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S

_ Die Dlplom-Arbeit von Manfred Albrecht zeigte, dass syn-

“thetlsche Hartparaffine (bel dex Benvin-Herstellung nach Fisdlur~
Tropsch anfallend) die auf verhaltnlsm9931g elnfache Weise i kén— ‘

, zentrlertar Schwefelsiure und Tierkohle gereinigt wmrden und @ann ab-

solut rein waren, ohne Zugatsz vag dén bis dehin als unentbehrl¢ch anpr
gesehenen Katalysatoren der Luftoxyddtlon zugangllch sind, wobel sicﬁ{s
) waohsahnllcha Produkte blldeten ‘die ein Verhaltnls aer ‘freien Sauren‘
zu den Estern von 1:2 zelgten und schwach gelbllch gefarbt waren.
Eg- soll nun gepruft we rden, ob Braunkohlenparaffine sich
- Ehnlich verhalten. |
I, Vérsuche ﬁif7“3faunbl"
(“-:—-",—.—-’f ______ 7
Bel dem zu untersucnenden Paraffindl handelt es gich um
ein technlsches, ausserordentllch verunreinigtes, aus Braunkohlen ‘2o~
wonnenes Paraffin. Es siedet im Vakuum(ca.,bei 12 mm Hg) von 75°C ab.,
Etwa 70% gehen zw1schen 160~ 245°C tiber. | e
Auf verschledenste Arg und Weise wurde nun versuchtv,
das Parafflnol rein barl bekomren was abe;/in allan Fhllen nlcht in/
zkd € r "Weise geleng, dass eine daran engedch losyene Luftoxydatlon B
nioht durch die als negative Katalysatoren w1rkenden Verunrennlgungen
: zZur Verharzung bezw. Verkohlung fuhrte. Eg resultierte jedesmal ein

- stark verkohltes Produkt von & ehr gerinper Saurezahl.
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II, Versuche mit reinem Paraffingl:

—-——-—-—-——————-

Dg gas Ergebnis der Luftoxydatlon mit aus Braunol auf ein-
fache Wélse gewonnenem unrennem Paraffinol negatlv war, wprden Ver- =

| suche mlt reinem Parafflnol wie es von der Indvstrie als "Paraffinum
Liquldum' im Grossen hergestellt w1md anJestellt

‘;T? '~ Das angewandte Parafflnol destilllert im Vakuum zwﬂschen
1&5—24§°0 Ds ist wasserklar ~ in. dlcksr Sdhicht zeigt 88 Jedoch eingin
>ganz schwachen gelbllchen Stich ” .‘ _

© Bei der Oxgdation mit Luft, meist bed 15Q-166°0, zeigt e

sich dass diese mit Tridodeoylblei .als Katalysator am besten verléuft‘
:.Eareftln + 1% Trldod Poe Luftmenye 857 1 Vers:, Zahl 35 ,0 Sdure Z..? 8,
Parafiin ohne Katalysator. 805 1 " 31,8 ;. A6 3
Paratin + 1% Mn-Stesrat: . 860 1 17,6 '8, fu,a
‘ Klle’Produkte waren tief rotbraun. Verharzung trat bei der Oxydation'“*
mit Manganstearat ein, - Béi diesem Produkt war ausgerdem schon kurg
nach Beginn der Oxydation elne Farbdnderung nach’ Rotbraun( L¢oidaler
'Braunsteln) zZu beobaohten. Die Saurezahl 1st wohl in Wirklicnkeit |
etwas niedriger als anbegeben, da. die dabei freigowordene Stearin-
siure mit titriert wur de, Das mit Tridddeoylblel als KatalySaoOI
' oxydierte Paraffln verharzte nlcht, zeigte Jedoch schon kurz raon Bee
‘igfnn der Oxydatlon eine Abscheldung.von in Paraffinol unloslidhen
'fBlelsalzen der gehlldeten FettSaurem weshalb hier eime Ernledringung
‘-deﬂ uaurezahl anzunehmen 1st\ Das ohne Katalysator oxydierte Paraffin-
ol‘war tief rotbraun, undurch51cbtig unad ohne Abschaidung von festen -
*(verharzten Produkten) Stoffen. |

— Bei allen Oxydatlonsversuchen wurde 240 Stwnden 1ang go-
| wohnliche Iuft mlt ‘der Stromungsseschwindigkeit vor 3,0-5,1 1/5t4d.

'ﬂdurchgeleltet D;e Temperatur wurde stets: in den Grenzen von
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150»16500 gehalten, da gich zeiéfe, dass bei‘Temperaturen fiver 190°¢

ubermassig schnell eine Sohwarzfarbung, verbunden mit Verharzung,

glntrét. Die Sauerstoffaufnahme wurde kaufend gemsssen, indeg dor

s

prozenxuale Sauerstoffgehalt des Abgases mlt alkalisoher Pyrogallol-
losung ermlttelt wurde, Es ze:gte 51ch dass diese direkt aohangig
ist on der Temperatur elnerselts und der Stromungsgesohwindigkeit
andererseits. ‘Bine 10mal grossera atlomungsgeschwindigkeit ’ wie sie
in der Arbeit von M Albrecht angewand& wur de, hdtte eine gpnaue
Sauerstoffmessung ausgesohlossen. Das gehildete Wésser wurde in einem
zKuhlex kondensiert und nach Schlvss dexr: Oxydatlon gemnssen. Es gingen
stets EUuh einige oom gelbllche, flussige OxydatlonSprodukte uber,

