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(Iber Braunkohlenteere, ihre Aufarbeitung
und Inhaltstoffe?).

Arbeiten aus dem Inslilut der Gesellschaft fur 8raunkohlen- u. Mineraldlforschung
an der ‘lecun. hochschule Berlin.

I. Die Aufarbeitung des Braunkohlen-Generatorteeres.

Von FriTz FRANK.
(Eingeg. 14./1, 1923)

Diejenigen Teere, die bei der Verschwelung der Braunkohlen
gewonnen werden, sind viellach Gegenstand wissenschaftlicher Be-
arbeitung gewesen. Die Geschichte dieses wissenschaftiich technischen
Problems ist gerade jetzt wieder meisterhaft von W. Scheithauer
und E. Graefe in dem klassischen Werk ,Die Schwelteere, ihre
Gewinnung und ihre Verarbeitung“ behandelt. Trotz der vielfachen
Bearbeitung sind aber doch immer nur die leichter zugiinglichen
Gruppen®) niiher zu kennzeichnen gewesen, ganz besonders fehlen
noch systematische Aufkldrungen iiber die Inhaltstoffe der neutralen
flilssigen Anteile, wihrend die kristallinischen Anteile der Gruppe
nach als Parafiine nachgewiesen sind.?) Die Bearbeitung der Inhalt-
stoffe der Schwelteere werden wir spiiter versuchen, nachdem die
Methoden fiir die Trennung der Korperklassen weiter gediehen sind,
die wir zunichst fiir die Generatorteere (Urteere) fe-tlegen wollen.
Es mufl heute als ziemlich ausgeschlossen betrachtet werden, da man
dieses Gewirr von chemischea Individuen durch die bisher gebriiuch-
lichea Hilfsmittel wird aufldsea ktnnen. Es erschien mir daher als
zweckdienlich, die Fachgenossen, die sich der reinen Chemie hinzu-
geben in der angenehmen Lage sind, auf eine durchaus systematische
Bearbeitung hinzuweisen, um ohne bratale Eingriffe zunichst den
Korperklassen und dann den Individuen in der Form nahe zu kommen,
in der sie sich im Teer befinden. Wir miissen daher auf unseren
Wegen auch manchem der schon beschriebenen Korper wieder begegnen
und wir werden daher, wie es ja auch gelegentlich der Hamburger
Versammlung gescheben ist, dem Vorwurf nicht entgehen kSnnen,
Bekanntes neu entdeckt zu haben. Meine Mitarbeiter und ich machen
durchaus keinen Anspruch darauf, nur Neuheiten aus dem viel um-
forschten Braunkohlenteer herausholen zu wollen, sondern nur darauf,
moglichst jedes Individuum oder doch jede Korperklasse, die uns in
diesem Stoff begegnet, mdglichst eindeutig zu kennzeichnen. Wir
sind uns der Langwierigkeit unserer Aufgabe bewuBit. Wir werden
zundchst liber allgemeinere einfache Eingriifsversuche zu berichten
haben.

Allen diesen Versuchen rein chemischer Art hatte aber das tech-
nische Problem nach einer mdglichst indifferenten Vorbereitung und
noch mehr der eindeutigen Gewinnung des Rohteers vorauszugehen.
Was die Gewinnung der Rohteere angeht, so waren zur Zeit des
Beginres unserer Arbeit die Wege noch nicht befriedigend geklirt.
Hie Schwelleer, hie Drebofenteer, ,Urteer* und hie Kohlen-Vergaser-
teer, ,Generatorteer®, war die Losung. Nur der Schwelteer ist seiner
Gewinnung und daher seiner Art nach ziemlich eindeurig. Er ist in
der Hauptsache nur von der Herkunft der Kohle in seiner Zusammen-
setzung abhingig. Da er bei verhdltnism#tig recht niedrigen Tem-
peraturen gewonnen wird, so hiitie er eigentlich den Namen ,Urteer®
d. h. urspriinglicher odecr zuerst entstchender Teer verdient. Dieser
Teer verliert aber an Urspriinglichkeit, weil er nicht durch Ver-
dringungsgase aus der Kohle bei der Kokbildung unter Uberwindung
nur kleinerer Teildrucke) abgetrennt wird, sondern bei seiner Ver-
dampfung den vollen Luftdruck {iberwinden mufl. Er wird daher troiz
aller scheinbaren Schonung an der Entstehungsstelle oder jedenfalls
gleich danach an sekundirer Stelle zur restlosen Verdampfung unter
Uberwindung des ganzen Luftdruckes der eventuell vorhandenen kleinen
Oberdrucke aus der Kondensationsanlage gezwungen. Eine erste Ver-
krackung des Rohteers geht also bereits im Schwelofen vor sich.

Das Produkt, welches Hofmann, Franz Fischer und seine Mit-
arbeiter mit Urleer®) aus Braunkohle bezeichnet haben, ist bisher kaum

') Die in den folgenden Mitteilungen 1 u. Il wiedergegebenen Unter-
suchungen sind bereits seit dem Sommer 1921 abgeschlossen. Uber ihre
Ergebnizse ist bereits mehrfach (Sitzungen der Forschungsgesellschaft) Mit-
teilung gemacht worden.

%) Heusler, Ber. 26, 1666 [1892]; 28, 488 [1895]).
Ber. d. deutsch. chem. Ges. 54, S. 2565.

% Kralft, Ber. 21, 2256 [1888]; 29, 1323 [1896).

Y} Hausbrand, ,Der Apparatebau, 18 [1921]; ,Peiroleum* 18, 48 [1922],

) ln der Brennstoffchemie 8, 324 [1922] sucht Herr Frey sich wieder
mit der Berechtigung der Urteer-Nomenklatur und meiuer Anschauung zur
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wirtschaftlich zugiinglich. Die Drehdfen, in denen diese Teere erzeugt
werden sollen, sind noch technisch in der Ausbildung begriffen. Es ist zu
hoffen, da8l die vielen erfahrenen Wissenschaftler und Technikerdas von
ihnen aufgenommene Problem der Herstellung dieser Teerelosen werden.

Ich hoffe, in Gemeinschaft mit Ruhemann und Zeller in Kiirze
iiber einen Teer berichten zu kdnnen, von dem wir annehmen, daB er
der zuerst entstandene ist®a).

Die dritte Klasse der Teere war die der Braunkohlenvergaser-
Generatorteere. Sie bietet und bot die meiste Aussicht auf grofie
eingewinnbare Mengen. Schon heute ist die in Deutschland auf diesem
Wege gewonnene und verarbeitete Generatorteermenge der aus dem
Schwelofen stammenden fast ebenbiirtig. Diese Teere sind relativ
schonend gewonnen, weil die in groler Menge abstreichenden Gene-
ratorgasmenzen sie aus der Kohle frei machen und unter Uberwindung
kleinerer Teildrucke zur Vernebelung und Verdampfung bringen. Sie
enthalten dsher neben dem, schon bei niederer Temperatur eniste-
henden Paraffin, noch viscose, schmierslartige Ole, mehr oder weniger
harzhaltige oder harzartige Phenole, aber auch bereits aus weiterer
Zersetzung leichte Ole in nicht zu vernachlissigender Menge. Diese
letzteren werden aber sehr energisch von den hher siedenden Anteilen
und ganz besonders von den Gruppen mit Phenolcharakter bei der
Weiterverarbeitung festgehalten. Teere wie sie bei der Vergasung
von Braunkohle im Generator gewonnen werden, sind den nach-
folgenden Arbeiten zugrunde gelegt.

Die erste Aufgabe war es, die Verarbeitung dieser Teere zu tech-
nisch hochwertigeren Trennstiicken, so wie sie im normalen Betriebe
entstehen, mit maglichst schonfnden Hilfsmitteln darchzufiibren.
Versucht wurde die Erreichung dieses Zieles sowohl durch L#sungs-
mittel wie Benzin, leichte Teer8le und Ga-ble, wie durch Alkohole,
ganz besonders aber durch das niichstliegende technische Hilfsmittel
»die Destillation“. Was die Anwendung von Ldsungsmitteln angeht,
so ist zu sagen, daf sicb nur wenige Rohteere bisher technisch und
wirtschaftlich glinstig mit diesen Hilfsmitteln aufarbeiten lieen. Das
Wasser und die mechanischen Verunreinigungen und daneben asphalt-
artige Stoffe wirken stdrend. Sind die Teere besonders sorgfiiltig
und rein gewonnen, so lassen sich recht befriedigende Ergebnisse
ohne Vordestillation schon heute erzielen. Dieselben hiaben in ein-
zelnen Fillen schon jetzt wirtschaftliche Bedeutung fiir solche Gegenden,
in denen eine eingehendere Verarbeitung ebenso wie der Abtransport
zu anderen Verarbeitungsstellen Schwierizkeiten bereitet. Die auf die
einfache Weise aufbereiteten Teilstlicke dienen dann in glinstiger
Weise fiir motorische Heiz- und Imprégnierungszwecke.

