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Die Mdglichkeit, Mineralale duxch eina chromatagraphisahs ;T% E
Analyse 1n;einnane Bestandteile m- aerlegen. um dadurch _
o einen besseren Einbliek in chem. Zusammensetauns ala durch
die bisherige Analysenmethodik Zu- erreichen, wurde geprﬁtt. :
Die Unterauehnngen, die 1edigliq§wgls Vbrveraucho die - ;
Arheitsweise und die Mﬁglichkeit der chrematographischen
Analyse aufzeigen sollen, untarzeilan aich;nach zwai
Gesichtspunkten 1n zwei Teile: e L

| 1) wurde versueht. inwieweit durch Ghromatographieren die
' einzelnen eluierten Frektionen Kenngeichen aufweisen, dle -

fur eine Trennungsmethodik eine Grundlage 1n Aussieht stel- .
len’ _

2) wurde versuoht, welchen Raffinationsgrad Verbindungen
- von Mineraltlen zeigen, die - in einem L&sungsmittel gelyst
eine chromatographische Saule als Filtrat passiert haben
und als an Erde nioht adsorbierbare Vérbindungen im Filtrat :
anfallen. - & ;

Dabei ergab'siché

I, bhromatographische Analyse von bpi.- l.Ma.- und schw.
Maschinen-01

1)Durch Chromatographieren von Mineralvlen lassen sich die-
selben mit guten Ergebnissen und auch gut reproduzierbar -
wie zunichst die Brechqupindices gelgen - recht weitgehend'
in einzelne Komponenten zerlegen. Es lassen sich dabei aus
den Ulen mit steigender Viskositit zunehmende Mengen an
Harzstoffen (Harzbildnern und Haraen) abtrennen. Nach deren
Abtrennung nimmt die Viskositit der Fraktionen deutlich ab,
s0 dass demnach die Harzhildner und Harge als massgebende
. Triger der Viskositit eines Ules anzusprechen sind.

\ . )
/

wirkt nicht nur rein physikalisch durch Oberflhohenadsqption
sondexrn gleiohzeitig als Kontakt, indem sle mit Petroléther
eluierbare, hellfarbige Harzbildner in dunkle Harze verwan-
delt, die mit Petrolather von der Erde nicht mehr u ver=
dréngen sind. S




L ‘\4) Durch Chromatographie 1st es maglich, - wie die Bre- f;ﬁ‘

':ﬁchungsindices zeigen ~:4ie einnelnen Komponanten eines

" Mineraltles genﬁss dhrer Stxuktur (Paraftine, Naphxhans.
;foomaten) weitgehend zu trennen, Dabei werden die Paraffi-
ne_am wenigsten, die Aromaten Btarker und die Harze, denen

“%‘weitgehende aromatisehe btruktur auzusprechen ist, am

f,atérksten adsorbiert.‘
5) Diese Regel'bestétigen auch die spezifischen Gewichte, |
'Anilinpunkte sowie Watermannanalysan der ainzelnen Fraktio- ;
\',- 'neno ) : .

’W6) Die Molekulargeﬁichte nehmen vom ersténsbis‘létztenv
Ablauf ab, d.h, ‘deutlich, vom paraffinischen Zu aromati-
H‘schen Charakter der Eluate. ’

7) Die EePo der paraffinischen Fraktion waren hnher als die
der Aromaten (siehe Schwermaschinenﬂl)

'\'8) Die KohradSonteste dei farblosen Ule'ﬁtehen stark zu-k'
Yiick, Der Konradsontest eines Ules wird a srin erster Linie
von den Harzen verursacht.

9) Der Schwefelgehalt steigt vom paraffiniachen Zum Aroma-
tencharakter der Verbindungsgamisehe ‘Blhe - o

;;, ﬁggfination von__Schmiertilen durch Chromatogrqphie:jﬂ,,\
-Séhickt men ein Mineral&l - in Pdtrolﬁther'gelﬂst'- durch

' Petrolhther naoh, erhils man ain von dunklen Harsen freies
Filtrat. Die Arbeitsweise wurde durch Anwendung von Adsorp~
tionsstoffen versohiedener Adsorptionskraft in 2 Aﬂbeits- ‘
~ welsen unterteilt:




L wurﬂe.,““'«‘

o —

“?’faechsstﬁndigas Troekneﬁ'bci 120° im’TxoekenSéhrink erhak‘l,z7
E RS B Sl \ e S ey y
2) Ear&itang von ﬁl n, &1@ noeh bestimmte Anteile von dunk~‘?
Ten Hmrzeu anthielten, Ala Fillung der S ule verwené@ten vilz
eine Eleieherﬁe L mit einem &a%mergehalt von ea. 10 ﬂ.:fV*”'
Als &uﬁgangamaterial v@rwendeten wir dieselb&n @1e (wpin-
delsl, Lelchtmaschinensl und aehwermaschinendl), die wir
 sueh fitr den erstan Tell unserer Uhtersuehungen angewen&et
»hatten. Stellt men die =& ﬁnalysendaten der so erhaltenen
Ule, Yerten gegeniiber, ¥ man sie durch Raffination dersel-
~ ben mit Schwetelsaure, g&ele&nusierung und eine weltere
Schwefelsiure~ ‘und Bleicherdebehandlung erhﬁlt, ergibt sich
folgendess - \ _ , . -

'a) Erde=- I-Raffinats

1) Durch Entfernung der dunklen Herze geht die Viskositht
/eines {les stark zuriick. :

'2) das Erde I-Roffinat ist bet wesentlich geringerem Raffina-
tionsverlust gegendber einem EoRaffinat.

bei 5p.U1° 5 i gegeniiber 16,1 5
" l.Jielbl 6 W "« 17,3 %
a.A&.ﬁl s v 2,048

in allen Analysendaten besser. Der Ve.l. liegt jedoch heszex
schlechter. Ls wire durch motorische Priifung éimmel festzue
stellen, wie solche Ule sich im llotor verhalten, un demit die
Froge gu kliren, gb es uberhaupt eriorderlich ist. die Aroma- ‘
ten aus einem kotoremdl su eliminieren, oder ob der Aromaten- ,
““gehalt vielleicht in mancher Beziehung (Ringsticking) Vbrteile»

bringt, die es berechtigen, den schlechteren V.I. in Kanf g |
| nehmen. :




o Bie Kouradmantesta 11egen gﬁnatiger. ﬁnn.die beraita aussesum
- chene ﬁeohach&uns beatutigt; dass fir, die Eanrad$ontesta in.
,oxatet ﬁinie die Haxzbildner nd Barze»verantwortlich sind.

 §1¢ Hengen an, Mrde. dia Zur Eerstellunz von hxde I und ere
- ”behanﬂlang von. blen bestatigt, bel der man. ‘auch mit steigen-i

~ der Viskositiit steigenﬁe wengen &chwefelsaure und anch stei»
‘&anae unngen von urae verbraueht. ST e e

‘Das E:rde Ix-mztmm entspriaht m groasen nd ganzen emam |
»*Eiﬁaffinat, :

auséman dnzc_*dbliche zohwetalsﬁnreraffinmtion

T erforﬁerlich.sin&. ateig&n mit der Viskositﬁt des Ules.
Dadurch wird: die bekannte 3eobach$nns bei der normelen Eyde-




A erfolgie bisher in’ der Regel durch’ Bahandaln mit selektiven i

_' schaffen will, welil sie zu wenig selektiv sind und weil z.‘l.

