kaum

ein Untersohied gegeniiber normal raffiniertem Bartwschl rcst~
gustellen,

Eine Probe Kontaktparaffin von Rhednpreusen wurde aut 1hro
Elgenschaften geprift, insbesondere Siedeverhalten, Wbigh-
paraffingehalt. Dabei wurde gefunden, daB das Kontaktparaf-
fin sich im Siedeverhalten nicht grundslitzlich von unseren
Hartwache untersoheidet, dage;en ist der Welohparaffingehals
wesentlich h8her. Nach der Chloroforn/Acetonmethode findet
man 36 # und nach der Normalbensinmethode 62 %. Allerdings
iet die Hirte des Riickstandes bei der Normalvenzinmethods
wesentlioch h¥her ale bel unserem Hartwachs, wihrend nagh der
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Ohloroform/Acetormethode ein Rickstand anfills, der nngefﬁbr
it unserem Hartwache identicch igt,

2. Egtgﬁuerung der oberen Sohicht aus der Schinierdl ianlage

Dis entohlorte ober: Sehicht hat eine NZ in der GrtBenord=-
nung von o,1. Ihr Restchlorgehalt ist nooh so hoeh, daB nerke=
liche Korrosionen bvei der Atmosphiirendestillation auftreten,
Die Versuohe gehen zundohst dahin, ob duroh eine Entuuunrun;
eine Verringerung des Restchlorgehaltee zu ersielen ist- Naeh
den bisherigen Epgebnissen scheint der "estchlorgehalt duroh
praktisch restlose intsiuerung nur um Yo # abzunchnon.

3. Unto;sgghgggen an der Pglxmeranlaga

Die Untersuchungen des Gagolumeatzes an der Polymoraaldgo
werden jetzt hdufiger durohgeftihrt, um die Wirkung der Eine
zelreaktoren zu bestimmen. Bel allen Untereuohungon gedigt
siech wieder, daB xropylsn besser umgesetzt wird ala Butylen,

4. Untegsgghggg vegscﬂiedener jengine

Die Untersuchung der Produkle der DVA wurden laufond weiter~
gefihrt. Ein susammenfas-ender Beriocht iber Eigensohaften
der Produkte und ihre Aufteilung ist in Vorbereitung,

111, Versughaarbeitgn

1. AbreiBtemperatur
Die an der Apparatur aufgestellten Abreistempnraturkurvon

befinden sioh in reoht guter Upereinstimmung u&t den’ Ont-
sprechenden Xurven am Motor. Polgende Verinderliche nulacn
bei einem Vergleioh von &ingelkurven beaohtet werdems

1. Bengin

2, Pumpe

3+ Drehsahl
4. Verbrauoh

Es hat sich wieder gezeigt, dad die Apt der Aufheisung iy
die Abreifitemper tur ohne Bedeutung ist.

Eine ganz allgemeine Gesetzmiligkeit, die stmtliche Verin= -
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derlichen fir ein bestimmtes Benzih in'sioh vereinigt, wird
8ich walrscheinlich nicht cufstellen lassen, da bei ganz ho=
hen Verbriucher und teilweise =uch bei z:nz kleinen Verbriue
chen Abweichungen von dem normalen Kurvenverlauf auftreten.

2. ngatellung hochmolekularer Fgtisiuren
- &) Chlorier

Bei der Chlorierung wurden einige Verkstoffprifungen durghe
gefuhrt, die zeigten, d4aB man besonders gut darauf aobton
muB, jede Spur Feushtigkeit auszuschliefen, da sonst sehr
starke Korrosionen auftreten. Infolge der Bildung von Di-
chloriden (?) miissen zur vollst%ndigen Chlorierung elmtlicher
Kohlenwasserstoffe etwa 30 i mehr Ghlor eingeleitet werden,
als dem jiol=Gewieht entspricht,

bz Deohlorierung

Die thermische Entchlorung 1iéB¢ sich bed allen . paraffinlsehon
Produkten einsonlieBlioh des KaltpreS8stls in der Rohrauhlange
bei 320 durchfihren bis gu einem Chlorgehalt von etwe 046
bis 0,9 %. Sollte eine noch weltergehende Verringerung des
chlorgehaltea notwendig sein, so miBte eine chemische fnt-
chlorung angefiigt werden, mit der wir gur Zeit besohiiftigt
eind unter Verwendung von Zinkoxyd- Tonsil und Kalgiumoxyd.

¢) Oxvdation der olefinischen ‘rodukte

Die Oxydaetion nit Chromschwefelsiure 148¢ sioh grundeﬁtzlioh
nit den olefinisohen Frodukten simtlicher oberhald 320 sle-
denden Anteile des Primirproduktes durchfihren. Dabei st

die Hghe der Ni, d.h. die Nenge an Fettsluren von denm Oletin-
gehalt des Ausgangsmaterials abhiingig. Von den nicht oloﬂ-,
nisierten Anteilen werden die ganz hochmolekularen des Hurt-
wachses z.T, nooh mit oxydiert, wiihrerd die paraffinieohun
Kohlenwasseratoffe im Tafelparaffin und vor allem im Kalte
pres8sl fast unverindert bleiben. Bei Verringerung der SHure-
konzentration vor 55 % auf S50 baw. 4o % steigt die Oxydatioﬁo~'
ausbeute, gemesser an der :% des entsprechenden Endproduktes
an. Allerding: mul die Oxydationszeit dazu verlingert werden,
0b durch eine Temper:. turerhihung willer eine Verkiiraung der
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Oxydstlonszeit erzielt werden kann, ist nooh nicht restlos

klar. Die Ausbeuie bei der Oxydation liegt in der GrYBenord~
nung von 85 %,

d) Direkte Oxydation verschiedener Primirparaffine

Die direkte Oxydation von Paraffin, des von der Synthese her
bereits einen gewieser Prozentsatz von Olefinenenthiilt, wure
de mit Erfolg durchgefilhrt. Yan erhilt belspileleweise aus
Hartparaffin der Lisensynthece oder ilartparaffin aus der
Vassergassynthese mit Kobaltkontak ten durch sweimalige Oxye
dation mit Chromsohwefelsdure, Produkte deren N2 Zwischen
Jo und 40 lie:t und sich bei Zusatz von Kalium-Karbonat und
Wageer direkt emulgieren lassen., D4e direkte Oxydation von
Hartwache mit einer Jodsahl in der Gr#Benordnung von 1 ois