Was die Anwendung von Destillationsverfahren angeht, so zeigte
es sich, dal die Rohteere so, wie sie anfallen, dem gewd&hnlichen
Destillationsverfahren nicht unterworfen werden k&nnen, weil das
Wasser, welches sich in den Teeren befindet, bartniickig zuriickgehalten
wird und so eine schnelle Abwickelung des Destillationsvorganges
verhindeit. Wie die Erfahrung gelehrt bat, ist es von grofier Wich-
keit, oie Teere nur eine mdglichst kurze Zeit hindurch stiirkeren
Erwirmungen auszusetzen, weil sonst Zersetzungsvorgiinge unver-
meidlich sind. Diese Zersetzungsvorgiinge verlaufen aber nicht ein-
heitlich wegen der verschiedenen Zeilen und Temperaturen, die zur
Wirkung' kommen kénnen. Es mufiie daber zu allererst ein Weg
gefunden werden, um den Wasserinhalt aus den rohen Teerea zu
beseitigen. Zu diesem Zweck wurde der erste Teil der Arbeit in
Gemeinschaft mit Ed. Marckwald, Em. Rosenthal und R. Ave-
narius durchgefiihrt.

Sache zu beschift'gen. Ohne an der Bezeichnung als solicher elwas aus-
setzen zu wollen, muB ich meinen Standpunkt aufrecht erhalten, daB ein Teer,
der so beachtliche Mengen Benzine enthiilt wie der von Hofmann ats Urteer
hezeichnete, schon sehr sekundiire (Crack-)Vorgiinge durchwandert haben muf}.
Benzin als solches ist mur in sehr wenigen Kohlen (Steinkohlen) enthalten.

Wenan Herr Geh. Rat Fr. Fischer in den Ber. 55, S. 505 die Bezeich-
nung Urteer weiter zu befestigen sucht, so trifft auf seine Angaben das gleiche
zu, wie zu den Aneaben des Herrn Dr. Frey. Der Name als Bezeichnung
fiir die Teerart ist vielfach gern aufgenommen, obwohl Teere von der Art,
wie sie Fischer als Urteere in d. Ztschr 32, 337 beschreibt, in der Technik
sehr selten sind. Dieser Name sollte nach den Erfahrungen aber nicht fiir
die wirklich primére Entstehung des Teers aus Teerbildnern ausgelegt werden.

Ob man einen Teer im iibrigen als vom (Kohlen-)Vergaser oder Generator
gewonnenen bezeichnen will, ist ziemlich gleich. Beide Ausdrilcke dienen in
entsprechender Zusammenstellung zur Bezeichnung verschiedenartiger Dinge
im Maschinen- und Apparatebau. Ich glaube hiermit diese wenig fruchtbare
Disknssion beenden zu diirfen.

5a) Vgl. auch Zischr. f. angew. Chem., 85, 725 [1922].
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Als wichtigstes Arbeitsergebnis ist festgestellt, daf das Wasser
sich mit dem Teer in Emulsion befindet. Der Emulsionstriiger ist der
Flugstaub, der in Form von Kohlestaub und Ascheteilchen vorliegt.
Nachdem wir zu dieser Erkenntnis gelangt waren, waren die Wege
zur Aufarbeitung gegeben. Es galt nun, die mechanischen Verunrei-
nigungen zu beseitigen. Sobald dies erreicht war, war die Trennung
von Teer und Wasser durchgefithrt. Zur Ausfiihrung der Aufgabe
wurden diejenigen Hilfsmittel angewandt, die die Technik bot; nim-
lich Filtrationsvorglinge verschiedener Art und Zusatz von Stoffen,
die die Emulsion -sttren sollten (Rosenthal und Avenarius). In
Gemeinschaft mit Ed. Marckwald wurde ein dritter Arbeitsweg ein-
geschlagen, der die neueren Erfahrangen der Sedimentier- und Schil-
zentrifugen fiir die Teerreinigung anzuwenden recht erfolgreich an-
strebte. (Nicht unerwihnt darf es bleiben, da auch noch chemisch
wirkende Vorreinigungen angewendet wurden. Von diesen erwies sich
als besonders giinstig die Wische mit wiisserigen L3sungen saurer
Salze nach einem Verfahren der Badischen Anilin- und Sodafabrik,
D.R.P. 334658. Diese Arbeitsweise bewirkt bei den von uns behan-
delten zum Teil recht unglinstigen Teeren die Bildung bisher nicht
verwendbarer Abfallstoffe. Es steht diese Vorreinigung aber zur Zeit
nicht mit zur Behandlung, weil zun#chst auch jede mdogliche chemische
Anderung der an sich unbekannten Ausgangsstoffe vermieden werden
sollte).

Als Arbeitswege wurden gewi#hlt:

a) Filtration.
1. Gewdhnliche Filtration.
2. Filtrieren tiber Nutschen nach einem luftverdiinnten Raum hin.
3. Pressen durch eine Filtrierpresse,
4. Pressen durch ein fiir den Zweck besonders konstruiertes Filter

(Bauart Frank).

b) Sedimentieren

1. durch Wirme.

2. Behandeln mit scharfkantigen, portsen Korpern.
¢) Zentrifugieren.

1. Sedimentierzentrifuge.

2. Schiilzentrifuge.

Als giinstigste und fast generell anwendbare hat sich von allen
versuchten Arbeitsweisen das Filtrieren nach a4 erwiesen. Als technisch
beachtlicher mufl das Zentrifugieren nach c¢2 bezeichnet werden.
Leider war es nicht mbglich, bis heute wegen der Schwierigkeit der
Beschaffung einer groflen Zentrifuge iiber das so vielversprechende
Ergebnis des Versuches hinwegzukommen. Es ist deshalb zur Zeit
eine neue Konstruktion einer Schiilzentrifuge auf den Versuchsstand
gebracht. Der Rohteer muf} fiir beide Arbeitsweisen gut vorgewirmt
und auch nach der Abtrennung der mechanischen Verunreinigungen
noch einige Zeit warm gehalten werden, um die weitgehende mecha-
nische Trennung vom Wasser durchzufiihren.

Einige Teere, die stark iiberhitzt gewesen sind, lieBen sich auch
durch die Verfabren a4 und ¢2 nicht reinigen, weil die Teerinhalts-
stoffe schon zum .Teil in asphaltartige Gebilde umgewandelt waren,
die nun jede normale Verarbeitung nach mechanischen Verfahren
unmdglich machten.

Eine Methode mag erwihnt werden, die aus etwas abseits
liegenden Griinden hier wiederholt wurde. Dieselbe schlieSt sich an
die Verdffentlichungen von Schulz und Kabelac¢® an. Von diesen
war die Beobachtung gemacht worden, dafl die Phenolktrper und
Sduren durch Luft zam Teil in indifferente harzartige Kdrper umgewandelt
werden. Diese Veréinderungen waren durch Versuche von Jac.Meyer,
iber die in den Jahrblichern der Minerall-Versorg.-Ges., Berlin, Mit-

teilungen enthalten sind, unabhlingig von den genannten Autoren fiir .

einzelne Teere und Teerble aufgefunden. Sie sind aber dann, nachdem
diese Verdffentlichung uns durch das Zentralblatt bekannt wurde, zu-
nichst nicht verfolgt, obwohl es sich um eine interessante Betrachtung
handelt und obwohl die Ergebnisse unserer Versuche nicht in allen
Teilen mit denen der genannten Forscher tibereinstimmten. Bei den
im vorliegenden Falle zur Verfiigung stehenden Rohteeren war es z. B.
nicht gut moglich, dieselben nach dem eben genannten Verfahren, ohne
sehr weitgeheade Zersetzung, durch Luftoxydation in harzige und 6tige
Anteile zu zerlegen. Es vermehrte sich wider Erwarten der Gehalt
an laugeldslichen Stoffen in den destillierbaren Anteilen, neben den
Pechen, deren Menge in ganz unwirtschaftlichem Mafle angestiegen
war. Hier wiirden also die labilen, leicht oxydierbaren Stoffe besonders
zu suchen sein. Arbeiten iiber den Charakter dieser empfindlichen
Kohlenwasserstoffgruppen, die von Ruhemann gerade in der allerletzten
Zeit ausgefiihrt sind, scheinen etwas Licht in dieses Gebiet zu bringen.
Entsprechend dem Phenolgehalt war das spezifische Gewicht dann auch

%) Schulz und Kabelag, Zentr.-Bl, 1919, 1I, 26 (Origin.: Mitteilungen
des Industr.-Férder-Institutes der Handels- und Gewerbekammer, Prag 1917).