: einen groBen ‘i‘eil ﬁer Verbindungen unangagritfon ubzutrennen.

~ daB men eine LUsung dexr zu untersuchenden Stoffe durch eine

e Zolgen dann die Komponenten mit geringerer Affinitkt. |
. Lurch das kontinuierliohe Nachstrimen von Lisung und an- = ||

uie Zerlegung von hineralblen m omm.ne Verbindunssgxuppcn

Mnunsnitteln oder durch traktionierta Deatinauon. Beidc f
mthodon betriedigcn nioht, wann man sioh daaurch einen Tine |
“-bliok in die ‘cheaische Zusammenaetzung von’ mneralmen var-

bei der trakﬂonicrtcn Dostnlnt!.on hper ﬂef.ahr hesteht. ki
a8 Zaraatsnngsrcakttomn dcn nrsprungnohen charaktor Qer
Vurbin&nng vorandorn.. A (1

mugegsnubu mate du chromtosraphisehe Aﬁaorpnbnsanalyso %
bessers Resultate ergeben, well diese Methode gestattet, |||

m.c chrolatosuphuohn Adaorpﬂ.on bostcht bonnntnch darm.

lange Schicht eines geeigneten Adsorptionsmittels, das sich |.
in dem sogenannisn Adsorptiomrohr befindet, filtriert. Da~'
bei findet suniichst oine Trennung statt in Anteile, dis von '
dem Adsorptibnsmtttol nioht gebunden werden, die Schicht L
also passieren, und in solche, die auf der Schicht gsbunden |
werden. Diese sebnndemn Vorbi.ndunsasonacho kann man von
der Sohicht durch Huchwasohon mit gtaigmten Lusnngsmittoln
sluieren. Iie 'I'ronmmg erfolgt demnach auf Grund stark ,
verschiedener Adsorptionsaffinitéiten der Vorhindnnaasonnoho-"ﬁ
die einselnen Komponenten schichten sich auf dem Adsorptions |
mittel entsprechend der Alnabae ihrex Obarflaohenkxarte. ‘ W'Hg. _
In der obersten Schicht der Shule befinden sich also Ver- - | .
bindungen, die die graato Affinitiét sum Adsorbens uigcn;

schlieSend des Auswasohuittels findet dansoh eiue: fraktionies |




T Elution;, acr??emze 1

'%~:¢ruhrcn kann.

" bet glnﬂgend groﬂor ﬁittbrcns dor Adaorptionuafttnit&ton, b
’?a!n axnsr qnnntitnttyon 1rannnns vurachiodonur ln-ponsnton'ff%,

' i*dingt aegoben. .80 basitzen dla "‘ﬁugen' Baat, einy

-f viel, geringere Adsorptionsafﬂnitat als die “harsigen". so. "
‘ M_dan ea ‘bei Wahl geotgneter Verauohahedingungen maglich soin
. mue, die Barlanteue auf aer S&ula g’ binden, wihrend die
-Iﬁlkouponento dle Saule passiert oder beim Answaschen be-'
.ﬂ.vozzugt in das Filtrat ﬁbergeht. e TR

Die Lrﬁolharze gind keine einheitnohen .ataf:ta. : iﬁa'stillatd
,aua einem ﬂohﬁl onthqlten Je naoh Ursprung und anhoaitatle- ]
'18ge wechselnde uengon varaghiedawugor ﬁauo vorachiedeno il
Konsistens, Stets seigen sie sber.dis grufte Adsorptions-
' a!nnitﬁt oines mneralbles. woboi aaphaltaruge Varbindun-
| gen, die ss.ah aua. ﬂar:qn bndon, nut ohuuuahmn sind. ,
Die Harzstoffe M.lden auf der sﬁuh mrbige Zonon. dis beim
,'Enthokeln als. vorsohiedentarbige mngo durch du saulc
wandern. . -

.m.e naahfolgenden Untersuchungon dieses Bexichtoa, die lo= V.
~ diglich als Vorversuche die Arbeitsweiaa wnd die s&églieh— o
© keit der chromatographiaohen Analyse auueigon aonen, ung".‘
“tellen sioh nach gwel Gesichtspunkten in. -m. mm

1), sonto versucht werdon. 1mumit durch ehrmtographu-

" ran die unselmn eluierten Fraktionon Kennzeiehon auf=
misen. M.e rur sine Trennuxw.anethodik cmo Grundlage

in Auss:lcht stellen. L ' )

B AR DS gl I

,,,,,

mduneon von Aineralalen uigon. -die = :.n ainu
Wawmnttol ‘gclu:t - eine ohromatoarmbunhe Shule
ah u),tut pant.ort haben und als an Srdn nicht ad-
aorbiorbaro Vorbmd\maon u Fntrat anr.llon.




513 Anssanasnaterul tﬁx die chranatngrapuc von Mnoral-,
alon benutztan nu ontynratrinieru Ostmarh-nosnnato von
Spmuu. x.uaht-ﬂha‘ h;ncndl und Sohur-aaachznml, de:

‘-smd. ),

B A_rheitggeisg, ‘. |
u:La Arhauswaiu :l.st in Anlage 4 anstﬁhrlieh basehrl.ebon.

100 8 01 uurdon in 100 com trookouem Petrol&thor galust und
B durch ainn ‘SHiule von 35 om Linge wnd 45 ca @ acaoh.tokt.r
die 180 g ‘getrocknete Bleichexdb 1L enthielt und 90 g
A0, Das Ergebnis % Paranalvcrsncheh ueigt dle nach-
tolsnndo zahhntafcl. b ek e e e e
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- mit, Pctzolﬁthnr eraehuptt Aste Extnmt man die: sauu

prgxu:nn e

2y 24.3 : 1 4835 !ﬁt;aa;twf%tlgi 1&26¢f!
L SRR 2“.‘9 ! 1.5100 !2.0’!1-‘7!11-“’
61 15116301 1t gy
S aasaxv 1.6450 1 | 1. .t grin
8 ! ."2-7 l‘ - | R N s !ﬁ beolX
T Ty ,,eu‘ R TR A N Kara.!Oat_h

¥ie obige ?aballn seigt, lasaen aiah nua Spin&cldl 1n dcn

- aersten drei Abldufen (beseichna‘t als Fraktion 1 «3) farb—
~ Yose .Ole in einer lenge von cas 61 % gewinnen, - Die- i’olgen-
~“den. drci Abllufe (Fraktion 3 - 6) ergaben grinlich bis o

braunlich-grhm Ole. ' Als Ableuf 7 (Fraktion 7) erhflt man ~

mit Petrolither oin srunas Hers,-momit: die Extrahierbarkeit ||

. amahlinﬂmd noch mit Jither und einem Gesisch von Chleroform
_und: llathyhlkohnl (?9&0)5 ‘50 erhiilt man ls  Ablanf 6 und 9
‘(Fraktion 8 und 9) dunkelrote.bia‘schulrlrati Harse, '~“>«i§

, Betrachtet xnan dio Bxechungunuaoca dar aimalnan A’blbuu.

