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Herrn Prof, Dr, X ar ¢t i n |

Betr.: lionatsbericht Dezember 1941

I. Betriebsuntersuchungen

Die Betriebsunterauchungen wurden in der iiblichen Weise durch-
gefuhrt. Besondere Schwierigkeiten traten nicht auf. Die Ver-

sandprodukte hatten stets die verlangten Eigenaohatten, s80daB

auch hier keine Reklamationen eingingen,

11, Sonderuntersuchgggen

1. Gas- und Gasoluntersuchungen

Spaltgas der “ubbsanlage und Abgase aus Synthese, Entchlorern
und Atmosphirendestillation wurden laufend iberwacht, ohne
da8 besondere Schwankungen in der Zusammensetzung auftraten.

Eine Versuchsreihe zur Ermittlung des in stabilisiertem Ben-

2in gelUsten Gasols in Abhingigkeit von Dampfdruck und Siede-
kennziffer wurde begonnen.,

2. Benzinuntersuchgggen

Die aus der DVA kommenden Produkte wurden laufend untersucht
und das Bengin des Ofens 14 (Eisenkontakt) auf die Abhingig-
keit der Ok:anzahl vom Siedeverhalten gepriift, wobei sich

die gleiche Abhéingigkeit wie bei anderen Primirbenzinen er-
gab.

3. Paraffinuntersuchungen

Die Untersuchungen an dem Hartwachs RB wurden fortgesetat,

un festzustellen, ob das Hartwache gegeniiber frither andere
Eigenschaften besitzt. Die Untersuchungen sind noch niocht ab-
geschlossen,

Eisenparaffin und Ofenparaffin d-r Mitteldrucksynthese wurden
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Uberprift, ob durch die Destillation eine wesentliche Verin-
derung der Férbung eintritt die auf Zersetzung zurickzufiihren
ist. Die Farbunterschiede waren in beiden Fdllen nicht sehr
betrdchtlich und bel Eisenparaffin nicht stmirker als bei Ko-
baltparaffin,

2 Paraffine vom Treibstoffwerk Krupp zeigten bemerkenswerte
Unterschiede 2u unserem normalen Hartwachs, da sie zwar hin-
sichtlich der Siedeanzlyse mit unéeren Produkten libereinstimm-
ten, aber auBerordentlich niedrige Erstarrungspunkte von 86°
und verhiéltnisméBig hohen Penetrometergzahlen hatten. Anschei-
nend fehlten in den Produkten die ganz hoch siedenden Anteile.

Zur Jberpriifung der Frage, ob Anteile des Hartwachses als
Phlegmatisierungsmittel brauchbar sind, wurden verschiedene
Vakuundestillationen durchgefiihrt, die zeigten, daB anschei-
nend die Praktion 525 - 600° entsprechend etwa 25 % des Hart-
wachses fir den gedachten Zweck brauchbar ist. Die Untersu-
chungen sind aber noch nicht abgeschlossen.

4, §ghmier61untersuohungen

Die Untersuchungen auf Hartasphaltgehalt nach voreéhiedenen
Hethoden in gebrauchtem Schmierdl wurden forigesetst.

5. Verschiedene Untereuchungen

Die Untersuchung des Schwelteers aus der italienischen Sulcis-
Kohle wurde im wesentlichen abgeschlossen. Uber die Prifung ist
ein Bericht in Arbeit.

III. Versuchsarbeiten

1. AbreiBtemperatur

Die Versuche an der Abreiﬁapparatur wurden fortgesetzt mit
verschiedenen Benzinmischungen, um weiter zu untersuchen, ob
physikalische Ligenschaften die AbreiBStemperatur im voraus
anzugeben gestatten.