/,

die einen scharfen, nicht unangenehmen Geruch hatten (Oxysaurgn und

Ke__toneﬁ) )2 ' ! - o : . [
\ /Bei den Oxydationsversuchan begann stets na 6tW¢ 60 bté
dJ.e Dun,kelfarbung (gelb, 10t rotbraun, undurchblchtig), fliwoh
11.40 *Std. zur Undurchsichtlgxelt Pithrte, - Um eimsn r~ich1::|gen Vor<
i glelch mit dexr Albrecht schen Diplom-Arbelt zu haben, wurden an die
- zunochst infolge dex Dunkelfarbung der fluseigen Paraffine vei der

'Oxydatlon als negativ v*v"dufend betraohteten Versuche - 2 Versuche

mit bel Zimmertemperatur festen Parafflnan azgeschlossen.

>

i III Versuche mit Braunkohlenwe1chparaff1n.

,"”-c-‘ e ™o "'o“"o"'o"o"o"o"o"o"o-o"o"

\
R
X

} w . Das rein weisse Produkt haette einen Sohmelzpunk% oL 50~52 0

ﬁel der Oxydatlonq die cben<ells unter den Beren Bedingungen w1e ,
die vorherigen durohgefuhrt wur de,. zeigte sich ebenfalle wieder im :
glelchen Zoitraume die Dunkelfirbung, Das Endprodukt war in LlﬁSEi—
‘gem Zustande auch. undurchsiohtig._ Die Oxydation (ohne Katalyuator)

fuhrte zu einon an Egtern, im Verhaltnis zu den Paraffindlen (oxyds),

ausseroraentlioh reichen Produ&t(s Lan- Schluasel)
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Dag Hartpararriy (nachJF:is cher ~Propgch ) wurde hach demsel -

ben Vorfahren, wis eg - . Albrecht anwandte, pj+ konzéntin':e ler Sohwe- .

zeigté"lgéine Verharzung, Dy, Sadre= ung Vers'e‘ifurlgszah]l war 'bwns clen
dem mi¢ _Tr'idodecyible'i' 0Xydierten i"liissigem Paraffingy wnd de;n ohne

.

Katalygatoy oxydisrte_m'VVeiéhparaffin, wag nioht-‘fzu' orwarten war,

dasy, wenn -die Vorlieganden Versuchg wnter den ;Bedingf;ngen der Albreeht'-‘;
. séhen Diploih-—ﬁrbeit durchgé’fﬁhr@;ﬁ,word‘en Wiren, d\ie Lt_:.ﬁf”'cox:y‘dation des
Brauhkohlenwei.ohpgra'iffine und ~6les gy ;'ihnlick_;.‘,em'"Erglebhis, wie dieg

bei der Oicydation der synthetischen’ Hartpai'afi’ine_' de r Fall war,ng;:é-",
#linr hitte, | |
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B) Praktigoner Zoil:

j I.Versuche mif Braunsy s

LN
o ° .M.-.hﬂ.—a.i-.-r('ht.n

Gew,P/rnzenten konzentrihe'rte.r_'.SchWéfelsé‘.um erwirmte s ich deg 691;

Jéei;l;léingerem Rﬁhrén trat Schwefeld;toxyﬁenfw;cklung Teip-. Du;'i’ch Fi1- )
_jc‘;j@e;en 1n ~e‘._inem ﬁ‘.sbestfilter' und anschAl‘ie’ssender Valc&Mdestiliat\'_J‘.gn
wuzde ein in doy Farpe ‘ni‘ghtg‘we‘senq'idh helleres Parafzginél a]s'.:-.be,:i'
(a) gewonnen, - - o )

;anschliessend piy 15% Tie:kohle versetzt ung filtriers, 8Q lief dag

Oel mi4 :tiéfs.chwarzer Farve 'ab. Dig Verlusfce durch Verkohl_ui;ig' waren

. ! }
betr‘ei'chtlich, etwa 30%, o AR ,
d) M/it‘Schwefelsé,ure und anderen Adsorbentiep: Avuch Florida-Erge

/ T . : : : . .
erfiillte nicht den quci. A~luminiumoxyd erwis g Sich, auch in grog~

Sem ‘V_AUeberschu“se'é y als ungeevilgnet.

Q)Adsorbentien allein: Flprd;’dg-Erde, "Aluminiumoxyd oder Tierkohle

. in £T0836n Usborschugse mit dep OeL've_rriihr:c, Plihrte nach dey P11~

tration ni"ch‘(;*‘- zu der'erWartezt__en Aufhellung der Farpe, .