,,,,,

sem 2n Brachungnind&.oas aor Aronaton auata:lgon. mn dcut- | 2
licher bergeng von eiuem farblosen Ablaug su ginem slfilrb- 7
ten Ablauf-baginnt ungefibr ‘tel einem Breshungeindex von
155, was sich; wie die nachrolaonam Mtcuuohungu :um.
auch’ bu éen ubt;gon Hlen. (n-uhtmuhn) uudlrholt-

xm/ habon dic gofﬁrbton Frukuonm 4. 5 nnd 6 - m Pstxol—

 Bther gelvst = durch eine neue Shule. gesch&ckt und ‘konnten
dann, wie. mohtolgondo Zahlemafol 3. uigt,

=5=

’




‘? ;foAnge-cnﬁ¢t: 1&2.9\‘
/ 5-,55n1¢;¢n: .85 ¢ llsichnxd: x& txocknu

‘?Chxnnatnatlmﬁin dorwﬁf‘ SRR
39 81 (grumlich) 1n. 40 ¢ g Petromther

o :ngngeg '3th; Durehmesaer: 3 cm‘
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*tbntstullan. dan sxnh daraus oznaut 86 ﬁvoanas farbloseu 3

{les aus ﬂiesar Ftaktion gewlnnon lessen nit einem
Breohungsindox‘von ca. 1.50. Uit ﬁxbor. ‘Chloroform und

~ dethylalkohol als Entuicklungonittol lieBen slohiallor- “

dings W acrinaq longon zotor bis dunkolbraunor Imuo ab-

 arde duroh ‘deren Konxaktwirkung aus vorhex nur als. Hnrzu o
‘\blldnnr vorhanﬂonon'Vorbinﬂnngen iufigggolﬁthir nnn-ehr-

aai&sl&oho.und nur mit Athnr bs-. chlorototl cluicrbaro
Barse entstanden. ‘

310 Fraktionan 5 und 6. d&c bai der aratcn Behandlung ant~’
. der BSiule semlb aahlenxafel 2 als srnnlich bis br&unlich
gethrbte Ule mngefallen woren, ergadben bei einer erneuten

Chromatographie, wie nsohfolgende Zehlentage) 4 seigt,
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koine farbloseu Ole mohr, sbnacrn alle Ablhufe wazen ge~
f8rbt. | uie helloro Farbe der Abliufe und die Irechungse
indices meigen dentlich, daf eine wlltero Irannnng der ein-
selnen Komponenten stattfand. ‘Auch hier entatanden durch
Neubildung wieder in Pttrolather unldsliche dunkle Harge,-.

Wie die obigo Zghlentafal 4 weiter seigt, habven wir die

.nach der snolton,0hranatogra»hiorang crhnlttnnn Frakttonsn 'f ;
orientierungsaslber noohsals ualttr seriegt und fanden auch I

hiexbei stets eiue waitatc ‘ronnnng sowie die hnnbzldnng
von dlnklon Hersen.
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g

N VbrsQB. Ffékf;bn;}; 26.61 g 01 - 50 dom Petrolither '

" Vers.2. H Frakiiog 23 24, 94 g il = 50 com Petrolathar

Vers.4. rgktion 15 23.92 0l - 45 coi ?etrolather :

'*z;?arzielbaran fsrbloaan 619‘wj gorir | |
,””M‘nber 68 % bei sptndelbl). Bie einnalncu Fraktionon wurdcn o
. dann weiter chromatographiert. ‘Es wurde so lange mit Petrol-
~&ther nachgewaschan, bis ia ?tltrat keine lle mehr ablteton. ?
- sondern helle Harse ‘erschienen, ' bie larse wurden diaanal R
nicht. 1aoliert. sondern ihre ﬁenge lediglich aus der
“'uifferonz dér Ul-Aus- und -Einwasge ermittelt.~ Fur dle
folgonden.Versuche wurde mit einer Adso:nttonasﬁule von
3.) om,ﬁ gearbextet. Ls ergab sicht

'Vbra;1.w ragtign 11 21.08 g ﬁl - 40 aom Petrolﬁther

60 g Bloicherde 1L - 30 ¢ Alzos
»AAnawaabc: 21.03 8 rarhloses (o5 TR
S_an2° = 14754 ‘“EN_‘-‘gin ars ||

R s e

i

60 & Bleicherde LL - 30 g Al 03'
L Auswaagcz 24,86 8 ‘farbloses U1
' nnzo = 1.4806 , L
0 06 & gelbas Harg (+01)
e el 0. ﬁ Harz 4

e
BN

e cv e s
B T Gt Rt T e g
s DR LS LS R o8

s
R

80 g Blelcherde LL ~ 3 om 61203
Auswanges 26.14 g rarbloses a1

T R
N

%20 - 1.4875 S o g
- e o 0.07 g " . " "4 Harg-
o IR P bg. 0.3 % Hars

120 a lleioherde IL - 3 om A1203

Anawuagaa 20.59 8 “farbloses’ ﬁl

L 1,20 = 1.4860

o 1494 g goibegrim, dl

\.;“ ‘.25g" "
g o GoTg v 'ﬂrmuﬁw?ﬁf
AR Vo o oa, & % Hors
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 Vers. 5

'“bib etﬁrbta 1, 2.2 hnrzhaltiaen narzinaf"d X' i
3 - 6 sowie nraktion T aus dam 1. Ablauf wurden vereinigt t,.?'

'Versg'ﬁQ

, Verse To

h %

-&j; 21.3a g 5elb-grun.ul
n.;) g . '”“,“Tﬂ;fz;ﬁ;ﬁﬁﬁii”’ 

R

und ernnut chromatographlarts S
a9, 70 8 ij- 60 com Petrol&thor o |

100 - 8 Blﬂicherda Ll - 3 Qm N 03. ¢ ;.5 cmf 5

ﬁnswaago: ?4.85 g fnst tarbloacs Gl
“ 009 8. &Olb-atﬁn. Jl : L
0958 .!ﬂm;§ + wen1g ﬁhrs )

032 8 * P H‘r: + wcnig Gl |

filtriortn

163 160 - 200 com PetIOIEther o
300 , g‘ﬁleienerde LL - 3 on. A1203 L

N

Entwicklnnge-fnuckatand

mnnl ,wuuMu
: ( 8 -
_ - 5

20
% R

" Bemerkungen ,.tion

1.4745
1,479
30013 1 1.4865

Petroléther 33.3%

farbloses Ol

] "

Ather .
- CHC1.o/CHH

| Ble fnrblosan und fast tarbleaan e ‘aus den‘Verauehnn 1= 6 o
- murden vereinigt und durch eine neue groae Shula (ﬂ 8 cm)

h ’ ® 7
gal‘bl. &run 61
. rot.dars ! '

sohwarz.rot.ﬂarz'!

6,79
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T {“”“25?62f7f’“1?5191”
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Cverme,
e z-{""IsnMenws-fazicxstm
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B an, goturbt absulanten.

61 50 x\dl - 80 ccn Pbtrolather v
60 8 Bloichardc IL = 3 om A1203. ﬂ 3@5

d.mtratu o 3mcrknmen

. mittol

‘Kshgf .