T ,im

hoher als sonst., Wir hatten hier jedoch zun#chst keine weiteren Auf-
klirungen vorgenommen und berichten im nachfolgenden nur ganz kurz
Uber einige grobe Verinderungen.

Nachdem die Vorreinigung der Teere, ohne daf8 dieselben in ihren
Inhaltstoffen veriindert zu werden brauchten, durchgefiibhrt war, konnte
ohne Schwierigkeit und ohne lange Erwiirmung die Zerlegung durch
Destillation bewirkt werden. Gearbeitet wurde in einer technisch
leicht erreichbaren Luftverdiinnung (etwa 40 mm Hg.-Druck)?).

7) Soll der Teer nur auf seine der heutigen Erkenntnis entsprechende
giinstigste Verarbeitungsmdglichkeit untersucht werden, so wird eine einfache
Arbeitsweise eingeschaltet, die in Gemeinschaft mit Marckwald, Franken-
stein, Meyerheim, in den weiteren Einzelheiten besonders mit Baumbach
(Frl. E. Schulz hat uns bei den Nebenarbeiten vielfach unterstiitzt) durchgebildet
worden ist. Da es vielleicht interessiert, diese Arbeitsweise zum Vergleich
im Fabrikbetriebe anzuwenden, sei kurz iiber dieselbe berichtet.

1. Aufarbeitang dnrch Destillation.

1. Der Rohteer wird auf Wasser, benzolunlgsliche Teile, Asche, Benzin-
unldsliches (event. Vis. 509), Flammpunkt, Kok nach Muck, sowie spez. Gew.
und Stockpunkt gepriift.

2. Wasser- und aschefreier oder -armer oder durch Filtration oder Zentri-
fugieren vorgereinigter Teer wird mit Luftverdiinnung bei guter Kiihlung
schnellmoglichst destilliert, bis bei etwa 40 — 20 mm Restdruck die Temperatur
in dem Teer gemessen, 860° betriigt. Falls schon vorher rote Dimpfe oder
rote Harze auftreten, wird die Destiliation abgebrochen. Das erhaltene Destillat
wird in iiblicher Weise anf die bekannten eiforderlichen Konstanten und den
Paraffingehalt untersucht. Der Blasenriickstand ist gewGhnlich ein springhartes,
blankes, kokarmes Pech, welches seiner Verwendung nach gepriift wird.
(Benzunldsliches, Asche, Kok nach Muck und Erweichungspunkt nach Kraemer,
Samow.)

3. Da die Verwendung zur Herstelling von Elektroden-Kok, Olen und
Paraffin heute die grofite Bedeutung hat, wird das Pech, wenn es nicht mehr
wie 0,82 Asche enthdlt, in einer gufleisernen Crackblase bis auf Kok ab-
getrieben. (Weite Steigrohre, gnte Kiinlnng, Gase messen und untersuchen
oder doch zur Kontrolle des Verlaufes der Verkokung verbrennen.) Man
priift den erhaltenen Kok auf Asche und Riickbalt an vergasbarer Substanz
nach Muck. Die erhaltenen Ole sind meist diinnfliissig und das Paraffin
grofschuppig kristallisiert. Sie werden in iiblicher Weise gepriift, wobei es
interessant ist, zu sehen, wie durch den richtig gefiihrten Crackproze8 die
sauren Ole zurlickgehen. Bei hohem Stickstoifgebalt werden bei dem Crack-
proze8 weniger Basen wie Ammoniskwasser (Wasser aus der Phenolspaltung)
erhalten. Dieser Vorgang, der bei den verschiedenen Teerarten nicht gleich-
artig verliduft, wird mit Baumbach noch weiter bearbeitet.

4. Die Destillate von 2 u. 3 werden vereinigt und sorgféltig, nach Fest-
stellung der Konstanten des Mischproduktes, entparaffiniert. Das von Paraftin
befreite 01 wird durch Abblasen mit iiberhilztem Damp! bis 210 oder 220° C
Ol gemessen“, in leichtere und schmierfihige oder anders geariete Ole
zerlegt. Die Trennstiicke werden roh und entphenolt nach dem Zweck der Ver-
wendbarkeit untersucht, und eventuell durch Mischung eingestelit. Gute Teere
sind in den so gewonnenen Trennstiicken nicht harzig und klebend und
trocknen in diinner Schicht, auf der Glasplatte, der Luft ausgesetzt ebenso-
wenig wie reine Erdble. Die anfinglich in den rohen Trennstiicken meist
hohe Viscositiit E,,° wird nach Herausnabme der Phenolkirper geringer und
stellt sich in ein richtiges Verhiiltnis zu den tibrigen Eigenschaften der Ole

II, Aufarbeitung ohne Destillation.

Andere Verarbeitungsweisen, die darauf ausgehen, die Rohteere am
Anfallsort in einfacher Weise auf Treibdle oder weitergehend zu verarbeiten
(vgl. oben), gehen dahin:

1. den Teeren Schwerbenzin, Robpetroleum oder Gaséle zuzusetzen. Man
scheidet so die asphaltigen Teile und die leicbt oxydablen Phenole aus und
gewinnt zwar hochstockende, aber meist obne Schwierigkeit im Dieselmotor
braucbbare Stoffe einerseits und andererseits harzige Peche, die z. B. durch
den angepaBten OlgasprozeB oder eine weniger weitgehende Crackung relativ
hochwertig zugute gebracht werden kénmnen. Im ungiinstigen Fall rind es
Heizble. Die verlockende Arbeit, in diese Trennung etwas wissenschaftlich
hineinzuleuchten, hatten wir begonnen, haben sie dann aber zuniichst wieder
zurtickgestelit, nachdem wir von den wertvollen Versuchen an anderer Stelle
perstntich Mitteilung erhielten. Jedenfalls ist diese Trennmethode fiir einzelne
Teere aussichtsvoll und zwar besonders fiir die iiberhitzten oder durch die
Beschaffenheit der Kohle stark harzhaltigen.

2) Fiir reiner anfalleude Teere ist die industrielle Verarbeitung nach dem
Verfahren der Riebeckschen Montanwerke D. P. 232657 u. 302398 besouders
giinstig. Meist wird jedoch eine voi herige Destillation eingeschaltet werden miissen.
Die Destillate werden dann nach dem genannten Verfahren mit Spiritus zer-
legt in sauerstofffreie, in Spiritus unldsliche und z. T. sauerstoffhaltize, darin
l6sliche Anteile. Die gepannten Patenttriiger hatten die Lievenswiirdigkeit,
uns solche Zerlegungen durchzufithren. Die Bearbeitung der Trennstiicke hat
uns besonders bei den spritléslichen Anteilen zu sehr befriedigenden Ergeb-
nissen gefiihrt. Uber diese Arbeiten wird bei spiiterer Gelegenheit berichtet
werden. Es sei nur darauf hingewiesen, dal wir diese Arbciten weitgehend
in Angriff nahmen. Sie verlaufen bei den Generato:teeren (Urteeren) etwas
anders, als bei den Schwelteeren. Eine grundlegende Bedeutung fiir die
Verarbeitung der Rohteere wird nach diesem Veifahren zu erwarten sein,
wenn es gelingt, die Teere reiner zu gewinnen oder auf mechanisch einfachem

" Wege von Staub und Wasser zu trennen.
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Die Destillaidle wurden hier in bestimmten Abschnitten gesondert
aufgefangen und es ist auf verschiedene Weise versucht, dieselbe
niher kennenzulernen. Unter anderem wurde nach dem Edeleanu-
Verfahren ) mit flissiger, schwefliger Siure gearbeitet®). Es hat sich
aber leider ergeben, das die angestrebte Zerlegung in dem gewlinschten
MaBe bei diesen Kleinversuchen noch nicht durchfithrbar war, weil
noch immer ein Gewirr von an sich unbekannten K&rpergruppen vor-
liegt, obwohl die Phenolkdrper und Basen, deren Anwesenheit als stdrend
erkannt war, vorher entfernt waren. Ein weiterer Grund fiir die
Nichtweiterverfolgung war die Beobachtung, daB withrend des Arbeits-
ganges selbst harzige Ausscheidungen aufgetreten waren und An-
lagerungen von schwefliger Siure beobachlet wurden. Es ist deshalb
bei den vorliegenden Arbeiten zuniichst versucht worden, die durch
Deslillation aus dem Teer abgeteilten Trennstiicke niher chemisch zu
charaklerisieren, nachdem dieselben in die vier Gruppen:

A) in verdiinnter Siure Losliches (Basen),
B) in wisseriger Sodalosung Losliches (Carbonsiiuren),
C) in wisseriger Lauge Ldsliches (Phenole und Siuren),
D) in Sdure und Alkali Unldsliches (Kohlenwasserstoffe, schwefel-
und sauerstoffhaltige Korper, die ,Neutraldle“)
zerlegt waren.