“6 -

Lo .
U E)Mit verdiinntey Natronlauge: Dig sturen Bestandteile ‘(Krésole{ usw, )

| duz";ch lingereg Rithren oder Schiitteln mit verdiinn tax Na’cronlauge her-

) . . ’ - '/ . I °
- ‘aupgzuld sen, gelang richt, dg Sich dabei gehy bestindige Emul8ionen -

h)Héraulesen 'aes'Pai'affins mit “Lésmg'Smit telri: Das m.'it Nétz;lfumfs alzen
durchmis éh{;ﬁef Oel wutde mit Tetrachlorkonl ené’/toff und e.b;ensov.ifel Wassor
(je '50‘% d/és‘“Gewichtes an Paraf;’,in)‘ l:;in}gere Zeit kr ia'ftijé gerﬁl}iz;t;,;!\;ﬁ:!s
glles.flﬁéslig war, Eé"sohi’.ed.sich ein_e schwére S\ch.ichvfr_I"(QCI;.4 4fl’az>é*f'qf.’in)
und oirp ‘i"eiohté Sohicht (Natriumealze in Vagsor) -av, Die gos rhal- 7
teng kohéentxie;téf@ésung éés_ Paiéffin’s warde nun mit dox gle ;ol}er}i ‘
Mengﬂe?? Sz:eﬂ gew,asgh@ . Anschliessend wur de- mit Ka-lziumchloiid gé—
trocknet’-und abgesaugt, Da_ dio _I“azl‘be,a'ber in{;n‘gi‘r noch tie fbraun war,
hrrde mit einem grossen Uébemchus_s von Tie rko'{hlé ver;set'z# una a bge-~
sa'u:gt. Die Farbe war nun heilei*.- Dura ‘Abdes'till,ierei deé 'Lb‘su.ngss-
mittels ung V"akuumde'stillatioz;'des Pareffing m‘;ae‘n,e F;?ék.tiozf_ea or=
}élalfcen:Frakt.I: bis 185""C:~Griiﬁe’Fe},‘:’rbe, .béi_minus-l;i:o f_?st.
L Prakt,II: 185-2450; Rotbraun, o

An Luft wurd,e;h bei]de r'aglch dlmklgar, Sogar tis fnbz_‘aun und nag,h elnig,e\l
- Wo chen d;idur(;hsig’iitigt‘Dfie _'Ausbeute war etws 50%\. Fraktion II davqﬁ

etwa §0%,

\ /
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i)ﬂnd;Lsgm.i Berizol &lg Losunbsmlttel erwias sich als ungeeigné%
disses' zu leicht war und deshclb die Losunga noch mehx zqr/Emulsion
neigte. ‘ ' | |
\k)Behandeln dex Paraffinlosung mit Schwefelssure:Die nacg (h) gewon—
nene Louung des farafflns 1n Tetraohlorkohlenstoff wurde mlt nonzen-
‘trierter Schwefelsuure verrubrt(HCI-Abspaltungl) und in Eiswasser '
elnvegossen. Dabel entstand eine zahflus sige Su3pen3ﬁ£n von rein
welssen Paraxflnen Scthfelsaure und Tetra, dxa mlt feSuen sohwarzen
Verharzunzen gemischt war, so dass Belbst elne Abtrennung/der Paraf—
flne wter Anvendung von v1el Tetra unmoglioh wr, Unm dies zZu um-
gehen, wuxde versucht das alkallsch gereinigte und im Vakuum de-x
stllllerte Produkt ikt Bt Schwefels sure zu verrithren und die‘ :
Schwefelssure im Scheidetrlchter abzutrennen. Dabei wirden belde -
' lusslﬂkeluen gleich schwarz und emulglezten vollstindig, Audlealn
.EVersetzen der Mlschung mit Tierkohle fihrte nicht zur Aufhellung des
FParafflnols.; e "'% C' ' 3 “Q -
1)Absnderung der Methode k): Das nach h) kewonnene im Valkuun aeatilu
11erte Endprodukt wur de bei 800C verruhrt und mach dem.Erkalten ,
in eine verdunnte Sulfatlosung eingeruhrt(nlcht umg?kehrt!) wobei
91ch dle Schlchten trennten, Dle daran anoeschlossene Vakuumde~
.stillatlon brachte ein helles Produkt hervor. Die Ausbeu%e war ‘etwa
20%}_~ Im Vevhaltnls zur -aufgstrachten Zeit und dem Verbraucle en
Chamlkallen ein ausserordentllch unwirtsohaftllches Verfahren.
)thraktlon'Das nach h) gewonnene Produkt wurde wis: bei 1) mit Schwe-
~ felsHure verruhrt nit Eiewasser versetzt wund im Soth}t fitr Flus-
sigkeiten mit Benzol ausgezogen. Die Benzollosung ware aber Le-
relté&tief breunschwarz, Die im Vakuum destillierten FraktiOuen

ebenfalls stark gefurbt: Gelbgrﬁn -mit blauem Stich - 1n der Durch-

sjcht rotbraun,
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Abachliessend kann gesag,‘c weraen dass dis Remigung mlt

-

den u‘tﬂlchen Methoden der praparatlven Chemle erfolglos %heb Dur ch
zahlrelche ykleine Versuche wurde eins Methode ausgearbeltet, ale in ~
ganz geringer Aw beute ein wasserklares Paraffingl erz@ugte.. -dJedoch