Obiso 2ulammenst¢11ung lnigt, das man anuh.dnroh Wcatqr~7; 
~rChromataaraph10ren Ammer wieder gute !rcnnung und gum !eili
‘farblose (le neben Keubildung von Harsen baobaohtet. Auch

"x
,‘ .
& 4
o R I i |
! 1.4840 ! turbloaaa 61
1.4930
15223 ¢ gclblichen 6lm
1 5038 : rnt-braunes Hhrs

30-00‘*f
29.36;ﬁﬂ
1.20_y”

hier fingen die Ule mit einenm. Brochungaindox von oA, 1.5 .

Auch Schycrbﬂéschinniﬁl eréab, w1e”zah1enxafa1 6 séigt,-

1

=12 -




'.""'T‘Ansmndot: 100 g O1

'Frnktlnn fntilt&!»nnnulttol Rﬁctslund gsftltratoc AR "V ﬁﬁctttnldaa Flttratqs
TUE ke ﬂngn g B myT Tare,y B ¥ Ly Farbey.
.;;;rv T eel P _ Knnulatnnl e o xouslstnnt
O Fotro!ltbcr qa.iﬂo B NI N 1o¢3353,(!rQ!QOUBQ ‘ ZQ.IS' 80.!5‘>1.40307,farblbo.3l :
N P 100 10,00 42,00 14089 ¢ ¢ 3. 40.50 1.4008 §§‘
= 400 16,30 5721 1,5083 gelbegelin O - 16,55 68,19 1.5001 ‘aelb-avan.ﬁl kﬁ
C400 10,97 07,58 15188 grial, D) AL 78,01 15228 wnm' o
ST 150 8,587 78,14 15240 %0 5,52.79,13. 1,530 @ :
EERE T © 150 .50 W, 1,530 ¢ 8 4,500 gaa-': ﬂart .
' C 2 %7 1,663 geiines. Wz . 088 . LSBMEIT0 ¢ e 4
N0 0,7 503 v F 0,03 51000 2 v
. 200 2,37 1.5005/70 > 0 222 ek C 0
Cono 8000 .82 1.5505/70 arﬂn.cfuan.ﬂ. .25 1,8043/70.grOneorang, ||
. v 1000 00” 35-“ v 05735‘ ?0 ‘f‘ﬂﬂqnl" Do“ “Q 1.5350! 70 orgng.tiare }’
5 CGther . 4800 10,49 98,87 o umkorot Herz0.28 98,85 o duk.rot tim !
£ o gl3en e s.as,, WO.26 < schabe. * 3,3 wp.m © e gohwibe, v

”*’Ul“ﬁblaufe ncrdeq - lio nua dor tabnlle ersleh!llch .20 den Fraktionen iw. vcrclnig!.

nu o!nzelnnn Fuktlouon nrdm ulur ebrnntqgnphhrt.

Frautlcn 3, 85.98 ) 6! o 130 ccn Potrolhthor C

Siuio. ltﬂ o {L-80g ala 3 @ v 445 cny lunno 201 4,5 ca
Rﬂekotold ; Qbaﬁ s Bc-orkuluen o
g o o
botrolithor 3,00 h,A002 fast farbl, Ut
b 2296 1,5262 hebdgron. 0}
¢ 2,31 1,554 hedlgrin, Hare
¢ R N ) 1,5450/20 - griimes Harz
ither . QM. L5 deretabars

ein ahnliohes Bild wie die vorh rgehenden Ule. Ile Henge der durch f%
einmaliges Nxgk ChromatOgraphieren ersielten farblosen Ule betrug hierx %

TSI N T
ST

_nur oa. %0 %,(gegeniiber 46 5 bei leicht Masciinendl und. 68 % bel 5
| schpindelﬁ) Fine deutliche Tremuung suhand der Brﬁchungs*ndices wn:- .
de beobachtet. Die Honge 'an Harabildnern und Harzen. war recht erheblgd
Die nochmalige—ChxomatOQraphia der einzelnan fraﬁtionsablaufe btingt

| nachfolgende Zusammenstellunv:
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strs.]., Ahlauf a TR e T e
.:735.90 g ~45'cem’ Putrol&ther S&ulez 12& g LL - 50& A1203

8 4:

nge 20~ 450m

SRR BRI,
R
r/'

~Petrolither & - 37
T g

e o

tﬁ:a‘p:,, /

. ither

”, 1,5532

1,4948

'”°“$ﬂ°h-$elb?&rnn,aara B

LR

ERE R

ﬁ Bemérk“ﬁgéu Y e

Vars.l, ﬁbl&uf b ol
21,30 g 01 - 30 cem Petxolutncr R o o
saule: §0 g LL - 30 g A1203 VB 3 cmy Lan&e 20 - 4.5 om -
: Eﬁcxatand ! -

’

g

20

s

i

. .

' tunkel rotes Hars!

Bemerkungen

muammra

o Ather - - e

19440
0,98
0,88

‘ 105?42
E ! dunkel rotea Har.

‘
-

1 gelb~&runes g1
! grﬁnes Barz

, Vers.B, Ablauf a

19,35 g 01 - 40 een Petrolather   i |

’-Séulez 100 g IL - 50 g A1 0
; Ruckstand

&

- By

! Bemorkungen
K

T

J

'\, 'retro1ather a

3,10
2,65

2,39
2,44

1,92

1,12

2,76

Uuaqme 

|

11,4814

1,49C6

1,5068

1,5234
1,5412 -

1,5550

1,5643
1,570%

"
"

"

bldulich.bl,etwa harzig 1

:farbloses 01"

B

gelbhgrhnes Hurs

"

]

@

05520{70

|

Atherx

1.)62/70 dnnkel rotes Hars =

3 ﬁ 4 cm, Lﬁnpe 21-4,5 cm o

Die folgenden Versuche wurden, aa ity Analysen schon uubstanz ver-?‘ﬁ

braucht wurde, nioht qnantitativ durohgefuhrt. o
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| “Vcrs. 8 u. b, axakhlo% 2. ol era. 9, Raa&ntd. 'Y (Frkt.B) wurd@n :
_“vﬂrainigt.” ea 508" 31 < 100" ecm Petrolither

: wagserklar, unﬂ wurden als ﬁvantion 3 und 3 raktion 4 analysiett.

‘ﬂabst V1S uie ‘rLubnigaa dex bb«chxiubansn Versuche zusammen, er- i

,

wﬁuie: 12078 UL SR ‘am A1, 0 o B &5 ca
By %utﬂﬂﬂ 5. &blﬁu&&«iﬁ@liﬁrt. ile - er St@ﬁ h@l@&a waren raxblos,

'

Fraktion $ nntmruueht.

e gmﬁnen;ﬁmw%@*@@r V&ré&c&@fl_F 4 vrﬁ»n zur ;r&htion 6 vareinig

Frektion 4 der Versuche a und b m;aew | mktion 1.