2. Hochtemperaturraffination von Bengin

Die Versuche zur Erprobung weiterer Isomerisierungskontakte
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wurden fortgesetzt, jedoch ergaben alle bisher nach den ver-
schiedensten Methoden hergestellten Kontakte keine Verbeg-
serung gegeniiber Bleicherde,

3. Herstellung von Leinblersatzstoffen

Da es auseichtsreich erschien uber die Wasserstoffabspaltung
von fertigen Ep Fettsturen, die mit Hilfe Chlorierung und
‘nachfolgender Salssiureabspaltung erzwungen werden kbnnte, su
-ungesittigten Siuren vom Leinbltyp zu kommen, wurden ent-
sprechende Versuche mit Tafelparaffinfettsiuren eingeleitet,
Bisher 8ind die Versuche noch nicht recht befriedigend, da
noch keine trocknenden Fettsiiuren erhalten werden konnten

Die Versuche werden fortgesetazt.

4, Horstellung'von Schmiersl aua.Woichparaffin

Nachdem sich bei den ersten Versuchen mit verschiedenen Chlor-
mengen dle “infihrung von 2 Atomen Chlor/ol Paraffin als
ginstig erwiesen hatte, wurder mit so hergestellten hogholefi-
nischen Produkten Polymerisationen durchgefiihrt, Dabei wurden
in erster Ilinie die Alumiriumechloridmengen variiert und gwar
gwischen 1 - 3 %, Nit zunehmendep Aiuminiumohloridmenge eteigt
die n-0lausbeute an und swar bis auf etwa 75 %. Desgleichen
steigt die v5°" und die Viskosititspolhbhe. Z.B. ergab ein
hocholefinisches Produkt mit 3 4 Aluminiumechlorid und einer
Folymerisationskeit von 24 Stunden bei 100° eine Ausbeute von
90 # an oberer Sohicht. Dic obere Schicht enthilt 75 % n-01
mit folgenden Daten:

; 0
V5° 51°E
VPH 1,53
Stockpunkt -17°

Da die Ule aber im Originalzustand recht dunkel sind und

eine Raffination nur dureh Hydrierung mig1ich ist, wobei

die Viskoeitétsﬁlhﬁhe etwas ansteigt, scheinen die Versuche
mit 2 % Aluminiumchloridzusatz, die nur eine VPH von 1,48 und
auch eine etwas niedrigere V5°,ergeben hatten, aussichtereich,
wenn es gelingt die n-0Olausbeute von ca. 53 - 60 # weiter zu
steigern. Diese Versuche sind im Gange.
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Weitere Versuche werden in der Weige durchgefithrt, dag die
Olefine vor dep Polymerisstion nochmals destiliert wurden,

um die bereits bei dep
deten Polymerisate abg
8tillate e€rgab auch re
Viakoaitétspolhﬁhen mi

Chlorierung ung Entohlorung gebil-
utrennen, Dig Polymerisation dey De~
cht gute Hle, allerdings betrugen die
t 24 Aluminiumehlorig 1,54 und mit

3% 1,56. Sie liegen damit etwag hBher als bei Polymerisation

des Gesamtproduktes in
der nicht polymerisiep
von 1,48 aufwies,

sationaruoksténde berei

5. Paraffinoxxdation
a) P.0.~Versuchsanla e
N

Die Produktdnn der P.O
1489 kg OP IIT aus 165
beute von 9o #. Schwie

In der Anlage wurden e
lung der gweckmidBigste
schon im vorigen Monat

Ubereinetimmung mit der Rechnung, da
te Dgstillationsruokatand eine Vry

.-Versuohaanlage betrug im Degembep 41
0 kg Hartwaohs, entsprechend einer Ayg-
rigkeiten sing nicht eingetreten,

inige Versuche durchgefithrt gup Ermitt-
n Durohfuhrung der Reaktion. Nachden
festgestellt worden War, dad die Menge

8n Nitrosylschwefelsiiure ohne Veréndderung der Pfhuktoigen-

schaften von urspriingl
senkt werden konnte, w
Gasmenge zu reduzieren

8leichbleibender Reakt

ich 20 kg/75 kg Hartwachs auf 15 kg ge-
urden nunmehy Versuche §emacht, um die

« Bel einer Rﬁhrgesohwindigkeit von
ergab sich bei abnehmender Gasmenge und
lonezeit ein deutlicher Abfall dep Oxy-