. war auch dleses, selbst unter blnschluss bereits n.ac.h 10~Wom en

£

gelblich, : - T )
n)Erfolgrelchste rteinlgung. 1000g Braunol wurden mlt 200 cem oO%iger
Natronlauge 5 Stunden verrthrt, Die dabei gebildete hodzkonzentrler- :
te: Losung, dsr Natriumsalze wurde im bchaidetrlohter abgetrennt. Das
Oel :Ln elnen Iulter kochende halbkonzentrlerte Kochsalzlosung eig e-‘
ruhrt; \(nicht umbekehzt sonst Emulsion!) und ~eine Stunde g:erbnrt l
Die erialiete Losung w1rde im Scheidetrloh‘cerg etrennt und das Oel
erneut mit aehr verﬁﬁnnter koohsalzlpsung ewasoken. Dann m‘jrde mit
festem Aetzkali getrocknet Augbsute etws 85¢ -

Zu, aiesem 80 vorbehande] ton BHurefreien Osl wir den 10% des Gewioh%es
konzentrierter Schwei’ele Hur e zugegeben und 2 Stunden bei 60-8(;°0 ge-—
rihrt, Nach dem Erkalten wur de gewichtsm)salg ebensov1al ’l‘ierkohle
wie Schwefelsaule elngeruhrt und dwch ein Asbestfxlt er feiltriert
Hiersuf wurde mlt verdunnter Glaubersalzlosung 2mal dn der Hl LzZ@ ge- |
'wasohen. Dwranh - d:w daran ana eschlossene Vakuumdestlllatlon wor dm
insg,esamt 40-45% des Oeles w:l.eder erhalten. Praktion I(bis 155°)
wir hellgelb, Fraktion IL(185 - 245°) etwas dunkler. FFaktion 1T
Wurde nun einer Wasse*dampfdestlllatlon bei’ 140-155 unterwonen, -
wobei in 3 btunden mit 2 Liter Wasser etwa 8. 8 Parai’fmol ubergingen,

dle nach aer Vakuumdestjflla’cion farblos waren,
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2)Versuchsanordnun

\---—---- RNV

D1e Versuchsanordnung ist ohne weiteres aus der Figur auf Seité 10
ersichtlich/ : — -

Bei der'Entnahme'der Gasprobe: (Rohr 11) wurde durch entsprechende
‘3 Drehung der 2 Dreiweghahnen (10) bewirkt dass der Luftstrom keine
Unterbrechung erlltt. D1e Sauerstoffbestlmmung wurde mit alkfli—

: scher Pyrogallollghung (Schutteldauer°15 Mln.) vorgenommen. Un die

"starke Streuung der Kurvenpunkte zu vermeiden ist es wichtig, dne -

Temperatur und Luftstrdmungsgeschw1naigkeit moglichst konstant zq
halten. (Vgl l.und letzte Messreihe!)Eine Fehlerquelle war auch

-elne zu haufige Probenahme, da die Zusammensetzung des GaSgemisches

. im Entnahmerohr (11) nioht dlese dlrekt iber dem Paraffmnol war.

-'7

_3)Oxydat10n'"

Crytetions . | .

a)700 g Braunol (Fraktion II) Relnlgungsverfahren a), Seite 5.

Stromungs Temperatur %Sauerstoff im
Naggi%er schwind gﬁeit , P  Abgas
- : 0 ’ s
0,00 Std. 0,0 1/h - 175% . -
1,%0 51,8 B A 18,6
. 51’8 v ' 183 "':. | 17 ’7_ )

. 26,75 . 26,6 138 19,3
25,50 30,9 192 18,3
28,50 3 30,0 220 16,4 " ¢
s o - 166 19)5

19 ?5- 30,800 - 186 19,4
51,25 29,6 f 122 | 19,8
136,00 30,4 S 169,5 ' 20,5
120,00 30,0 S A 1k , -

" Gesamtluftmenge' 3 693 Liter

Endprodukt Teerartiges Harz ohne nennenewerte Mengen Flussigkeit.
b)347 g Braunol (Fraktion II) Reinigungsverfahren h),Sgite 6.

2,00 2,8 . 169 ‘ .8 35

5,00 4,0 76 ,3,19
20,25 . 12,8 ¢+ ¢ 118 . 19,6
Zg 20 11,5 - *'206 -glz,g
4525 . 11135 - 156 . 1850
48,00 10,6 153 19,2
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# 3064
Nach der Strbmungsge- Teﬁperatur ‘ % saueggtoff im
- Zeit Schwindigkeit A » Abgas
SR : . )

53 Std. 10,6 1/p 153% .. . 198 -
17 10:81~/. 155 = v - < 19??7’-
120 . 3,40 156 Yo AT 16,60
140,75 1,25 150 BT 17,80 .
146 . 4,95 151 .- RS 18 .
'138,5 1,87 156 Lo 1?}%8 1

Gesamtluftmenge; 1 285 Liter, Oxydationszeit s 190 Std,
; Endprodukt:_Etwa'1/61F1ussigkei |

Nach der strﬁmungsge- | Temperatur % Saﬁerstéff'im
Zeit 'schwindigkeit“‘ ' ' Abgas
0,00 0,0 - S 12 . " L et

1700 316 o198 310,41 {
18,25 - 3,4 N . 156 . 17,52

*V4§,75 3525 156 o 18,42

- 48,00 3,3 ' 158 17,46

35100 5,5 138 o 17,66

_Gesamtluffmenge: é2l.Litér. Oxydationszeit: 65 Std.,

 Endprodﬁht:'Zum'grdssten Teil wieder verharzt, B

:Wassermenge_in der Vorlage: 6 com.