Die Vors uchﬁur@ebnisse dex obigen auaummanatullun& lchnen sich sn b
die Beobaohtunb der vorhergehanden Gle gut an. Hine Zuﬂammenstellnnf
der. nnalytiache n:nndaten der bed dan‘uLRSalnen Vlen augefallenen o

eraktiouen enthaltan die nnlup@n 3 bia 5. Lina nuaammanfas enﬂe

Besprechunb der ﬁnalysenﬂ&ten erfolit in der naehfolhenden Znﬁammenw'

i?ﬁ‘“lnﬁ.

|

g_@mentarmung ‘

gebon atch #ls Vorversuch und yleiehzeitiw 8ls brundlage Ty den
eitexc Aughsu der Varhuqne Jfol;ap&e Gms1oh;bgunktas

1) Euxch Lnrom&to¢xaph1a ven mlnm;ﬁlulen Leszen slch dleselben mit

 Der Eﬂukstanﬁ»vem }. fblmuf wzr-hellgrdn gef%rbt unﬁ &tarh viaxos.léx
4r warde wult den ﬁéckatmaﬁah 6us V@xsuah 4 ¢ - R: vareinibt nna als

guten krgobnissen nnd auoh gut(reproduzierbax - wie nunhohst dle

frechungsindiess ceigon - recht weitcohend in einaclne momponnnten i

t&$ gunchmende Hongen on Hurgsiol en (Haredildnern ﬂnd Hargen) abe
trann»n.,ﬂach deren Abtrenrung nimmt die Viskositat dex *raktiouan
deutlich ab, 5o dames demnacz ¢ie Heradbiliner ané Rnrna als zagege-

‘gerlegen. Bs lassen sioh dabel sus “den Ulen mit stoigendor Vigkosis

bende Iridger der Vigkositit vines vles sngusprechen sind. Nachfolge!!

detzuaammenstallung geigt entlich, wie Pit zunehmende Viskositht

t

‘V\“.\ﬂ 1‘ -




 Olart  tfarbl.Ole t Harzbildner x) ] Haxue xx)’w.,if-i:i
o V- 4 Ba, ‘~! _ % o8. ;w! & ca. ,hﬂv{“~ =
SphOL . ?-vm ST 5.5 " 3,5 o
NIRE _s.ﬁa.ﬁl e8! 19.5 L 13.5 .....

_\x) als Karzbildnar wurdnn die gg bten 61@ nnd die mit Petrol-
 &ther eiuierbaren Harze. angenomnen. - -

'xx) nur. die mit Petrolhther nioht eluierbaren Harze. :

~Der Zusammenstellung aurden dle Ergebnisse mehrmaligar Chromato-‘ é
grephierung zugrunde gelegt. Auffallend ist des Auftreten ge= %
tirbter Ule bei einem Brechungsindex oberhald 1,50, d.h. also, »:y
nit ‘sunchmendem aromatischem Charakter der Verbindnngen. ale die }?

‘iatermannanalyse der Zahlentafel I (4nlage 1) zeigt, nimmt bed |
den gzur Untersuchung verwendeten ausgangstlen auch mit stoigender gﬁ
Viskositit deren Aromatengehalt 2k, 80 dass. unler Erpgebnis der
Chrunatorgraphie in dieser Beziehnng durchaus zu erwarien wnr.

|

2) Die sur Chxomato‘raphia verwendete hochaktive Bleioherde wirkt
nicht nur rein physikalisch durch Obertlachenaﬁsorption, sondsrn
gleichzeitig als Kontekt, indem sie mit Petrolither elulerbare, .
hellfarbige Harzbildner in dunkle Harge varwandelt. die mit Petrol "
ﬁther von Ger Zrde nioht mehr zu vexdrangen sind.

3) Die Viskosit&t nimmt mit &ntiernung der Herze und der Harzbilap :
-ner ab, so dass dlese Bestandteile als massgebliche Tréger der
Viskositat eines ﬁles abzusehen sind, | ‘
| U . , |
- 4) Durch Chromatographie 18t es mvgnch, - wie die Brechungsindi-
ces zeigen - dle einselnen Komponenten elnes mineralvles ge=
__mEss 1hxer atrnktur (Paratiine,- -Naphthene;- Aromaten) weitgehenﬂ
gu trcnnen. Dabei warden die Pnraffine am wenigsten, die Aromaten

e
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. ; i C :?i'j'
1) Zuniichst gollen durch éhomatographieren von in 1hrem charak- ;

‘Dabei 1st darauf zu auehten, ob sich grundsdtzliche Untarschiedc

‘2) »ichtig ist eine analytischa Kenrzpichnung nwischen 01,

'[*“7) Die E.P. der paralfinischen Fraktion waren haher als die derf‘
' Aromaten (siehe ehmermaehinenél) - ' .

konradoontest ainea 61es wird aleo in erster Linie von aen Bars V
veruraacht._‘ | e B «'W,-- :
9) Der_wchwefelbehalt steigt vom paraffinisoban Zum Aromatan-
oharakter der Verbindungagemische an. A R

AR oo : Fe

M,\, \

g ﬁeiteres VersachsﬁrOgramm

ter stark verschiedenen ulen,, dle in aen Zuaammenfassung gemach
ten Beobachtungen weiter erhart*t werdan. Als ul aind 1n &usaich
genormen; 1) Syntheseﬁle L

- 2) sxudgeage~~ | |
i 50.L»h910\ v o 7

l? '
A
A

awiachen Syntheseoq’NaturmlneralBlen heransarbeiten lassen. - ﬁ_

ik ) o i
RTINS

';nnns von ¥ineral¥len bisher unmvglich gemacht haben, und den . -

_Harab;laner und Herze schaffen lésst. Diese Lbylichkeite wiirdem|

Harzbildnern and Hergen.. ks mitsete versucht. vierden,-ob-2.B.- die‘%-?
[Bromahlbestimmungen sich eine Definition fur den negrirr o

S

w_f'.-?’;:ug g_l‘u .

dann auch die Schwierlgkeiten erklaren, die elne. Brcmzahlbentin

veg 891Pen. dasa unter geeigneten Bedingnngén ovtl. die Henge dyfa

" Harsbildner durch elne einfnche mlytischejennlnhlmdelee .
/:er!ialen ist. e




trag sur Aufxlarung der VOrgﬁnge bei det Bleioherderaffinati
von Wineralﬁlen hringen dﬁrfte. #;_;

= n e

'Raffinatioa von Mineralﬁlen durch Chromato”ralhie. B

Hachdem die vorhergehenden Versuche gezeigt hatten, dass es durcl

Ghromatogrephieren von ﬁineralﬁlen, worunter men bekanntlich o

eine Zerlegung des Verhin&uags&emischea 1n einzelne Beqtandteile:

durch fraktionicrte Lluation einer elromatographischen Sﬁule ‘

,und Fraktioniezuu5 uul exnzulﬂﬁn ZOnenablﬁufe versteat, hab@n T

wir anschliessend orientinrungshalbvr versuaht, welchen Raffina
tionsgrad man bei einem Mneralsl erh&lt, wenn wman daaselbe £
- in 2.8, Petroldther geldst - durch’ eine chromatographlsuhe

siule schickt, dfe Suule erschipfend mit Petrolither nachwisoht,

wobei Ban dann ein Filtrat erhﬁlt, das mehr oder weniger von
| Harzbildnern oder Harzutoffen fret ist. ( Die Behandlung ent- '
spricht ungefﬁhr einer Erdung der ole mi einem Erdeﬁberschnss j
von 100 bis éooﬁa.Die Arbeltsweise unterteilten wir noch,

indenm wir Adsorptionestoffe Verschiedener Adsorptionskraft ver-A
wendeten, 1n 1olgenﬁe 31Arbeitswaisen: ‘ f |