Die zuniichst rein wissenschaftlich auszubauende Arbeit wurde an
diesem Punkt von Prof. Ruhemannp mit E. Rosenthal und R. Avena-
rius zu Gruppe B, C und D iibernommen.

Experimenteller Teil.
Fritz Frank, Emil Rosenthal, R. Avenarius, Ed. Marckwald.

Fir die Unlersuchungen standen folgende Teere zur Vertiigung:

1. Teere, in dem Hellergenerator (Versuchsanlage ,Webau“ des
wissenschaftlichen Beirates der Mineral®l-Versorgungs- Gesellschaft?)
aus mitteldeutscher Rohkohle gewonnen, im folgenden ,Teer Ia und b*
genannt.

2. Eine Reihe von Teeren aus Drehrost-Generator-Anlagen mit Ein-
hiingretorte, Bauart Brennstoff-Vergasungs-Aktiengesellschaft Berlin.
(Niederlausitzer Rohkohle), im folgenden ,Teer Ila, b und c“ genannt.

3. Teer aus der Drehrost-Generator-Anlage mit Retorteneinbauten
Bauart Brennstoff-Vergasungs-Aktiengesellschaft Berlin. Anlage Schott&
Gen. Jena'). (Mitteldeutsche Briketts), im folgenden ,Teer II1“ genannt.

. Destillation ohue jede Vorbereitung mit teilweiser Zersetzung.
Endlich sei auch noch das technisch durchgehends anwendbare Destillations-

verfahren erwihnt, bei welchem der heliebig wasserhaltige Rohteer vorgewirmt
in dem nebenstehend skizzierten Apparat Fig. 1 iiberhitztem, trockenem Wasser-

Fig. 1.

dampf entgegengeleitet wird. Diese Destillationsweise ist den Entwisserungs-
und Entleichtdlungskolonnen der Steinkohlenteeriudustrie entnommen. Die bei
uns fiir den Kleinversuch eingebaute Kolonne ist in Gemeinschaft mit Herrn
Ing. Zwicker, Gorlitz, konstruiert und in der Gorlitzer Maschinenfabrik ge-
gossen worden,

“a) D,R.P. 305861.

%), Die Durchfiihrung dieser Arbeiten, zu denen uns die Apparaturen fehl-
ten, wurde ermdoglicht von der Allg. Ges. fiir chem. Industrie m. b. H.,
Berlin, und es wird gern die Gelegenheit benutzt, um Herrn Dr. HeB und
Dr. Lazar fiir das uns hierhei bewiesene Entgegenkommen und die Hilfe
den verbindlichsten Dank auszusprechen.

% Hilliger und Wurm, Forsch. Arbeiten V.'d. I, 1921 Heft 243 Unters.
zur Frage der Braunkohlenvergasung hei der Gewinnung von Urteer.

19) Der Teer ist uns von der genanaten Firma in liebenswiirdigem Entgegen-
kommen iiberlassen worden, und es ist eine angenehme Pflicht, derselben hier
. den verbindiichsten Dank auszusprechen.

4. Teer, in einer Pintsch-Generator-Anlage gewonnen, aus einer
wasserarmen, aber schwefelhaltigen Kohle, im folgenden ,Teer IV*
genannt.

5. Eine groBe Reihe anderer, betriebsmiilig gewonnener Teere.

A. Arbeiten mit den urspriinglichen Teeren.
I. Entfernungen der mechanischen Verunreinigungen.
a) Filtrationen.

1. Gewdhnliche Filtration.

Zu diesem Zweck wurde ein zylindrisches, unten konisches Ue-
fifl mit heizbarem Wassermantel benutzt, das nach unten durch
ein Drahigeflecht mit Tuchiiberspannung von 78,5 qem Fldiche ab-
geschlossen war. Auf dieses Drahtnetz wurde verschiedenes scharf-
kantiges Filtermaterial geschichtet. Der Teer lief zuerst schnell, jedoch
unrein durch; er wurde deshalb so lange wieder oben zuriickgegeben,
bis er langsam und anscheinend rein ablief. Die Entwisserung der
so behandelten Teere wurde dann im Scheidetrichter bei etwa 80"
vorgenommen. Die Bestimmung des Wassergehalts erfolgte durch

1. Versuche mit Teer III.

Durchsatz
Schicht- .
hohe |18 - Stunde Asche
u. qm Fil-

cm terfliiche % %% ®lo

11,7 0,68

Wasser- |[Benzol-

gehalt |uunldsl. Fem-

Filtergut peratur

Urspriinglicher Teer —_ — 2,28

Zerkleinerte Cha-
mottesteine, Korn-
groBe bis 0,7 cm
Durchm.
Zerkleinerte ge-
brannte Chamotte-
kapseln, Korngrifie
— 0,7 cm Durchm. 3 4,0

Zerkleinerte ge-
brannte Chamotte-
kapselu, KorngroBe unter
— 0,7 cm Darchm. 6 4,0 0,5
Zerkleinerte gegliihte
Chamottekapseln,

Korngréie — 0,7 cm uuter

Durchm. 4 2,7 0,5
unter
Siigespiine 3 0,7 0,1

unter

8--10 4,0 1,0 0,17 80"

0,75 80"

0,26 . 809

0,14 - 80"

0,22 - 80"
2. Versuche mit Teeren [[a, b und c.
Urspriinglicher

Teer 1la — —
Urspriinglicher
Teer 11b — —
Urspriinglicher
Teer llc — — 22

23,9

0,26

y

13,6

0,33

Teer Ila
Zerkleinerte ge-
brannte Chamotte-
kapseln, Korngroie
— 7 em Durchm. 6 8,1
Zerkleinerte ge-
brannte Chamotte-
kapseln, Korngrofie .
— 0,7 cn Durchm, 12 8,0 5,5

Teer Ilb
Zerkleinerte ge-
branute Chamotte-
kapseln, KorngriBe
— 0,7 em Durchm. 10

Zerkleinerte ge-
brannte Chamotte-
kapseln, KorngroGe
-— 0,7 cm Durchm. 6 5,4 —
Zerkleinerte Cha-
mottesteine, Korn-

groBe — 0,7 cm

Durchmn, 10 6,4 —
Teer llc

Zerkleinerte Cha-
mottesteine, Korn-
grofie — 0,7 cm

Durchin. 9 8,0 —

12,5 08| — | vor

0,78 | — 90

L, — | 8o
2,00

0,11 | 80°

2,36 | 0,17 [ &8O"

1,64 | — | 8o®

23*
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Destillation mit Xylol '*). Vergleichswerte filr die mechanischen Ver-
unreinigungen wurden durch Bestimmungen der in Xylol unldslichen
Anteile gewonnen, #hnlich dem in der Praxis fiblichen Verfabren'®).

2—3 g Teer wurden mit 50 g Benzol (Xylol) 20 Minuten lang am
RiickfluBkiihler gekocht, warm durch ein bei 1050 getrocknetes Filter
gegeben und bis zum Verschwinden jeder Firbung mit heiem Benzol
ausgewaschen. Hivrauf wurde wieder bei 105° bis zar Gewichiskon-
stanz getrocknet und gewogen.

