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Betr.: lMonatsbericht Januar 1942

1. Bgti-iebsuntersuchungen

1T,

Die Betriebsunterauchungen wurden in der iiblichen “eise durch-
gef.hrt. Bgsoondere -chwierigkeiten traten right auf, Die Ver-
sandprodukte hatten stets die verlangten 2 Eigenschaften, so-
da8 auch hier keine Reklamationen einli:fen,

”onderuntersuchungen

Gag- und Gasoluntersuchungen

(]

‘ie Eonirolle der verschiedenen ‘bgase aus der schmi:rdlfa-
brik wurde fortgesetzt und weitere Casuntersuchungen fiir ver-
schied:re laborverasuchsarbeiten durchgef&hrt.

. Benzinunters suchungen

Die aus der DV kommend.r ‘rodukte wurden laufend untersucht
und z.7, auch Feinfraktionierunzen ier Benzine durchgefibrt,
“eitere - ‘einfraktionierunsen wurden vor Benzinen aurgefihrt,
ders. AbreiRtemperaturiurve: bestimmt wurden,

Die vor eiriger Zei: nochmals begonneren Versuch: iUber die
Verdnderun, der “ktanzah' mi: dem Peroxydgehalt wu den been-
det,

vlegelilunters suechutigen

Auf “rund der ‘nfrige des 7. Ubep die Nicferun: von Flug-
dieselkraftstof? wurden verschiedene im Betrieb anfullende
Pridukte Lauferd kontrolli:rt, um die mit : ‘dcherheit anzu-
gebenden “erte hinnieihtlich Flzmmpunkt, -t ckpunkt, D20 usw,
zu erfascen. It diese Untersuchur;en surden eirbe . :ogen aufBer
Sem oonderdieaenquftstoff II, das Boienprodukt aus der De-
stillatior. I und die in der chmierdlfaorik anfellenden Pro-

A5 25000 11 41 25018 G/0758



5;2Q§Z§3nh99%3%3@mzﬁ%éﬁf

lhecSrisenStotson

dukte, chwerbenzir derp ‘imosphiirerdestillaiion und Vorlauf
der Vakuumdestillatio;, iuf Grund der Untersuchungen wurden
in einer Berprechung in Berlin mit dem BT gewisse “erte ver-
einiart Uber 'ie ip elnzelncn bereits berichtet wu-de.,

Eurnffinuntersuchuugen

Cle Untersuchungan an dem Hartwachs 7" wurden weiter gefiihrt
u-d versc'iedene Vakuumdestill-tiorien such in etw:s zriBerem
~alstabe durchgefihrt., Die trgebnisse si:d aber nogh nicht
einheitlioh génug, u ein abschlisBendes Bilqg zu gestatten,

/4t edrer auslindischer Aktlvkohle wurden Raffinatiopen des
Tartporaffiss durchgefithrt, wobei sich ergab, dafl diese fein
gep lverte Kchle sich besser clgnete, als unsere fir den
gleichen Zwecr bisher berutzte Kohle,

Schmierdluntersuohungen

IIT,

.le Hart sphaltbestimmungen mit verachiederen Kryolithsorten
urd verschiedenen “ehmierdle: wurden fortgesctzt,

Fir das Pariser Laboratorium deg ¥ * wurde eine franzdeische
0lhaltige Bleicherde auf die Veraroeitungemaglichkeiten zZur
Gewlnnun; des adsorbilerter 'leg untersucht., '

Pir iie ohmierdlfabprik warden verschiedene Untersuchungen
ausgef.ihrt, u.a, ‘nilysen von Koksproben aus der “paltanlage
und Aiumiriurchlorid aus Jep ‘'vrihese,

versuchsarbeiten

‘breiBtemperatur

“ber ie Verdnderungen der AbreiBterperatur einss Grundben-
zinz durch Zusatzge veraschi.dener Nensen Benzol und Treivstofs-
Bptit wurde eine ersie Versuchsreilie beendot. uabel wurde
gleichzeitiy geprift, ob die verschiedernaten analytischen Da.-
ten i1 atets gleicher Beziehunys zur Abreiftemperstur stehen,
Die Untersuchungen ergaben aber, dag die- anacheirend nicht
der Pall i-t, Fine zweite ersuchsreihe mit einem etwas anders
Zusammengesetzten Benzi. wird zur telt bearbeitet,