'

. ;1"“
'1) Bereitung von Glen, die v&llig frel waren von Hayab&ldno!n

wnd HarzstO»fen. Als Adsorptionamittel verwenﬁeten wir hierzu
“elne Bleieherde Ly éerﬂn Aktivitat fix unsere 2wecke dnroh

sechststﬁn@iges Trocknen bei 120 im Trookensohrank-érh&ht wixe

dE./ ) : . /‘

T AR

I
0
i

W
i
L

;qiEntwicklun& bpilder‘Erdung gea&uerter, mit Kalk neutraiisi@?té?f‘
~ 0le zuriickzufiinren ist, was gleichzeitig einen wertvollen

Ry

Jeors —;.Sﬂaa;-,ﬂq;

1330

B )

e ann_ y Lo
- 2) Berettung von‘ﬁlen, die noch bestimmte sntele. von-ﬂéi;g:id-l";

amaUhenthxelten, als Fﬂllung der Sdule vemwendeten wir eine

Bleicherde LL mlt einem. ﬁaasergehalt von ca. 10 % ua&—g!&asote -3%‘

”"ﬂ‘*“';*”"w”"’i“s‘“ﬁ"‘hﬁren'rﬁrinﬁrwﬂmfag@/ﬁfansraunmh beschrieben, |

i




Arbeltavets
;;J_Rﬂrr,nat. ﬁie ble, die noch gewisse ﬁnteile an Earzbildnern |
“Jenthalten, 8ind als ere II-kaﬁfinut bezbiehn@t-‘.iyﬁj.,]

l Als Ausgangsmatexialien verwendeteﬁ wir dieselben ﬁle (< pin-
f‘delBl, Lelehtazschinentl und wchwexmaschinenal) gemiiss Anlage '

-, wendet hatten. Die Versuchsergebnisse fiir ale 3 fle enthalten
. die Anlageu 6 bis 8, in denen gleichzeltig die ﬂnalysenﬁaten |
den. u&ltﬂﬁ ge&endbergeatellt sind, wie mau sle duxrch Raffina-_
~ tion derselben mit Schwefelsiure (S-Raffinat) durch -Edeleanu- |
”sierung (h-ﬂalbraffinat) und. eine weitere Schwefelsiiures . 3

b,

¢ f C

e .V ";,;;;Harahudnexn uwl Haxs&taffen bafxei“ﬁw 91‘* 5‘“3"

die wir auch fiir den ersten Teil unserer Untersuchungen ange=

~und Bleicherdebehandlung des E~Helbraffinstes erhalt, (x~ﬂaff1-‘

Der Viskositdteindex ist achlechter wie bei E~ﬂaffinaten,

\ YR

/o

, keit Q
3) s.Ma.ﬁl 66 n 4 ‘ - |

- nat). e Raffinationsweise, Art und Henge der Raffinationsmitu
tel usw. fiir die Bereitung der uchmefelsaureraffinate, E- )
| Halbraffinate und &-ﬁarfinate sind in Anlsge 9 susammengestellﬁ'

..5} ;da I - haffinat ” SERMITIIE g
Dle Znsammenstallung zeigt, dass das. mrde I-Raffiuat bezdglich

- Hehwefel, Konredsontest und yarbe besser ist als ein entepre~ E
chendes h-Raffinat, trotzdem sind die harfinationsverluste we-?

sentlich geringers

‘bel Spindeldl 5 F gegendher 16, 1 % ] ;z
'bel L.BaJil 6% " 0 17,34 | 5

‘bel sulial Bl 155 0 v 21

1) pindelul (nichg besti@mt wegen zu groéser Dinnflissig-

s

(s

‘ ‘4 4

Iy

i

,waa darauf zur&ck:ufdhren iat. daas man. uit der hrdehehanﬂlnnsi |
eben pur Bannbiidaer—und Haree herausnimmt, wilhrend man bel des!

}Edeleannaiarung Ja neben den Harzen undvﬂarubildnsrn anch noch’iQ
~die-_ | Bestandteile extrahiert. . . K

_\M_muwd.,fu” - 194. ; }




. Bpindelvl T E8T 1468

e umsgangsu : E- gfﬁnat § .1, -Rafﬁnat

?9 L°/20
18 4.15 “-3-@,7»: e 3.6 E°/56

'teigt aueh hier, uasa durch Lntfernnng der ﬂarza als Vlskosi-t-
tatstrager die Viakositht ‘elnes, Jles stark abfallt. Aus dex
‘ﬁatermann-ﬁnalyse beobachtet mmn hanptsachlieh beim 5pinde161*

| - un& 1.%&.51 einen geringen Ruckban& der &romaten geéenﬁber

einem EeRaffinat, woxauf wir bexeits hingewiesen ‘haben, Die _
Farbe des & I-Rxffinates 15t stets besser als z.B. bei einem
) .&-xmfﬁnat. ‘

t

';Zusammenfassend Kenn man demaach- sagen, dass wman durch eine
‘Behandlung von Ulen mit hochaktiver Bleicherde in:einer chroma-
tographisahen &aule bei geringeyem Raffinationsverlust Ule ex-
hilt, die in vielen ﬁnalysendaten besser slnd 8ls E-Raffinate,

die. Jedoeh im Viskesitéitsindex schleuhter liegen, weil die
ﬂromatgn im 61 verbleiben., Es wire gelegeqtlich durch ehroma-
tographlsche Prufung einmal festzustellen, wie solche. 61e sich

im Notor verhelten, um demit die Frage gu kliren, ob .es ﬁber- e

haupt erforderlich ist, die Aromaten aus einem Motorenﬁl zu
j eltninieren, oder ob der Aromatengehalt bielleicht in mancher
N Beziehung (Ringsticking) Vorteile bringt, die es bereohtigen,
.den achlechteren V.I. in Kauf gu nehmen. SR

\
\

B) Erde II-Raffinat . S
Vergleicht man dle Analysendsten von Zrde II-Raffinat (Anlage

—6yTeBy)- mit-denen- eineswE~Rafxinafvs ‘bzwieines- Schwefelsiiures ||

| raffinates, denn stellt men fest, dass dss Erde II-Raffinat im
groseen und ganzen einem Raffinet edlprioht, das ‘man’ durch b~
liche 5chmefelsaureraff1nation erhélt. Die Verluste sind unge-
‘fanr die gleichen, ebenso dex Viskositataabfall. Der Viakosi-
t&tsindex daﬁeben liegt ‘




“w5r»die Konxaﬁaon&&sta;in eratet hinia dts ahxnbiidme:~unnwﬂau ‘

,verantwoxtlieh sind.‘ y

t

'1ﬂie Eengen an ﬁrde, die zur ﬂarstelmung von %rde I un& %rde II
'értorﬁerlzeh stnd. steigen mit der viskoaitét &es ﬁles o

der nornalen Erdebehanﬁlung von ﬁlen baat&tigt, bai der manvft
;auch mit stetgender Viskositit staigende ﬁehge Sehwefelsﬁure.
unﬂ auch steigenﬁe ﬁengen von Erde verbraucht. |