Wibrend im ersten Versuch die gewtiinschte Reinheit des Teeres
erzielt wurde, entsprachen die im 2. Versuch erbaltenen Teere in
keiner Weise den Eiwartungen. Die Emulsionen trennten sich nicht.
Diese Teere gehdren zu der Gruppe der bei der Entstehung tiber-
hitzten. Hieraus erklirt sich ibhr abweichendes Verhalten sowohl bei
diesen, wie auch bei allen folgenden Reinigungsversuchen.

2. Filtration nach einem luftverdiinnten Raum hin.

Die Teere wurden zu diesem Zweck auf einer Nutsche, die von
auBen durch ein Wasserbad auf 60—70° gehalten werden konnte,
durch Leinen filtriert (Druck im Auffanggefifl 30 mm); hierzu eigneten
sich jedoch nur bereits verhiltni-miiBig reine Teere. Die Anwendung
einer kountinuierlich arbeitenden Saugtrommel, Bauart Meguin, Wolff,
Aschersleben und #hnliche hatten bisher gleichfalls keine befriedigenden
Ergebnisse, weil die Trommelbeziige keine stiirkere Riickstand- schicht
ansetzen konnten und die Erwirmung nicht gleichmiBig genug war.

Versuche auf der Nutiche mit Teer I.

. . Durchsatz
.- Scl{lcht’ Druck im kg pro Std Ben.zol Asche
Filtergut hohe Auffang- u. qm Fil- unlésliches
cm gefdd teriliiche %o %
Urspriinglicher Teer I — - — 0,29 0,10
Tuch — -— 4,2 0,05 0,01
Tuch und feinge-
mahlener Quarzsand 1 30mm 1,8 0,02 0,01
Tuch und feinge-
mahlenes Porzellan 1 30inm 1,8 0,05 0,01

Filtration nach Behandlung mit Fullererde.
Die Teere wurden 2 Stunden lang mit 10% Fullererde bei 80°
unter bestindigem Umriihren digeriert und hiernach auf der Nutsche

abgesaugt. Der Durchsatz war hier fihnlich wie bei den unbehandelten
Teeren.

Bezeichnung des Teeres Benzol unlésliches Asche
/o %
Tecr I 0,03 0,01
Teer IIb 1,56 0,18
Versuche mit Pukallfilter.
. Durchsatz
. Druck im Benzol
Bezeichnung des . | KZ pro Stunde P
Teeres Auffanggefid u. qm Fil- unlésliches Asche
mm terfliche s oy
Teer 111 1530 4,2 0,029 0,01
Teer Ilb 60 5,2 0,90 0,01

Die bei diesen Versuchen erzielten Reinheilsgrade sind sebr gut,
jedoch sind die dabei erreichten Durchsiitze im Vergleich zur auf-

gewendelen Miihe zu njedrig.

3. Pressen durch eine Filterpresse.
Zu diesen Versuchen stand eine Filterpresse, Bauart Schiitz,
Waurzen, zur Verfiigung. Als Filtertiicher dienten solche aus sthirkstem

Durchsatz Benzol
Bezeichnung des o kg pro Stunde § P
Teeres Druck w. qm Fil- Wassergehalt | unlosliches
terfliche %
Urspriinglicher
Teer 1b — — 13,2 3,81
Gereinigter bis zu
Teer Ib 24 Atm. 0,9 unter 1 0,66
Gereinigter bis zu
Teer Ila 24 Atm. 0,9 — 0,83

') Holde, Untersuchung der Kohlenwasserstoftsle und Fette. 5. Auflage,

5. 104.

¥) Graefe, Laboratoriumsbuch f. d. Braunkoblenteerindustrie, S. 28,

Kraemer-Spilker, Muspratt. Bd. 8, 4. Aufl,, S. 3.

Teerprodukte der Steiukohle (Verl. Knapp, Halle a. §.).

Spilker: Kokerei und

Halbleinen. Diese verstopften sich jedoch schnell, so dal der Druck
gegen Ende des Versuches immer mehr erhdht werden muBite. Hiufig
muften Versuche abgebrochen werden, weil das Filtertuch rifi.

Der Aufwand an Kraft steht hier in keinem Verhiiltnis zu den
erzielten Resultaten.

4. Pressen durch die Presse Bauart Frank.

Das eigentliche Filter (Fig. 2) besteht aus einer Schicht Sigespiine, die
zwischen 2 mit Schlitzlschern versehenen Metallplatien mit aufgelegtem
Filz scharf gepreft ist. Dieses Filter ist 8ldicht in ein heizbares
Montejus einmontiert. Der zu reinigende Teer wird in einem zweiten,

1l

ek

I

T ——

| ______%‘[rmr 270l

>

o

Fig. 2.

entsprechend grdfieren und gleichfalls heizbaren Druckgefifi vor-
gewirmt. Dieses letztere Getdl kann aus einem Vorraigefil nach
Erfordernis ohne Arbeilsunterbrechung Nachftllung erhalten. Alle
diese Getiifle sind unter Einbau der erforderlichen Umnschaltungen mit-
einander verbunden. Prefluft, sowie frischer Teer werden in gleicher
Richtung zugefiihrt.

Das Montejus nebst Einbau wird ebenso wie der Rohteer auf etwa
75—80° C erwirmt. Sobald die Temperatur erreicht und der Teer ge-
niigend diinnfliissig ist, . wird sachgemif3 Druckluft auf das zwischen-
geschaltete Teermontejus gegeben.

Durchsatz Benzol
Bezeichnung | Schichthéhe | kg pro Stunde ;
des Teeres |der Sdgespline Druck u. gm Fil- unidsliches) ~ Asche
terfliiche % %y
Teer 111 3 em 0,1 Atm. 390 0,09 0,03

Die mit dieser Presse erzielten Resultate {ibertreffen bei einiger-
mafien normalen Teeren in bezug auf den Durchsatz und der dabei
erhaltenen Reinheit alle andern Methoden. Das Prefifilter ist jedoch
in der hier dargestellten Ausfiihrung fiir stark harzhaltige Teere nicht
anwendbar.

. b) Sedimentieren.

1. Durch Wirme allein in relativ kurzen Zeiten.

Hierzu wurde Teer III bei 60—700 in dem bereits oben geschil-
derten ZylindergefiiB sich selbst iiberlassen. Die aus verschiedenen
Tiefen entnommenen Proben ergaben fulgende Werte:
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Nach 15 Stunden Nach 24 Stunden

Tiefe Benzol unlsliches Benz(;l unlosliches
%l %o
7 cm 0,568 0,06
17 ecm 0,80 0,09
22 em 1,48 0,18

2. Wie bei 1. aber unter Zusatz von scharfkantigen,

por8sen Koérpern.

Das oben geschilderte Zylindergefi8 wurde mit Teer III auf
60700 erwirmt; hierauf kleingeschlagene Chamottesteine (Korngrofie
bis zu 0,3 cm Durchmesser) aufgeschiittet und in verschiedenen be-
stiminten Zeitintervallen aus verschiedenen Tiefen Proben entnommen.

Nach 1!/, Stunden | Nach 3!/, Standen  Nach 5!/, Stunden
Tiefe Benzol Benzol Benzol
unlésliches  Asche |ynigsliches Asche  ynlgsliches, Asche
o J Ly o o o,
0 ) fo fo | o io
7 cm 1,6 0,29 1,23 0,29 1,18 0,21
17 em 1,6 0,3t 1,37 0,28 1,07 0,14
22cm | 1,50 1,26 0,25 1,25 0,20
27cm | 9,88 - —_ — - —
Nach 8'/, Stunden Nach 16 Stunden Nach 24 Stunden
Tiefe Benzol Benzol Benzol
unlosliches' Asche lunigsliches| Asche  yplgsliches| Asche
o [ [ o 0 0
lo /o fo i0 io fo
7 cm — — 0,31 0,07 0,26 0,06
17 cm 0,95 0,18 0,44 0,09 0,25 0,05
22 cm 2,39 0,51 3,24 0,71 5,25 1,07

Die Teerwasseremulsion setzte sich hier langsam unten ab.

Nach diesem Prinzip, jedoch ohne Anwendung der von uns ver-
wendeten Senkkdrper, werden die Teere vielfach in der Technik ge-
reinigt. Storend fiir diese Arbeilsweise ist der Zeitaufwand, die
Bereitstellung der sehr reichlichen Lagergefifie und der ‘beachtliche
Aufwand an Wirme. Nur ein groiziigig angelegter Fabrikbetrieb !?)
kann daber dieselbe anwenden.