A/B 25000 11 41 25018 G/0752
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2. Hochtemperatu raffiratior. von Bgnzin

In -ahmen der Untersuchungen Jb .r versghiedene Kontaktgt.ffe
wurde nochmal - .ie V.rinderung d r Oktanzakr] bel Steigerung
der Teuper turen auf “bher 300o gepriuft, Jubei zeigte sich,
wieder, wi schon bei friherexn Untersuchungen, daB oberhalb
300° eine erhebliche vasbildung einsetz:. Bei 400° Z.8., 5 %,

50° 7 My w&hrei? die Oktanzuhl zwar big 400° noch ansteigt,
darn aber wieder -bfE]llt. 2.3, betrdut die "ktanzahl fiir ein
be:timsrtes Benzin bei 300° 71,6 und bei 400° 74,5 und bei 450°
72. Diese RBeobachtun: wurde filp verschiedene Kontaktstoffe
gemacht,

3. _llersiellung von Leindlersatzatoffen

vie Versuche zur Herstellun von Leindlersatastof fen iber
Chlirierung und “ntchlorung wurden mit Tafelparaffinoxyda-
tionsprodukter durchgefihrt, da diese Fettsiurer im Molbe-
relch besasr mit den l.ein&lsaiuren 1vereinstimmen. Durch hohs
Chlorierung der Oxvdationsprodukte und ‘:spaltung des Chlors
=1t alkoholigcher Kalilauge wurden auch olefinische Produkte
erhalten, die trocknende Ligenschaften besitzen. Anscheinend
8tdrt hiorbei aber derp paraffinische 4nteil, Daher wurden
neue Versuche aufgenommen mit Jtearinsidure, um dabei fest-
7ustellen, ob e- grundsétz'ich mbglich 1.t aus gesitti-ten
Fettsduren durch Chlorierung und Chlorabspaltung und evtl,
Veresterung zu cut trocknenden Produkten zu kommen,

4. Herstellune von “chmi:-ril aus “elchparoffin

Die Versucle durch zysats verschieden:r Kontakte bei der
intehlorung ie lolymerisation gu ver inder, fithrten nicht

zu dem g.wunsch en Erfolg. Yielwehr wurde in weitem Unfange
80gar eine irhshung der Polymerisation beobachtet. iret die
Jurchfihrung 4.r Entchlorung im kontinuierlichen Svstem brach-
te hierbei eine wesertliche Verbesserung. Diere Versughe sind
e %, im Gange,

Ble eigentlichern Polymerisationsversuche brueh'en gegeniber
den bisherigen Versuchen keine weltere Verbesserung. Nur hat
sich das Froblen insofern etwas verachoben, als es night mehr

notwendig ist, 0le mit einer V50 v.nca, 15 - 20 herzustellen,
A/B 26000 11 41 25018 G/0T53
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gondern colche it eincr mdglich-t hohen VSo’ da bei der
Luftwnfleel “chniertl it einer V5°
¥en =n vorhanien 1st, fiir 3as ein Brightstock mit elner mig-
lichsat hohen V50 gesucht wird, sodal also die bisher gewon-

neren Jle mit ein-r V50 vor. ca. 30 - 50 gerade richtig wiren,

von ca. 7 in grdBeren

Die Versuche werden fortgesetzi.

5, Paraffinoxydation

a) ",0.-Versuchsanlage

Dic *roduktion der P,0.-Vers.cheanla e betrug im Januar

1500 kg Oxydations rcdukt die aus insgeeemt 1650 kg Paraffin
hergestellt wurden. Die Durchschnittsausbeute betru; demnach

91 #%., Da durck berschdumen des Auswaschgefdles und des Trocken-
gefiles so wie durch fehlerhafte Bedienung von Ventilen ein
Verlust von 39 kg Produkt eingetreten ist, das nach Filtration
und Tro:knun: wiedor ver andt werden kann, betrug die wahre
Ausbeute 154¢ k-, also ca. 93 .

Aus en vurhandenen Nxydutionsprodukten wurden insgesamt
1216,5 kg mulgator hergestellt. Jie Rusbeute bel der imul=
gatorherstellung betrug 98 . Ciese an «ich geringe Ausbeu-
te bei der Fmulgatcrherstelluns kann auch nur durch Produkt-
verlust infolge “eglaufers usw. eingetreter sein.