, MA- ihr.
 DPr, HBter -

ey s A v A




" . das Rohr mnss sleiohnassig, fest und homogen gefiillt sein, da-

gl Agzaratu \ : . "
Als Aﬂaergtionsrahr dient @1ne &1aa:ﬁnre, die an 1hrum eineﬂ?* ;
- Ende ausgezogeu 1st. An der Verjﬁngungsatelle liagt anf dres. |
 §1nbuchtungen.@1ae Portellanei&bplatte, aut dia vor der Fﬂilung |
. ‘Séule ist nach eben dureh ‘einen GOppelt durﬁhbohrten,mf“‘ I
' verschlossen, in desgen einer Bohrung sich ein ﬁcheidetriahter, *
'in der anderen ein T~Stﬁ¢k befinﬁet.r AR S

! Herstel luggrder Rohrfdllﬂgg _?“* T g e al:ﬁwx%
‘ple Hetatellung der’ Rﬁhrfﬁllung ist fur einen einuendfreien Vers
- lenf der’ chrouatographischen Trennung von grosster Wichtigkeit. |

it keine ‘Risse entstehen, dnxch.welcho Fivy Zﬂsuns 4{hren Veg -
“pehmen kann. ‘ohne die sur richtigen Fraktionierung ndtige An-

zahl von elonentaren Adaozptionen und Eléisionen dnrdhgenacht
'zu haheu. f” ' : :

Als Adeorptionamasse dient ‘eine nleicherda ;n und Alunxninmoxyd
(stendardisiert nach Brockmann sur chromstogr.Analyse. - Kexok),
‘dos die.obere Sohicht der Siule bildet, letsteres bat dem Zweck, |
ein glelchuiseiges aindxiagen der Gllsanng in die %rdeaohicht °
:u gewﬁhrleisten.

Das Hater!al wird trooken mit Bilfe elnes Siebes eingerﬂttelt ‘ﬁ
" und durch gleichzeitigea Klopfen an derx Hohtwand in dsr\Jetuili-;j
, gen‘nshe dexr Erdobetfl&che restsen%e%¥$ (Dabai kann men 51cioh-kf
 wwle1t1g\1e$chton Unterﬁrnck,am nnterenm$ﬁulenende anlegen.) Auf i
¢ die glatte brdoberflﬁohe wird oino ganau passenda Sohelbe Fil- . |
'Ltriorpayier 5elegt und hiersuf das Al o0 voraichtis goaohﬁttot;"
_auf die Oberfliche des Alzog,wird wiederum eine &ohei‘e Flltrier
papler gelegt. :

!




'

__schiedener Lisungemittel ist eine fraktionierende Eludion durche _
. e

jwird aurcb ein aeéuzierventiluélner 602~chbe entnommen. Im e(wu'
“zelzen wird falben@erma%sen vwrfanren: '

Vmittel beschickt. Qas anf dieselbe Art wie zuerat,iu-uie ull&snng :

die ablaufende LYsung nach Abdampfen des Lﬁaunganittels prdkt&ach
. | L o ) L
Die auf der Siule haftenden Stoffe (Harze) kUnnen mit. geelgneten

‘besteht in der Ition des Adaoxbens nach Herausdriicken der sau;a i

gobdem’des Ads orptlonsrohr é&fﬁllt ist,. wird die Lﬁaung in’ den«

Scheidetrichter Sch. gebraoht. Dessen obere Bffnnng wird &urch

den Gummistopfen St. verschlo sen, dar Quetachhahn 8 geﬁffnet

'- £11essen lassen, dass deren Oberfldahe nbglichst gleiehnﬁeaig 5
_benetat wird. Hachdem Gie gesamta Lésungfﬁen—acheidetrichter ver-
‘_lassen hat, uerden dle Héhne g 1 und H?2 geechlosaen, der uber-

drack in Sch. dureh »uftch des ntopfens 8t. nusgegliohan und nnu
der Scheidetrichter mit den zum Auawasehen dienenaen reinen Lﬁsﬂql

nach 5 gelangt.

d) Auuwaaehon der Sﬁule - *ntwickeln des chzomat05;

Es ist' &usserst wichtig, dass wihrend der gansen Analysendauer
die freis Oberfliche der Siule mit Lﬁsungsmittel bedeckt bleibt,
da im anderen ¥Felle die dureh Austrocknen bedingte Schrnmpfhng dea
Stule beim erncuten Nachgeben von Fliissigkeit da Vorauseilen efne:
Teiles derselben entlang der befﬁsawand vernisachen wiirde, Es ‘/ﬁ
wlrd sc lange mit dem jeweiligen Lisungsmittel nachsowapchen, bia i

keinen Rﬂokstand mehr hinterlésst.

— el - ' }

) Tluléren dex §ﬁu1

L¥sungsmitteln von desed veraréngt werden. Durch Anwendung ver-

filhrbar, Eine undera Msgliehkeit der Isolieruns def‘ﬁarnatoffe

(am beaten mittela Druoklnft) duroh wiederholtca Ausschiitteln mittﬁ
denaelben Lasungamitteln wie 'oben. o




o bed und weuer 1n G1bad bol 120" in wawerstmhlvnmmc

freit. Dahai erhitzt mam :uerst :-‘bei gewﬁhuliehem I?rue’

rr
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 und werdan uuréa aina ”aul

L em,”die mit 106

niumoxyd ( ‘; ,;;2* gefullf'iSt, gescaickt 'Die'Lﬁaung\wirdl

L vom dur Skule absorbiert. Bann wird mit Petrolﬁther 80 lanee nachr
i 'gewaschen,bis das Filtrst nhch Verdampfen de& L ungamittels S

| <0,05 Liter hicketend hinierldssts In der Regel benBtigt men da.

w01

u&S Filtrat wird vom 4ﬁoun&qmittol beireit, der Rﬁekstand wird 1
dann 4n coz-strom bei 130° hel '}5~! von den 1etsten Lvsungsmittol '
‘ ’spuren befreit. Dar 50 behan@clte Rdckstand stellt das Erde X Bafb{

L fmat dar.,

" besrte I Raffinat

 ide I, nur unter Verwendung von fetehter %1eicherde L& (Wasserge~
halt 10 %) ‘ ;

ereuenven 51nd in der naohfolgnneen Zahlentafel susammengesellts 2

o ———

Dle fr dle e:nzelnen Blsorten angewendeten Lbsungsmittel bzw. i
|

Zahle n‘t afel .
‘Bereitung von firde I- und Erde‘II ~‘Raff1naten’j

' i
Angewancte Mengen. ! 01 ! Petrol*tacr ! Frde!kl B!Durchmes-tnungn -
: | ! g ! ecm fn’1mer dexr ider . ||
1 1 i ! }. ‘ !saule om !Sﬂnle b
_ 1 1 N A B | | i
Spindeldl - 100 100 100 2,5 -4.0 -;ﬁ'@j
1.Mosch 01 100 150 150 2,5 4,0 24 |

sitesemsBl . 100 . 200 200 2,5 55 - 23 |
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1.