¢) Reinigung der Rohteere durch Zeutrifugieren
(in Gewmeinschait mit Ed. Marckwald).

In den normalen Absetzzentrifugen wurden in den Versuchsanlagen
zweier fithrender Bauanstalten fiir Zentrifugen Versuchsreihen durch-
gefiihrt. Dieselben erstreckien sich iiber Wiirmeintervalle zwischen 40,
60, 75 und 90° C. Geringere Temperaturen waren bei der ungeniigenden
FlieBbarkeit der Teere nicht anwendbar. Héhere Erwidrmungen fielen
wegen des Schiumens der Massen von selbst aus. Die giinstigsten
Abweichungen im spezifischen Gewicht waren aufierdem zwischen
70 und 90° C gefunden. Der Erfolg war fast absolut negativ. Es
wurden dann Schiilvorrichtungen eingeschaltet mit dem mitileren
Ergehnis einer Leistung von 31.;8 Minuten bei 2250 Umdrehungsminuten.
Die Schilarbeit bei den wenigen Teeren, die spezifisch leicht sind,
niimlich unter 0,960, war meist eine befriedigende. Da derartige Teere
aber in den normalen, jetzt gebriuchlichen Generatorenbetrieben
nur selten anfallen und weiter, weil Teere solcher Qualitiit iiberhaupt
relativ leicht sich trennen lassen, ist der Erfolg nicht von besonderer
techni-cher Bedeutung. Immerhin wurden bei solchen leichten und
harzarmen Teeren gute Reinigungen erreicht, z. B.:

im Rohteer: Wasser 9,6°,, Mech. Verunreinigung 1,2%/,, Asche 0,35,
nach der
Reinigung: s  0,5%, ” » 0,249, « 0,029,

Bei stark harzhaltigen Teeren it spez. Gew. um 1,0 bei 500 war
dagegen der Witkurgsgrad sehr klein. Die Leisturg ging bei un-
gleichmiiBiger Schiilwirkung auf etwa 1,21 in 8 Minuten auch bei
80° C zuriick. Die erhaltenen Teere entbieiten noch bis zu 12°/, Wasser
und 0,9-1,3%, mechanischen Verunreinigungen (Rohteer 15—16Y),
Wasser bei 1—1,4%/, mechanischen Verunreinigungen).

Es wurde dann in mehreren Versuchen mit der Schlammzentri-
fuge der Hanomag gearbeitet. Dieselbe lduft kontinuierlich mit gleicher
Umdrehungszahl, verteilt das Schleudergut gleichmiifiig, schallet die
Schilvorrichtung: automatisch ein und aus. Wasser und Schmutz wird
gleichfalls autumatisch abgewo:fen. Die Versuche verliefen bei der
Mehrzahl der angewendeten Teere giinstig. Wassergehalte im abge-
schillten Teer waren meist unter 1%, und die Schmutz- und Aschen-

%) Seidenschnur, Braunkohle, XX, 145 ff.

gehalte unter 0,09, Leider muBten diese aussichtsreichen Versuche
jabrelang ruhen aus technischen Griinden. Jetzt aber wird eine Ver-
suchszentrifuge auch von der Hanomag aufgestellt, so dafl eingehende
Versuchsergebnisse zu erwarten sind.

Zwischendurch sind noch mit der Laboratoriumszentrifuge, Bau-
art Coullatz-Berlin, die uns in entgegenkommender Weise zur Ver-
fiigung gestellt war, zahlreiche Arbeiten ausgefihrt. Es wurde fest-
gestellt, daB mit den verschiedenartigen Teeren in dem auf 60, 75
und 85° geheizten Apparat die Mehrzahl der nicht bei der Erzeugung
verbrannten Teere mechanisch zerlegbar sind. Es wurden stets drei
scharf getrennte Schichten erhalten in folgender Reihenfolge: Wasser,
reiner Teer und am Boden Schmutzteile oder Teer, Teerwasser und
Schmutzteile. Der Teer war sehr rein. Der Gehalt an Was-er in
demselben liegt meist unter 0,7°, und der Gehalt an mechan’schen
Verunreinigungen unter 0,06°,. Die Umdrehungszahl der schoneu,
kleinen Zentrifuge, die fiir auBerordentlich viele Laboratoriumszwecke
verwendbar ist, wurde zwischen 4000 und 6000 Umdrehungsminuten
fiir die verschiedenen Teere und Temperaturen eingestellt. Dieses
Ergebnis lift die SchluBfolgerung zu, daB die Reinigung der Rohteere
auf dem mechanischen Wege durchfiihrbar sein wird. Es wird des-
halb auf diesem Wege weitergearbeitet, nachdem die Unterstiitzung
der Fabriken, die solche Apparate bauen, zugesagt ist.

Da sich in Verfolg dieser Arbeiten ergab, daff das spezifische Ge-
wicht der Teere bei verschiedenen Erwirmungen einen starken Ein-
fluB auf die Mehrheit der Arbeitsweisen ausiibt, erschien es sach-
gemiB, das durch die Ausdehnung der Teere sich ergebende spe-
zifische Gewicht {iber eine lange Erwirmungsstrecke kennenzu-
lernen. Es sei deshalb gestattet hier die diesbeziiglichen Zahlen-
reihen einzufiigen.

Untersuchung des spezifischen Gewichtes von Teeren bei
verschiedenen Temperaturen.

Die spezifischen Gewichte wurden mit Hilfe der Mohr schen
Wage an gereinigten und entwisserten Teeren ausgefiihrt. Die Werte
fiir Wasser, welche zum Vergleich daneben aufgeflihrt wurden, sind
dem Landolt-Bsrastein entnommen.

1. Teer III.

Temperatur Spezifisches Gewicht Spezifisches Gewicht'')
oC des Teeres des Wassers
15 1,010 0,999
53 0,968 0,987
57 0,965 0,985
60 0,963 0,983
65 0,960 0,980
70 0,956 0,978
81 0,947 0,971
85 0,946 0,969

2. Teer 1] a.
15 1,076 0,999
62 1,025 0,982
72 1,018 0,977
76 1,016 0,974
82 1,011 0,970
92 1,005 0,964
96 1,001 0,961

In der Kurve der spezifischen Gewichte ist kein gleichmiéBiger
Verlauf festzustellen. Zum Teil sind die Werte dhnlich wie bei Erdsi-
kohlenwasserstoffen, bei denen die Kurve gleichmiiflig so verlduft,
daB die Veriinderung fiir jeden Grad C 0,00068 im Mittel im spezifi-
schen Gewicht ausmacht. Bei den Teeren finden sich Abbiegungen
verschiedener Art in den Kurven. Dieselben diirften darauf zuriick
zufiihren sein, daB ein sehr wechselndes Gemisch von Inbaltstoffen
vorliegt. Die Ausdehnungskoeffizienten derselben sind verschieden
und beeinflussen sich untereinander.

Die Untersuchungen zeigen deutlich, dafl der verbrannte Teer II a
auch bei nahezu 100° noch bedeutend schwerer ist als Wasser. Diesem
Umstand wie der im folgenden geschilderten Asphaltbildung ist es zu-
zuschreiben, daf alle mit demselben angestellten Reinigungsversuche
vergeblich waren.

III. Untersuchung der mit Luft geblasenen Teere'®).

Die Teere wurden 24 Stunden bei 60—70° mit Luft geblasen und
Paralleldestillationen zwischen den urpriinglichen und den geblasenen
Teeren ausgefiihrt.

M) Landolt-Bdrnstein.

15) In Anlehnung an die nicht besonders veriffentlichten Arbeiten von
Jac. Mayer und an die bereits erwiihnten, uns erst spiler bekanntgewor-
denen schonen Arbeiten von Schulz, Kabela¢ vgl. oben.
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In dem verbrannten Teer II wurden bei dieser Gelegenheit Bestim-
mungen der Viscositit und des in Benzol Unl8slichen ausgefiihrt, um
einen Anhalt iber die durch Luftoxydation entstandenen Verinderungen
zu scheinbar asphaltartigen Stoffen zu haben.

Benzol

Asch
Zeit unlgsliches sehe Viscositit
0/0 ol"
Bei Beginn 1,16 0,26 Eg° == 3,63
Nach 19 Std. 1,28 0,20 —
Nach 27 Std. 1,97 0,26 K0 = 7,11

Die folgenden 4 Destillationen wurden mit je 1 kg Teer ausgefiihrt.
Die Zahlen werden zum besseren Vergleich nebeneinandergestellt '6),

Ursprilinglicher TeerIIb.