Bei den Versuchen wurden verschiedere apparative Uchwierig-
keiter festgestellt, dic bisher nur z.7. behoben werden konn-
ter., Bs handelt sich hi rbei um folgende Funkte:

1. Das Heaktionsgef#lf 1ot nicht geeignet fiir die bel den letz-
ten Versuchen nngewandte hohe Ruhrgecchwindigkeit. Infolge-
dessen trat eine starke Abnutzung der Lagerbiichsen auf.
fine Auswechslung und i%ringung eines dritten Lagers brach-
te nur teilwel.en Erfolg. "ndgiltig ict dieses Iroblem
noch richt -»1853t. Bei zweckmiBiger Konstruktion kinnen
altetdings kaum Schweirigkeiten zu crwarten sein.

2, %8sl elnem “tillstand der zum ‘usvech-eln des Rihrwerkes
benutzt worden war, wurde das Innere des Raaktionegéﬁﬁes
niher untersucht. Dabel zeigte sich, daB am Ablaufstutzen
2.7, die Emaille abgesgrungen war und kleine KOrrosions-
stellen zu beobaghien waren, die znscheinend beim Arbei-
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ten mit verdinnter Salpetersdure entstunden waren, die zur Hel-
nigzung des Gefdles verwendet worden war. Ee ergibt sich hiersus,
daB das ReaktionsgefiB entweder sehr gul emailliert werden mull

oder das Auftreten verdiinnter Siure peinlichst zu vermelden ist,

"{e friher berzits erwéh:t, sind die AuswanchgeftiBe besonders
emp ‘indlich. Fe muB hierbei auf sehr gute Fm-:illierung geachtet
werden, da die hier auftretenden verdinnten Shuren siark korro=-
give ligenschaften béitzen. Die neu angeforderten Gefife gird
nogh nicht eingetroffer. ts stellte sich allerdings bei Untersu-
chung der tmaille 'eraus, daB die Gebler Emaillierung fir unsere
7wecke nichi geeignet 1st, da sie angegriffen wird. Die "faud-

' Jer-imaille hat sich gut bewihrt.

el dev Peaktion sind swelmal “ghwierigkeiten aufgetreten durch
pltzliches Augzbleiber des Kilh wassers (Waaserrohrbruch). Y3 wur-
de dabel festgestellt, daf man dnfir sorgen mul, daf immer eine
rewlsse Vasserreserve zur Ziihlung des ReaktionsgefiBes vorhanden
ist, da auch bei soffortigem Abstellen des Gaces und der Rihrung
Temp raturerhihungen auftreten kinnen, die zu einer Schwarzfir-
bung des Produktes und “beruchiumen des RezktionsgefdBes fiihren.

folgerde Versuche wurden im Laufe des ‘onats durchgafuhrtx

5.

Aufarbeituns der dunkel gefarbien fpodukte

Bel eini en Versuchen (8. 2.B. Punkt 4) eind bei der Reaktios
vesonders dunkel gefirbte Produkte aufgetreten. Da es von we-
gentlicher Bedeutung war festzustelien, ob diese durch woitere
Oxydation wieder aufguhellen sind, wurden versehiedene Chargen
ait dunkel gefirbten b w. durch Eisen geférbten Produkten ange-
setzt. Nagh Zugabe der entsprechenden enge Nitrosylschwefelsiu-
pe wurde nur 2 Stunden oxydiert. Debel konnten in allen Fillen
helle Oxydationsprodukte erhalten werden, Auch ein basonders
dunkel gefirbter Emulgator wurde auf diemem 7“age wieder in hel-
les “rodukt r.ickverwandelt und zwar wurde er suntichst tw Kup-
waechgefdt mit Shure ausgewaschen, um die Haupimengs deo Albha-
118 zu entfernen, kurz mit “aaser nrohgewasahen und geluiuubuodb
und dann die bréunlich geflirbte Musec 11 den tgaktuy aligeectet.
Die o Versuche sind insofern vorn beaun evel BeleUbung, wie wia
zeigen, 4nl miflungene Chargen verhil tilaiitfiig Julohl wiedes aue

/8 25000 11 41 26018 G/0708
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gearbeltet werdenr konnen.