i"Séurezahl:'l,OB 'Einwaage; 10,372 g; Verbrauch an n/10 KOH(Methyl- .

alkohol,)
2,00 cen. -

 Esterzah1: 3,22; dgs;ﬁon der SéureZahébestimmung herrithrende neutrg-

,"¢'m: ;Nommaléaizséuré zZurick tifriert. N
e B ‘  Verbrauch an nk0H: 0,81 cem



f Néc@_derlcwda-“ Stromunggg, Pemperatyy | o Séuersﬁoff‘im

>, Abgag
0,0 Stdn, = l/m s, -
’O " 4,68 1‘95 7,91
gg,g 3;3 138 12,08
\\ 2 .
46,5 3:o4ﬂ 152 %§;§%
54,0 3,3 ° 181 9,2
70,25 3,0 136 N\ 14,0
95,0 3,5 131 N 1508
102)9 5,7 138 14,8
120,73 3,57 138 15,81
166,0 3,44 134 18,0

Gesémtl'uf‘tmenge‘: 556 Liter Luft.i'Oxydat'ionszéit::_ 166 Sta.
Endproduyrt ., Rotbra{m; dhne 'fﬁriibung; Wasserméhge:l_h' d.Vor‘lgge.:26 cem, -
Yersé?:fungszahl: VE'inv?aégeh'.'9,454 8, g€ ot in 50. ‘cc,m'Benzd‘lé]igohol( 1'32).

—

KocAhd\a‘qer':'B Stunden, bei ciney Vorlage v_on;"-.25"' cem |
HKOH (F) (methyl.).Verbrauc;h an nHCl:Z\O,S cem,

0 mm, | oo

Sturezalil: pje Sdurezahliwurde iy gep Wdrme mit n/19 gog bestimpt,

oot . - : 2, Uy
52:9,68 8,86 . '
In Mittél:9,72..
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N

alysator,
v
-;Tgmp,rEntn;Gésﬁénge

2)7oo'g'Pér§f:1nbl ohne Kyt

Nach “dar Strom, - % Saueréte afgen,Sgus y- \

Gewilntsavnaimes 13,55 .
I

%
'

 Zelt gesahy, C.- . Gavon 0 i.4bgag, Stof fmenge in 4%
in Stdn, - I/ cen/cem © o (vez.arf %uft)'%
gag . -3— - 185, -g/~ e - e
|18, 3,66 158} 47,§5,8 ©* 1593 8,78
440 gls iggls 46,4/5,9 1373 8,18
66,0 5,43 - 158 - 46,7%/6,3 13,49 7,41
72,56 - 3la) 161,5 .46,3/6,2 15,41 “7,49
95,5 © 3,86 159’ "46,9/7,0 14,92 * 5,98
115,5 - 3,40 150 47,0/7. 7 16 ,38 4,52 -
139,5 5,43 ‘3@ 47,0/7.8 " 16,59 4,31
16155 344 1625 47,8/8,2 17,15. 3,75
168,0 *+3,40 163 - 47,2/8 ¢ 17,48 3,42
- 187,0 3,47 184 47,3/8,2 17,34 3,56
233,85 5,62 155 47,0/8,7. 16,50 2,40
240,0- - 302 18z 47,0/'9,0 ° 18,92 1,98
'G98§mtluftma1ge: 608 Liter Lurt, OXydétionsdéuer:24OStunden.. :

Okyd.Prod. i;d.Vorl,: 15 cemn,.

v e
w

,‘Waéser in d.Vorlage :

Endprodukt:’Dunkei-rotbraﬁn;undxrchsichtig,ohﬁe Abscle idwng von

‘ festenaﬁrodukﬁen’

.VerseiFungszahi: Einﬁgage? i,é@ﬁ& g,'Vérbrauch En.nKOHtl,Ol cum
| o wmrage -

§

)
:SQurJEahl
{ “,

AR

- Beterzam

[d
.

L Var 31,08

s

. ":.\' ' ’
L%+ S% = vz = £5,67 + 6,20 = 31,86,

Eluwaage: 2,316 = - 1,28 oum
im Mit'tel: 3),76 |
Einwagge5\2{0?8?.g,Vérbr,a.n/loKOH:2;76 com,82:6,31

i

"'375.019 & 5,129

UL Uittel: 6.5 |
5,509 !é,Verbr.a.n/iKOH: 1,6 com,E8: 25,57
Bs wurde dug vonder zweiten SZeBestimnung ner=
rihrende mit 25 cop n(F)KOH mehzore Stunden unfey
Riickfluss vergseift, [\ I

4,8
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$)700 g Paraffing + 7 & Manbgnoteardt

“

Nach del Strom, 'lggp.  r§% Sausrstoff aufgen Sauer-

2ot - yeschw, - 0g, L im: Abgag stoffmenge in %
in Stan, L/ B bez.auf Lugy)