Menge Vis- | Flamm- Spez. Gew Saure|  pesondere
cositit N o | Ole
o E.0 punkt | bei 15 0 Bemerkungen
] 50 10
Vakuum 700,
Vakuumdest. . . 52 1,619 | 190° 0,985 24 | Abbruch bei
250
Weichpech . . 48 — - - —
Crackdest. . . 52 — 720 0,939 12
) Muckprobe:
Koks . . . . 9,6 — — — — | 5,69, fliich-
tige Bestandt.
Verluste (Gase) . 6,5 — - — —
Paraffin . ., . 9,8 —
Entparaffin. Ge-
samtdest. . 74,2 | 1,666 | 1020 | 0996 | 225
Entphenoliertes . \grav.
Gesamtdest. 56,3 1,314 — 0,934 —
Konzentrat 35,3 | 2,35 160° 0,999 —
Leichtél 19,5 — 101° 0,937 —
Geblasener Teer 1l b.
Menge Vl.s.'. Flamm- ]SI)ez. Gew, Saure Besondere
cositiit S ro | Ole
o/ E. 0 punkt | bei 16 0! Bemerkungen
lo 50 o
Vakuum 700
Vakuoumdest. . 48,7 2,314 1200 1,014 41 | Abbruch bei
250.
Weichpech 51,3 — —_— — -
Crackdest. 27,4 — 720 0,987 28
Koks . 18,3 — — — —
Verluste (Gase) . 5,6 — — — —
Paraffin . 11,1 - —_ — —
Entparaffin. Ge- | r
samtdest. . . | 66 243 | - 1,176 | 365
Entphenoliertes . (grav.)
Gesamtdest. 41,4 1,461 127¢ 0,988 —
Konzentrat 27,3 3,94 1600 1,071 —
Leichtolt 14,0 — 980 0,946 —_
Ursprtinglicher filtrierter Teer III.
Men Vis- Spez.Gew. | Saure s
ge oy | Flamm- [ SP - Besondere
cositiit : o | Ole
° A punkt | bei 15 o Bemerkungen
lo bei 50 fo
, . 1 Vakuum
Vakuumdest. . 60,7 — — ~ | 720—780 mm
. Abbr, bei330°
Weichpech 36,1 - - - ~ |i.d. Fliissigkeit
Crackdest. 18,2 — —_ - —
Vereinigie Vaku-
um- u. Crack-
dest. . . . 78,9 1,46 — 0,946 5,6
| Muckprobe
Koks 13,7 —_ — — — | 89,09, flizcht.
| Stoffe
Verluste (Gase) . 7,5 — — — —
Paraffin . 14,3 — — — —
Eotparaffin. Ge-
samitdest. . 59,1 1,42 78, 0,946 —
Konzentrat 33,7 2,268 162° 0,988 —
Leichto! 24,4 — 870 0,935 —

%) Einzelheiten iiber die Ausfiihrung der Destillation siehe unter 1V a.

Filtrierter Teer IIl. 24 Stunden mit Luft geblasen, 90°.

Menge Vl.S: Flamm- | Spez, Gew. s?)l;:eI Besondere
cositit punkt | bei 15° o/  Bemerkungen
%% | bei 15° %
Vakuumdest. . 64,77 — — — - 72:a_k,;‘;(?lmm
R r.bei 330"
Weichpecl 33,1 - - - - :S?Flii:si:itit
Crackdest. 18,7 — — — —
Vereinigte Vaku-
um- u. Crack-
dest. 85,6 — — — 12,6
Muckprobe
Koks 9,3 — — — — | 18,49/, fliicht.
Stoffe
Verluste (Gase) . 7,2 — — — — ’
Paraffin .. 15,7 — — — —
Entparaffin. Ge-
samtdest. . 57,4 1,41 94°¢ 0,966 —
Konzentrat . 286 8,69 176¢ 0,979 —
Leichtol . . . 29,0 — 970 0,937 —

Wie schon in der Einleitung bemerkt, bewirkte das Einblasen von
Luft in der W4rme Bildung von Phenolen und Asphaltkdrpern.

IV. Versuche zur Zerlegung der Teere durch
schonende Destillation.

a) Durch Vakuumdestillation des ,filtrierten Teer IlI".

Benzolunlésl. 0,609, Wassergehalt 1,27%,, angewandte Menge: 8890 ¢
wasserfreier filtrierter Teer.

Zeit Temp. im  Temp. in der Vakuum | Wasserfreies Dostillat
“ Geistrohr Fliissigkeit mm J g R

1230 120 100 733 I
100 118 113 733 61 0.69
1110 126 124 733 !
120 143 140 743
130 154 153 730
110 173 167 730
180 190 176 726 866 9,76
200 203 184 726
210 196 188 720
220 216 197 720
24 233 226 716 863 9,72
263 240 237 716 l
30w 246 245 716
310 256 258 715 993 10,14
3% 2560 260 716
340 270 282 700}
3% 260 292 710§ 940 10,59
400 273 313 7201
g0 284 314 7164 970 10,80
4 305 320 716 322 3,63
430 315 330 726 399 4,60
440 325 340 720]
494 327 349 722 863 9,75
51 — 363 |Abbrach |

Diese Destillation wurde ebenso wie alle weiteren in einer 12 kg-
Blase in der Weise ausgefilhrt, da8 sofort mit vollem Vakuum be-
gonnen wurde. Die Kithlung erfolgte in einem 2 m langen Glasrohr
durch Luft. Die Vorlage!'’) gestattete eine kontinuierliche Entnahme der
Destillatole, ohne daB das Vakuum unterbrochen zu werden brauchte.
Zwischen diese und die beiden Wasserstrahlpumpen waren Wasser-
kiihler geschaltet.

b) Daten iiber die erhaltenen Trennstiicke und deren
Zerlegung durch schweflige Skure.

Die Trennung wurde ausgefiihrt in laugeldsliche Anteile und nach
Entfernung derselben in solche, die in fliissiger schwefiiger S#ure
18slich und unl8slich sind.

Die Trennung mit fliissiger schwefliger Siiure fiihrte bei den vor-
liegenden Stoffen nicht zu dem gewiinschten Ergebnis, weil Feuchtig-
keit und dadurch sckundiire Einwirkungen picht ausgeschaltet werden
konnten.

") Bauart W. Kohen, Chem. Ztg. 1921, S. 638.
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in SO, . -
Trennstiick in Spezifisches Phenole unlgstich | '™ SE%tr:l);i;wh
Gewicht (Raffinate) (&

OC 0’0 0'0 0,0
100—150 0,963 33 — —
1560—215 0,968 28 7,6 64,4
215—237 0,977 22 17,4 60,6
237260 0,982 21 19,6 59,4
260292 0,987 20 29,3 50,7
292—314 0,979 14 38,1 47,9
314—320 0,984 17 38,2 44,8
320—330 0,977 13 58,5 28,6
330—363 0,978 12 — —

V.Herstellung des Ausgangsmaterials fiir die Untersuchung
der wasserdampffltichtigen Neutraléle.

Es wurden nun insgesamt 40,24 kg Teer (Schott-Teer) im Verlaufe
von vier Destillationen bis zu einer Temperatur von etwa 260° im
Riickstand abdestilliert und so 12,67 kg Destillat erhalten (31,99°/).
Dieses wurde der Destillation mit Sattdampf von 100° unterworfen.
Hierbei gingen 4,594 kg iiber (11,64%,, berechnet auf Ausgapgsmaterial).

Behandlung mit verdiinnter Schwefelséure.
Zur Abtrennung der Basen wurde mit 10°,iger Schwefelsiure

geschiittelt, mit Wasser nachgewaschen und so 4369 g basenfreies Ol
erhalten.

Behandlung mit Soda und verdtinntem Alkali.

Nach dem Schiitteln mit gesittigter Sodalssung blieben 4280 g Ol
zuriick, die nach der Ausschiittelung mit 10%/,iger Natronlauge 3430 g
- Neutraltle ergaben.

Die Zusammensetzung des Wasserdampfdestillates war folgende:

3430 g Neutraltle 74,8%,
850 g Phenole 18,59,
20 g S#duren 0,4°,
150 g Basen 3,29,
144 g Verluste 3,1°%,

4594 g Wasserdampfdestillat 100,0",

Zusammenfassung.