Versuche lber die Verdnderu.g der NitrOBylaohwefelséuremengo

Jisher sind beil den Versuchen stets 15 1 Kitroaylschwefelsiure
auf 75 kg-Frodukt eingesetzt worden, Einige Versuche die mit ge-
rirgeren “encen durchgefilhrt wurder, ergaben noch kein absghlie-
fendes Bild. Es ist aber anscheinend m¥glich, die Menge noeh
welter zu reduzieren. ¥gitere Versughe hieriiber sind noch geplant.

Dis beiden letzen Verauche wurden mit rohem Hartparaffin durohe
gefithrt, wobei das gleliche helle Produkt erhalten wurde wie mit
raffiniertem. iie Versuche werden nooh fortgesetzt, doch ist em
sekr walrscheinlich, daB man nicﬂ%uhit raffinicrtem sondeggﬁgit
rohem Hartparaffir. arbei en kann. Allerdin ;s zelgte sich bei
diecen uni auch bei anderen Versuchen, daBg die fertigen Siuren
aulerordentlich empfindlich sin- gegen die geringsten Spuren
von tiser, speziell beim Auswaschen, Gré8f8ere Fehlstellen in der

fmaille des Auswascher: zelgten sich sofort in steigenft Dunkel-
fdrbung der Indprodukte.

Herstellung von ulgatoren

Im Laufe des Monats wurden die bereite aufgefiithrten griéBeren
"engen imulégtor h rg-otellt, Die Herstellung geht verhdltnis-
midig glatt. Die ‘rodukte eind gelb seférbt. Z.T, infolge Dun-
kelfirbung infolge der anzuwvendenden hohen Temperaturen, .7,

infolze der Farbe der durch Stickstoff verunreinigtenvFetteﬁu-

ren. Die Herstellung vorn su 100 % verseif ten Fottaliuren ist

schv:iieris, d« die letzten Reste der Pettsturen sioch schwer ver-
seifen lassen. Bei Hatrium ist dis Herstellung iberhaupt nicht
mbglich, da die Natriumsal ze so schwer 18slich eind, dasdie flis-
sige asee ein lavaihnliches Aussehen hat und nicht dhr aus den
Beh¥ltern abgelasnen werden kann,

Laborversuche

Herstellung von “mulsionen

Um genau festzule.en bei welchem Alkaligehalt unsere Oxydations-
produkte di: besten Emulgatoreigenschaften heben, wurden einige
systematische Versuche angesetzt, bei denen Frodukte mit ver-

schiedener NZ verschieden hoeh verseift wurden und das ginstige
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Emulgator-Paraffin-Verhaltnis featgestellt wurde, bel dem 25 Tel-
le “achemischung in T5 Telle vgpgzer gingerihrt wer-en konnten.
Dabei stellte sich herausg, daB8 zur Her-tellung fester Fmulsionen
oin Nxydationsprodukt mit einer L2 von ca 60 - 65 bei etwa 50 %
V-rseifung den besien Emulgator liefert. of:} éﬁang mit solchen
mulgatoren auf einen Teil Emulgator bis zu 5 Teilen Aartwachs
unterzubringan, d.h. in der rmohemischung 8ind etwa 15 - 20 %
mmulgator enthalten. Die gleichen Verhdltnisse fir flissige Emul-
ajonen werden z.3t. erforaoht, doeh it es wesentlich schwieri-
ger mit unser:n spodukten flilssige ¥mulsionen zu erhalten.

Abtrennung des Unverseifbaren

min -eiteres wesentliches Problem ist die Abtrennung des Unver-
geifbaren :ur Herstellung reiner Fett:z&uren. Eine wesentliche
sohwierigkeit ist hierbei vollstiéndig verseifte Fettshurer her-
sust llen, aber selbst wenn die: gelingt, ist die gweite Schwie-
rigkeit die ‘ahl des Lisungsmittels, das einerseits Hartwachs
restlos lBsen muB und sweitens aber m¥glichst geringe Antelle
der fettsauren Salge lUsern darf. Chloroform z.B. ldat Hartwachs
nicht vollstandig, l¥st aber sohon einen Teil der fettsauren
Sglze heraus. Trichlordthylen 18t das gcsamte Hartparaffin, 168t
aber auch betrichtliche kengen fettsaurer Salse. “eitere Versu-
che sind im Gan:@e

ndr. H., DPir. Dp., Hagemann /
H. Dir. Alberts g{