1,75 3,37 - 165, . 11 85 | 9,05
5,25 3;0 15 113 8,60
6,75 3,00 159 . 11,86 9,04
£3,00 €98 . 160 - 12 }0 . &9
29, 25 3,20 .leg - -
L7002 60 161, 1 8 © 9,1
53,60 3,84 161 © 12,13 8,7
7760 3,77 162 12,21 < 8,69
77460 3,10 - 163 12,1 - 8,8
96,45 4,20 1638 12,48 7,92
121 G0 5,14 165 15,8 - 5,1
143 00 " 2,83 166,5 -
149,25 3,00 164) 5 15 6% 5,1
168,00 &, 60 1665 16, )75, 4,15
198 (0 5,49, 1555 17,0 .. 3,90
189,50 3,85 % 185" 17,73 3,17
216,00 8,34 145,5 16)1¢g 2,78
222 (0 5,83 4 138 o 18, 56 2,3
24000 3,5 43 0 1! 85 2,05

Ggéamtauftﬁgégef'850 Liter, Oxydatlonsdauezz 240 otunden
Gewichﬁéabnéhmé: R4 g . Oxyd.Prog; i.6, Vorl.. 10 cem,
_" .. ,E{ Wasser in 4 Vorlage, 50mocm. A
Shdér&dukt' Abschelduh& v6n 10~15ﬁ Testor Produkte Werhsry, un
IVelsel¢uncsza)l ‘Llnw.: 3 964 & Verbr.an nkOH: '1 23 cem, V2= 14,47,

'Esterza%l Binw,: 3 721 , - Verbr an nKOH:0 95 com EZ~ 11,3,
Saurezahl: Einw P 2,0465 ¢ | Verbr.an n/lO(F) ‘2,75 com,52=6,45
blnw;. 4 701 g . 5,4 ”V,$Z=6;Si

VA im hlttel' 17 6

‘-SA inm . ulttel 6,48,
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)700 g Parafflnul +7g rluodecyl-Blel.
i. r h : S

Nach der Strom. emﬂ. Intn,Gasmnge % Sauesrst, aufgzr Sewr-.

4

Zeit . gesclw, ¢, .davon O - 4, Abgas  stoffmenye in.%
in Stdn., IL/h - cow/Gem 2 (bez.au “Luft)
10,0 - .163,5 - - -
0,5 3,80  160,C - - - -
4,5 5,24 150,5 46,1/6,2 13,45 6,457

7,0 3,12 © 149 5 47,1/6,5 13,80 7,10
24,5 - 3,31 152 5  47,4/636 “13 92 6,98
80,6 . 318 153 0 47,4/6,0 - :12 65" 8,25
48,6 "..3,32  156.0- 47 ,6/6,3 13,25 7,65
55,0 3,50 154 ;0 47,1/6,4 -, 13,69 7,81
73,0 3,21 15¢, 5 46,1/6,4 ‘1g 88 7,02
119,0 5,01 15,0  47,1/6,8 14,43 8,47
143,5 5,56 ' 154,5 . 46.5/6.9 14,83 6,07
151,5 3,60 -155,5 a6,7/",1 15, 20 5,70
154,0 3,60 163,5 - T -
16D,5 4,04 1580 48,0/7,0 ' 1& 80 6,10
1790 3,74 1530 46,7/7,5 16,04 4,86
20670 4,10 160,5  47.0/7'5 1600 4,90
2265 4,16 - 160,5 44,4/7,0 .15,85 5,00
227, - 150 .5 - : -
236, - 161,0 - - ej, -
240,0% 4,00 160 ;0 - - = -

1\. .‘.. n,.. "_T:—

Gesa&tluftmenge: 857 Liter Oxydctibnsdauer. 240 Stunden.

waiéhtsabnahmé: 7 8 Oxyd,Prod, i d, Vorl.. 10 cem ,

Wasser in 4 Vorlage. 50 cem,

. Eﬂdprodukt‘ Dun}élbréunrot, onre’ Verharzung.,
Der Blei—KatalySdtor war in der Hitze ohnu'Trubunv im Paraffin los-

lich,, Dle Temperatur bei der dle bleiverbindunb zerf’llt betrﬂpt '

og. 2&000. schon nach kurzenm uuré 1oiumn schiedm sich gel be Leste

¥

Blel-oalze dar gebildetcn EetLSquxen ab

Verseiiunmszahl‘ Linw, !, 2 638 £, Verbr an nKOH l 6 oo, Vi= 34,05,

| 2,028 g, 1,3 com, = 36 oo.y

ibay%ﬁzahlz Einw.. 1,9385 ¢ Verbr an n/lO(F)KOH 3 05 cop,S2=", 57'
- | 1,9365 5,30 oom,5Z=8,16,
11,9140 2,66 com,5Z=7,76,

Lo

VZ im Mittel: 35,0

S% im Mittel: 7,63
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\ 3679
Analyse des reinen Paraffinols. :

-ﬁl—————-a—_.---_-—

Dé es'zﬁnachst“den AnSdlein hatte, dass das Parafilnol ausser Kohlen

stoff und Wasserstozf nod apaere Tlemente (0,N oder S) enthieit

wurdin C-H-Bestlmiungen (nadl Lleblg) gemacht Alle drei Besﬁ;mmun—

gen lisgen 1nnerhalb der Fehlergrenzen..,‘ parte

Halogen und bchwefel waren; nmcbt nachzuwelsen.
. g.gA_ :
 Einwaage:V ‘mg 602 : mg H20 % C]» % H . Sﬁmme:

81,489 mg 38,198 _ 99,64 86,47 13,86 100,03

, 84,911 ng ) 43 , 177 .‘1.1-1,098"- 86,50 , 13)79' 1oo,a29'1
27,01 ng 83 46 . 85,82 86,66 15,86 - 100 52
littelwerts . ee,ean 13,736 ( 1oomé59)
FehlergrenZg nach L;Gattermannt,i0,3 £ 0 2 \g 100,78

- OJ. 9?88
. g

Bei der Schwefelbestimmung ‘nach Carius wur den 2 Einwaagen von Je

Ietwa 30 mg. 20 Stunden vei 4900 ¢ mlt raudlender Salpatersaure 1m.'

Bombenofen erhitzt, Die klare Wiss srige Losung zelgte selbst nth

lingerem Kochen keinerlei Truhung‘
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III Versuche mlt Braunkohlenwe1d1paraffin'

. — -..-...-_........_ .
N.v'_"."""00000.-".-."'.

700.g W@lchparaifin (Schm D. 50-52 %¢) ohne Katalysator.

Naoh dor btrom.\' Tg@p, Entn, Gasmenge # Sguerst, aufgen Sauer-
Zeit  geschw, e, .+ _davoy 02 1.Abgas - " 8%af fup uge in %
in Stdn, I/n ccm/oom : (bez, auf Lurs)
0,0 - 145 ,0 - - . -
20,0 £,95 . 180,0 47,3/4 9 10 36« 10,54
&1,0° "twgj07 T 149 o 47,2/5,0 10, y59 10, y 31
46,5 4,47 152 0 47,8/5,0 . 10, 16 10 44‘
69,6 ™" 4,60- 165, 5 4%,5/'6,1 10,74 10,16
98,6 " 4,66 165,0 . 48,5/5,9 2,18
100,56 4,49 1545 1E,1/7,0 34,55 g,éo
140,0 4,37 166, 5 47,5/8,5 " 17,90 3,00
165,0 4,23 1495 18,1/9,2 - 19,127 - 1,78
190,0 4,28 150,0 48,9/9,9 20, 24 " 0,60
1214,0 4,17 152 0 47,79,3 19 51~ 1,3y
28,0 4 )10 152 0 48,0/9,3 - 19,38 1,02
240,0 ) 152 O b L 1 - —

rGeéamtluftmenge: 1036 Litor Oxydationsdauéf: 240 Stunden,

Géwichféabnahhe: 5 g' Oxyd.Prod,i,.q, Vd&l.:-l4 cem,
S _ : Wagser in q, Vorlafe. 456 con,

Stromungsgeschwindigkeitsgrenzen‘ 3,95 - 4,66 1/},

femperaturbrcnzen' 145,00 ~ 155 50°C

ﬁEndprodukt Dunhelferbung wie bel den vorlben, ohne Verharzung.;

60,22,

Verselfungszahl Elnw.- 2,795 8y Verbz en nkOH: 3 0 oom VZ =
ot 2,485 g, 26 oom, = 58 70,
~Sé}‘h\*ez‘ahlz blnw.. 2, 693 g, Verbr,an n/lO(F)KOH t5,6 com,S82= 9,975.
5 : 2,810 g, | " 5,650em = 9,645,
2 dxi Witde . 59,46,
SZ im Mittel: 9,€1,

" Ez ! 49,65,
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Iv, Versuche nit synthetischem Hartparaf?in.

H.A—'.-.-'-‘-.-.‘-.-'-.-.-. .-—.-— —.—.-—.u,i -

die bel der Benz;nsynthe°e.naoh Eischar-Tropsch entstehen und 81ch af

dem Kobaltkatalysator ablagern
l)Reinigune.

- o et e e .

Wie zur deinlgung von Roherdol udhwefeld«ure verwendet w1rd,,w,rde?

auch hler ‘das Pardffln im geschmolzenen Zusfandt)ei unvefahr 130 C
_mlt Schwafelsaure verruhrt Die bchmelze wirde augenblioklixm.&hwarz.
,Nach 12 ﬁtundan wurde'llerkohle zugegeben, wobel sich 502 entw;ckelte.-
'Naoh Beendigunb dor SOQ—Entwicklung wurde durch ein Asbestwollefilter
cim gehelzten Trichter flltriert Das blltrat waT vo*lkommen wasser-

a8
klar und erh&rtete naoh elniger Zeit zu’ einenm ' reinweissen Produkt, Es

erweichta mga BO°C und war bei 100°klar geschmolzen,
'Anbewandte Paraffinmenge. 1000 g A
Angewandte Sch“efelsauremenge. 100g - Tierkthe: 106 g

Ausbeute. ca, 96 %



.
N
: ' ¢ R - . 5 ‘
H H . . :
- , ; . ;
S . : , - :
. R

'8 - :
. < ) p/ . 1
. ’ B R P
R i { . , s ’f . ¢ :
. - . R - : N
I S S R JR - | — oot :
N R - e o oo b 2o — 0 : . ;
F — ' L oo
i : . - ) s
\ :
: .
1 : : .-
. . . ' . ' .
! 1 ;
1
. _ L '
| J : B Vo
R ' | i
o - !