Dastillat 1 s-naifin-§ﬁ-aalhxafr.zn-aaffxnﬁ Erde§ fV

_} Baff,

o 8%

)

/50

&/75

9&/100 -v.
N;z;';' :1;g‘%_

E,P,:Qg
G’K?Tt‘% A

P

20

By
20
ny"

APy’ 'c 1"

¥0l.G. -

#C1.Ar0m.
" Nepht.
' paraff.

’Farbe”

Verlust #

Harg,iubex ete.

€

1,87

1,42 -

1,25

0,04

0,24

- 1,4970
10,3269
75,5
292

"12,9

33,4
53,7

7 6$895et;w

“938923--‘
1,86

1,41

‘ 1,2
6,07
L;7ﬁ25v s

0,06

og
- meL
0,24

1,4952

}093259
17,3

295

._flz'l.

~h33|2 

54'7 £

ive
‘3.6

10@8767 :
1,86
1?42‘i '

1,25

0,2

0,01

0,11

1,4829
043257

84,9
- 307

T,

. 53i1 
54,8 .

15,7

v~6?8758'
1,86
1,42

1,25

~24
0
0,18

 1,4920
0,3270°
18,0
292

11,4
33,6

. 55,0

o’

550

10,8573 0,8
1,795 1,
,1546 N
11,23
0,04,

0,19
13,4960
0,3272
T7,0 .
296

12,6

32,4
55,0

.‘2’66:




] Ea.@

ﬂestillat lﬁoﬂaffin.!E-H&lbraff.!ﬁ-ﬁaffin.!ﬁrde I .3
3 t o !ﬁaffinat!ﬁ&ffina

S “fo.alos e.sass 0,3944 iﬁf?0.8927j: .9027 0,9065
CE/50 403 3,96 jf}3,745 3,45 3,68 3,89
CB/T5 2,06 2,00 1,97 1,97 1,94 1,99

CTURA00 1,50 71,50 1,495 1,493 1,465 1,49
N2l 0,07 0,05 0,13 0,03 0,04 0,04
E) 0 e25 w24 -23 o e23 0 .23 23

CCKLT. 0,07 0,12 0,12 0,06 0,06 0,07

8 - 02T 0,32 0,09 0,19 0,09 0,20
Cst/50 CU30,6 29,2 21,4 21,4 26,9 28,6

- 1) 3,94 3,80 3,80 - 3,90 3,90
5/100 . @52 231 @6 26 24 230
5/210 - 4T,3 46,8 46,8 46,8 46,0 46,8
A 2,48 2,37 2,08 @05 2,24 2,28
Vilo 66 70 e o 8T 1515

ny 20 L5059 1,528 14931 14923 1,503 1,503 -
‘20 o 00,3261 0.3361 043250 0,3247  0,3260 0,3262 8
AR 2 85,0 80,2 91,2 - 8,9 85,2 |
HOl.G. . 3% 360 - %6 30 31 361 -
#Cl.arom. 14,0 12,9 8,8 8,2 10,5 12,9 ¢
‘Napht. 31,0 30,5 35,7 36,1 32,6 30,5
¢ Perstf, 55,0 5646 . 55,5 . 55,7 56,9 56,6
" Farbe -2 w2 1 w2

% Verlnst 5,6 . 14,6 173 6465 4,24
Karz,Luhex ete. | o ' .

SRR At AT

f/’f-}- .




77;‘ 23798
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§ . 034 o
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s/a0 0 93s0f”
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nBEG 01,5200
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 0,3260
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‘ ﬂal GQWQ 459 /
4C in Arom. 18 2

Napht 25,
. Paraf. 56,8
Farbe
Verlust -

Harg,lubex
etc.

1, 5125

0.3255
93,8
469

' 14-4“,
21 7”‘3
5?’9'

-4¥2
10.8 ’

‘19’ 15

0,02
-2
ﬂ;..0;81“w“
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g,5

3,80

1125’

80,2
2463

y (VIR

| 1,5064
 0 3249
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11,7

30,4
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974
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30,9 26,
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. =1¥2
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.Die entp. Bestillate wurden 1m Lahar %gr. edeleanuaiext je mit 2:160 %
soz. (Rotiz v. 3.2.42) )

g-ﬂslbrgffinat . Eubex

Anab;uxa: ag ! vaﬁkns.i Ansbeutat dao 1 Viagoa.

”,spinae1a1 A*f. 84.3 0,876 4.52/20 1 15.7 1,011 2,64/50
1Ma.B1 85,4 0,894 3,73/50 | 14 6 1,033 24,0/50

-r~s.Ma.§1 80, s .924 19.8!50 ! 9.5 1,077 31'9/'100

Bezeignng dexr E-Raffinate aus den Halbraffinaten ' T

Die S-Halbraffinate uuraen mit je ¥2 ¢ nasa (100 & IG), das s.Ma.ﬁl
nochmals dann mit 2 &% H 304 gesﬁuert. Temperaturen, Brde und Kalksatze
wie bel der Sﬁnrehaftination dex Bestillate.‘

Die sﬁuerungstexluste'waren folgendéz o PR .
SP10611043 % " lnm&n@l 2,66 %’9 90“&161 6,72 bew. 11,27 f,ﬁ;

S e A e SR 1

A

et i S i 4 e A e o



Anlage 10

1bst, und werden dureh eine Saule, die mit troekner Bleioherde hL.
beschickt 12t upd'deren Ausmasse ebengalls der labelle zu ant-, |

nehmen sind{ Ks wird mit Petrolither so lange nachgewaschen bis 'é‘;

' das Filtrat nach Verdampfen des L&sungsmittels<:0%0§ 8 R
- Rilckstand hinterlﬁsst. In der Regel benﬁtigt man dazu oa., 10 -
15 Litero

,Nachde@”dir grisste Teil dps'LBSungsmittels'#om,Filtrgt«abde-
stilliert worden ist, wird der Ruckstand'ﬁﬁzﬁﬁmrhitzen im CO_-

‘strom bei 120 = 130° (Ulbad) bei 15 mm Druck vom letzten LYsungs- |

mittel befreit. Der so behandelte Rdekstand stellt das brde =

8 Raffinat dar.

b) Erde II—Raifinat

Uie 41, nur unter Verwendung von feuchter Bleicherde LL (Wasserge-
halt 10 %) ' : :

-Dle fiir dde einzelnen Ulsorten angewendeten Lasnngsmittel bzw.

7/

Erdemengen sind in der nachfolgenden Zahlentafel gusammengestellt:‘

e ~ Zghlentafel

Bereitung von E Erde I- und ere-II-Raffinaten

L

Angewandte Mengen! 01 1- Petrolither ! urde!A 8 !Durchmes-!hauge

! g I com ! Iser der !der
! ! ! 1Sdule om !SHule

‘! ! . ! ! ! ! em

Spindell - 100 100 -100 2,5 4,0 16
1l.Masch.01 (1000 150 - 150 2,5 4,0 24

8 ¥asch, 1 1100 200 200 2,5 5,5 23

N erstellung von Erde I und Erde II -Agggginat B {i ~#'[‘7}<ﬁff,? 
8, Erde I-Raffinat”' FiS » B e
7100 g 01 werden in" Petrolﬁther gemdss nachfolgender Tagélle ge- A

;,/