2 ergibt im Gegensatz zu der eben genannten ”rodukfon. d'ﬁ!n
Jodzahl gwischen 6 und 8 lag} erst naoh viermaliger Oxyda-
tion Produkte deren N7% geniigend hoch ist, um stabile Emule
sionen zu gewihrleisten.

cz Enulsionen

Die Enulsionsbildun; zwischen Hartwachs und den Sulfonaten
aus den 'rodukten der Oxosynthese lassen sich nicht so gut
wie die seifenartigen Emulesionen allein durch Rihren here
stellen, Bondefniman muf dle Zcrkleinerung des Materials mit
Hilfe einer Emulgicrmuschine vorneh:en. Die dabei entstehene
der: Emulsionen sind flieslg, halvfliissig oder pastenfirmig,
dshe nicht so fest wie die aus Fettsiuresalsen, '

Die aus den Produkten der Oxo-Synthese une zur Verfigung
gestellten Fetisiuren im C-Bereloh 20 bis 24 eignen sioh gut
gur Emulgierung von Hartwachs. Man kann stabile Emulsionen
herstellen, bei denen die “achskomponente aus 20 ¥ derarti~
ger Fetteduren u:.d 8o % Hartwachs besteht. Ob diese Enulsionan
allerdings schon direkt Bohnermassen darstellen, ohne den
Zusatz genz hochnolekularer Fettsiuren, muB noch festgestellt
werden.

Wie oben bereite erwihnt, lieBen sich die durch direkte Oxy-
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dation von olefiniachenm Paraffin hergestellten ‘rodukte aus
der iisens nthese bzw. Kobaltwassargaa-Synthese sebr gut auf
otabile Tuulsioren verarveiten, |

binipe ﬁersuche mit reinen Produkten ergaben; das die Pett-
sduren gvischen etwa 6'7, 018 bis etwa 030 besonders gu?

aur Emulaionsbildung geoedgnet sind, Die nngesﬁttigtgn Sduren
des gleichen C-/ahlbereichs sind nicht ganz so gut, Niedrig-
molekulare Pettstiuren 8tdren direkt die Emulsionsbilduns. Dou-?
gleichen scheinen Chlorparaffine die Emuluionabildung 2R vere

hindern. (daher unsere Versuche sur restlosen Entohlorung
der Chlorprodukte) :

Die emulgierende Virkung unserer aus den Tafelparaffin und
dem Ku1tpreBsl hergestellten Fettsiiuren ist noch nischt gans
befriedigend. 'ir sind zur Zeit damit beschiéiftigt duroh Auge

merzen der bereits erkannten Fehler die Qualitdt gy verbep-
sern, '

f) Oxyd:.tion mit Sal etersiure
Die Versuche zur Oxydation mit Jalpetersdure wurden ebenfalls
aulgenommen, Schon die ersten Vorsuche zeigten, dai schon
50 iige Inlpetersdure mit Hartwachs ung den aus Hartwaohs
hergestellten Dlefinen untep Bildung von Pettsturen reaglert.
Daneben e: tstelen aper auch eehr'viele'iqterartige Produkte,
ver:utlich direkt Salpetersiurcester, AuBerdem scheint die
Salpetersiiure bei dep Oxydation stirker spaltend auf 'das Pae
raffin einsuwirken, als die Chromschwefelature, Ein Haupte
problem be. der Salpetorséureoxydation iet die Kaohvurarbqtu’
tung der Rohprodukte, die verseift und unter Umstinden sogay
hydriert werden missen, da bei der Verseifung aus den bel der
Oxydation als “ebenprodukte entstehenden Oxys:iuren, ungesiite
tigte Fettssuren gebildet werden, deren Zmulefonskraft (a.o.)
nieht 80 gut ist wie die der gesittigten Fettaiuren,

Da die Oxydation mit Hilfe von Salpetersiure ansoheinend durgh
die entztehenden Stiokoxyde besonders beginetigt wird, sing
wir zur zeit beschiftigt, Oxydationen mit Stiokoxyden vorzu-
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s 3ledcherdenbehandlung von B inen

¥it der Erde K 1o der Donau~Chemie wurde ein Dauerversuch
durchgefihrt, wobei gleichzeitig an einem Paral;elverluoh
der Uinflu® einer konti:uierlichen Wasserdampfaugabe (10 #)
geprift wurde. Bin Einflug des Vasserdampfes war nicht su
erkennen, auBerden war die Dauerwirksamkeit dey Brde K 10
nicht ganz so gut wie die von Granosil und Tonsiloptimun,
Dooh a0ll noch ein wdterer Versuch durchgefiihrt werden, bei |
den K 1o direkt mit Cranosil und Tonsiloptimum parallel ge-
prift wird, AuBerden 80llendie Versuche supr ErhBhung der
isomerisierenden ¥irkung der Bleicherde durch Zusate von
Boryl-hasphat nochmals aufgenommen werden,

Ddr. A, Dip, Dp, Hagemann

[
He Dir. Alberts L’(/%&1fftq//
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