: - . (IS .
|8 3
L . . Ly
[ \ -
' s Y vl A
e

-

.v,"'oﬁ-u.:,..._.ﬂ_--v--.

e tongdor -

1

i 1r7

3 - By ek S e vp e KU el
Co e rrevngonlapiranitintl - "y ' 4(
oL T : RS 3 v i
---.- . ~ UL Y §
W Browmkohlopara¥Eanct - ‘
“, . . . 4 .
LYITYY yeans l_-"“-‘_ - ! .
W AL i - ' !
i b ) . \ - : o
VA L O] DV g A s e P2 . ’ )
’._11‘ LGl o .\,l\,f‘,i)c,_’: (L H1n chil@ *~éi:t<;.'7‘:'~3‘;q't’)‘f‘ ’ ,_) g
. Cegf e RS
I ahng st Vsator (3
e S VALY 9 4 ~
_;':
. ?
. »
s
: 6/
N
[T ;
3 ] .
z i
D R
R

x*“ ~d T

A
£
too




2)oxydation: 30 7 4
763-3 Bartparaffin ohne,KatalyBator; :
| L . . 1

Naoh Gor Strom, Temp, Entn,Gasmenge % Sauerst, “sufgen,Saudy-

Zeit geschw, ©OC davén 02 1.Abgas “stoffmwrngs in %
in Sﬁgn} I/h co/oem T (vez,auf Turt)
: 0 ’6“ \ . I f . ‘ 164’5 - - . .I Rt - Y

15,0 3,78 - 156,0  48,5/6,60 13,60 7430
-43,0 . 8,87  167,0 46,1/6,70 1%,93 6,97
. 67,5 3,83 157,65  46,9/6,56 13,96 6,94
89,5 4,22 156,0 - 47,7/6,60 1385 /7,05
114,5 4,38 161,0  4%,4/7)65 16,17. 4,73
138,0 4,18  156,5  47,9/8,65 * ' 18,05 2,85 ;
1630 ;4,07 153,0  48,1/9:30 119,33 - 1,57¢
87,0 ~74,08 [157,5  47,4/9,00 . 18,95 1,95
11,0 8,91 “167,0  48,5/8,601 . 17,66 8,04
238,0 - 8,70 159,0 - 47,4/8,70} 18,36 2,54
24040 5,60 159,0. Lo} S 2

RPN
P

” Gésamt}ﬁffmenge:'QGO Litor ijydationédéﬁer:'24O Stumden ‘Q
, Gewichtsabnqhme: 0g Oxyd;Prod.i.d.Vorl.: 10 cem. :
| o I . VWageer in d.Vorl. : 38,5 com.

'Strﬁmungsgeéch&indigkeitsgrenzgn: 3,6 - 4,38 L/h,;

Temperaturgrenzen: . - - i 153,0 - 164,5°C.
Endprodukt: Dunke 1f4brug “de'bei.déﬁ’vorigeﬁymbhne Vorharzung,

Verééifungsgahl: Binw,t 4,114 g, Verbr,an nkOH: 2,9 cem,VZ = 39,56,

2,1115 i, | 1,55c0m, = 41;39;‘
Sturezahl Binw,: 8,668 g,Verbr, an n/10(¥)KOH:6,67,82 = 8,78,
“ 1,646 g, . 2,9600m = 8,597

V2 im Mittel:. 40,36

" 8Z-im Nittel:  §,65

EZ ST eB1, L,



Oxyd.,  Luft- }Waseer« Te%per.- Geschw, V3 SZ2 B2
Dauer menge |/ in der | grenzen renzen; | b
in . in ! Vorlg, o¢ aL/n i ‘

©,Stdn.” Liter | in com{ - S

. P . !

s ) . ; ‘
W'l gc'z.'. :’i’,- D , e L ' i T
.o ) R A ,{ T R 5" : . f : i .
t -

Ohne @gta1.~ o | '

‘ Lo ; ; ! L ; ,-.
N f, /g4§)/ 803 - .38 155-164 1 3,0-3,9 318 6:3-25;5 | (2)
= ’[lf/.’/.:,(,}’f(' /' ' Co ) ; . : ; ' .
+1%Pb-Katélye,
1,240 :

P =flea o 0

875 | 40 '149-164 * 3,0-4,1..35,0 7,8 1,2 ()

,+1%Mn-§ataiys;i o ' R P S .
C240 T 850 . %0 - 138-166  /5,0-5.1 11,6 6,5 11,5 (3)
. o it A 5 -

i

WéiChparaffinE

Ohge Ratal, &= . B R o
240 1036+ 45 145-155,5. 3,95-4,66 5046'9,8 49,65 (5]

!
|
!

. /
i 4

~ Bartparaffin: (syntﬁﬂ) : i : ‘ - c P

m | S A :
Ohne Katal, Gl o ogsiad g
e 240|960 | 38,5 153,164,5 " 3,66-4,38 40,3%.8,65 31,7 |  (6)

Oxydat.Versuch hach'M.Albrechtﬂ
Ohne Katal, - . - , . : : v
: | ! . . : : : : ot

v ee | 67 12025 | 10 wows ! -

! ' . i ' : i i - { !