dationsausbeute, Z.B. betrug die gz des Endproduktes bei

80 m3/h 101 und bei 40
schwindigkeit von 300
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steigt bel einer Gasmenge von 4o m3/h die NZ von 77 - 79 fur
300 Umdrehungen, gquf 92 bde 500 und 101 bei 7oo. Auch bed
einer htheren Gasgeschwindigkeit konnte eine Verbesserung der
Oxydationsausbeute dureh VergrbBerung der Riihrgeschwindigkeit
festgestellt werden. Eg ist vorgesehen,. in dem Reaktiomsgefis
andere Ruhrainriohtungen gu erprében, da, wie aus den Versu-
chen hervorgeht, der vorhandene Riihrer bei weitem nioht das
Optimum des Erreichbaren darstellt,

Bei Verbedberung der Durchmischung infolge anendung von ent-

weder schnellerer Rihrung oder eines besser wirkenden Rithrers

kann also sowohl die Gasgeschwindigkeit als auoh die Reaktiong-

zeit verringert werden Damit sind verschiedene Vorteile ver-

bunden, u,a. eine wesentliche Verringerung der S¢ickstoffver-

luste, iber die im néchaten Nonatsbericht berichtet werden
soll,

Bei der Heratellung des Emulgators dureh Auflsgen von feeten,
fein gepulvertem Kaliumoarbonat in flissigem Oxydatibneprodukt
wurde gefunden, daB sich die Reaktionszelit gegeniiber den ILa-
borversuchen wesentlich verringern 1i8t, Ep ist such nicht not-
wendig, das Kaliumcarbonat erst in einem Teil des Oxydations-
produktes zu 18sen und spéter den Rest hinzuzugeben, sondern
man kann die Gesamtmenge einsohmelzen und das Kalivmarbonat
langsam eintragcn. Diese starke EphShung der Lisegeschwindig-
keit von Kaliumcarbonat macht es sehr wahrscheinlioh, daB man
das Oxydationsprodukt zu 100 % verseifen kann, womit ein Pyo-
dukt erhalten werden kann, das evtl. direkt in dep Sohmierfett-
industrie einzusetzen ist,

Laborversuche iiber verschiedene Problemdder weiteren Verar-
beltung des rohen Primirproduktes

Zur Zeit sind 3 Probleme akut, die nebeneinander bearbeitet
werden. Das ist die Abfbnnung des Unverseifbaren, die Geruchs-
verbesserung und die Emulgierwirkung verschieden welt oxy-
dierter und verschieden weit verseifter Oxydationsprodukte.

Die Abdrennung des Unverseifbaren ist immer noch nicht rest-
los gelungen, da bei der Extraktion der getrockneten, voll
verseiften Produkte bisher stets gritBere oder kleinere Mengen

A[S5 25000 11 41 25018 GjOT52



Dots torsgin Miltnpcllolyt

bertiarisen-Flotien

=)

R
Ve

¢a?

=
¢

fettsaurer Salze mit herausgelyst werden. Das Problem soll
noch einmal aééenommen werden, wenn es gelingt, eine 100 %ige
Verseifung durch Aufltsen von Kalium~ oder Natriumecarbona%t

in den OP-Produkten durchzufiihren,

’ie Geruchsverbesserung ist bisher im Autoklaven unter Zu-
satz von hoch kongentrierter Natronlauge und Zink durchge-~
fihrt worden und fiihrte hierbei zu recht guten Ergebnissen.
Allerdinga waren die erhaltenen Fettsiiuren gunidohst sehr
dunkel urd muBten einer nochmaligen Raffination mit Bleioh-
erde unterzogen werden. Die jetzigpn Versuche zielen dahin
ab, ob es mbglich ist, diese Verfirbung zu verhindern.

‘Bel der berprifung ier ersten LEmulgatoren ergab sich die
Frage, ob der von un: gewihlte Verseifungegrad von oa. 30 %
bis 35 % am giinetigeten war und ob auch die bisher von uns
gewihlte NZ von 85 die emulglerkriiftigsten Fettaiuren lie-
fert. Diese Versuche haben schon einige sehr interessante
Ergebnisse gehabt, esind aber nosh nicht abgeschlossen.

Ddr. H, Dir, Dro Hagemann
H. Dir. Alberts
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