Die vorstehend wiedergegebenen Arbeiten iiber die Aufarbeitung
von Braunkohlengeneratorteer ergaben:

a) Die Teere sind durch Flugstaub mit Wasser innig emulgiert
und dadurch ungiinstig verarbeitbar.

b) Die Trennung des Wassers vom Teer gelingt nur nach weit-
gehender Entfernung der mechanischen Verunreinigungen.

c) Die Entfernungen der mechanischen Verunreinigungen gelingt
nur in eiozelnen Fiillen durch Absitzenlassen in der Wiirme und er-
fordert dann viel Zeit. Sie gelingt am besten durch Filtrieren tiber
Druckfilter, Bauart Frank, und durch Schlammzentrifugen mit Schiil-
und Heizvorrichtung.

d) Die Destillation der nach c¢ gereinigten Teere ist schnell und
ohne Schwierigkeit durchzufithren, am besten in guter Luftverdiinnung.
Die Destillation in der Luftverdinnung ist fiir die rationelle Ver-
arbeitung vor dem Auftreten roter Harze abzubrechen und dann
crackend bis zur Verkokung zu fiihren.

e) Die direkte Destillation roher Teere gelingt technisch befrie-
digend mit Hilfe einer Entwiisserungskolonne (Fig.1), in der der rohe
und kalte oder besser der vorgewirmte Teer bestiindig tiberhitztem
Wasserdampf entgegenliaft. Der durch diese Arbeitsweise erhaltene
Riickstand (Pech oder Koks) ist aber wegen der Verunreinigungen
wenig verwendbar.

f) Uber die Untersuchungsart der Rohteere fiir die technische
Verwendung wird berichtet. [A. 9.]

Neue Biicher.

Aus der Werkstatt groSer Forscher. Von Dr. Friedrich Danne-
‘mann. 4. Auflage. 442 Seiten, mit 70 Abbildungen und einer
Spektraltafel. W. Engelmann, Leipzig 1922.

Dieses treffliche Buch, das erfreulicherweise bereits in vierter
Auflage erscheint, bedarf eigentlich keiner besonderen Empfeblung
mehr. Es umfafit in Auswahl die gesamte Geschichte der Natur-
forschung von der Zeit des Aristoteles bis zu den Anfingen der
Radiumforschung. In 80 Abschnitten wird iiber die wichtigsten Ent-
deckungen in der Weise berichtet, dafl zunichst meistens kurze An-
gaben iiber das Leben des Forschers gemacht und dann Ausziige aus
seinen Werken wiedergegeben werden. Die Auswahl ist in erster
Linie nach didaktischen Gesichtspunkten getroffen in der Absicht,
ans den Originalschriften den heute noch wertvollen Kern heraus-
zuschiilen, unter Fortlassung alles Nebensichlichen und zeitgemiifler
Anderung des sprachlich Veralteten. .

So kann das Buch, wie der Verfasser selbst betont, nicht als wissen-
schaftliche Quellensammlung gelten, etwa wie die Ausgaben von
Ostwalds Klassikern der exakten Wissenschaften. Um so mehr ist
es anderseits geeignet, den Leser zu fesseln und mit den urspriing-
lichen Gedankengingen und den Eigenarten der einzelnen Forscher
vertraut zu machen, ohne durch zu grole Griindlichkeit und Aus-
fiihrlichkeit zu ermiiden. Ein Quellennachweis fiir die den einzelnen.
Abschnitten zugrnnde liegende Originalliteratur, sowie ein Namen- und
Sachverzeichnis befinden sich am Schluf.

Der Verfasser hat sein Buch dem Deutschen Museum von Meister-
werken der Naturwissenschaft und der Technik in Miinchen gewidmet,
wo er selbst titig ist, um die nahen Beziehungen des Inbalis des
Buches zu den dort aufbewahrten Schiitzen zum Ausdruck zn bringen.
Méchte auch diese nene Auflage viele Leser finden und das Ver-
stindnis fiir geschichtliche Betrachtung der Naturwissenschaften
weiter fordern. ’ Lockemann. [BB. 96.]

Wissenschaftliche Verdffentlichungen 'aus dem Siemens-Konzern.
1. Band, 1. Heft. Heransgegeben von Prof. Carl Dietrich Harries.
Berlin 1920. Julius Springer.

Das vortrefflich ausgestattete starke Heft soll die durch Wil-
helm v, Siemens begriindete Zeitschrift erdffnen, in welcher grofe,
rein wissenschaftlich dargestellte Mitteilungen aus dem gesamten
Arbeitsgebiete der Firma Siemens von den Bearbeitern der Offent-
lichkeit vorgelegt werden. Dem Begriinder selbst, der dieses Werk
nicht mehr ins Leben hat treten sehen, widmet sein Schwager Prof.
Harries einen it Liebe und kritischer Betrachtung abgefatiten
Nachruf, der trotz gedriingter Form. ein fast ebenso deutliches Bild
von Wesen und Charakter enthiilt, wie manche sehr umfingliche
»Lebensbeschreibung®, die man anderen bedeutenden Minnern ge-
widmet hat.

Es folyen dann eine Anzahl interessanter Abhandlungen, verfait
von den Herren des Wernerwerkes, des Physikalisch-chemischen Labo-
ratoriums, des Glihlampenwerkes und des Dynamowerkes, die hier
nur erwihnt sein mdogen, da ja eine Besprechung der Darstellung
experimenteller Ergebnisse nicht tunlich ist. Es berichten: W. HaueBer
iiber Hochvakuumglithkathodenrthren, H. Z6llich iiber Registrier-
mefigeriite fiir rasch veriindetliche Gréfien, W. Schottky tiber Ver-
stirkerrdhren, G. Erlwein und H. Becker iiber Verwendung stiller
Entladung in der Gasanalyse, H. Becker iiber Ozonapparate, H. Ger-
dien und R. Holm iiber Luftgeschwindigkeitsmesser, H. Gerdien
und W. Rihl iiber Resonanzrelais, K. Boédeker und H. Riegger
iber Frequenzrelais, H. Gerdien und H. Riegger iiber akustische
Schwinger, K. Boedeker und H. Riegger tiiber mechanische
Schwinger, E. Wilke-Dd&rfurt iiber Uranverbindungen, M. Moeller
iiber Gasanalyse und Wirmeleitfiihigkeit, Herm. v. Siemens tiber die
Ableitung deszweiten Hauptsatzes der Thermodynamik, M. v.Pirani tiber
Spitzenentladung, R. Riidenberg tliber magnetische Gleichstromkreise.

Eine grofie Menge sorgfiltiger Arbeit, die von den grofien Mitteln
der Firma unterstiitzt ist, und griindlicher theoretischer Durchdringung
jedes einzelnen Themas weist das Heft auf. Mit Stolz darf man
sehen, was eine deutsche ,Fabrik“ an geistigem Gute produziert, und
dem schdénen Unternehmen gute Entwicklung wiinschen.

C. Drucker. [BB. 189.]

und Integralrechnung. Von H. A.
IV. Auflage. -Leipzig,

Lehrbuch der Differential-
Lorentz (iibersetzt von G. C. Schmidt).
J. A. Barth, 1922.

Eine Empfehlung dieses bekannten Lehrbuches, das nun in vierter
Auflage vorliegt, sollte sich eigentlich eriibrigen. Ein Altmeister
der theoretischen Physik gibt hier seinen Schiilern 1as mathematische
Riisizeug in einem Umfange, der dem Bediirfnis des rechnenden
Physikers im allgemeinen entsprechen diirite. In Kiirze werden di2
nitigen Grundlagen behandelt, so dafl nur die Kenntnis der niederen
Mathemalik vorausgesetzt wird. Die Behandlung des eigentlichen
Themas ist erschopfend und streng; sie fithrt bis zu den partiellen
Differentialgleichungen und zeichnet sich durch grofie Klarheit aus.
Zahlreiche eingestreute Aufgaben mit Lésungen, sowie eine Formel-
sammlung machen das Buch noch wertvoller. Es ist nur zu be-
dauern, da3 nicht auch noch die héheren Funktionen einen Platz
gefunden haben, deren Kenntnis dem Physiker heute fast unent-
behrlich ist. K. Bennewitz. [BB. 75.]
Jahresbericht ilber die Leistungen der Chemischen Technologie filr

das Jahr 1921, 67, Jahrg. Bearb. von Prof. Dr. B. Rassow und
Dr. Paul F. Schmidt. 1. Abt. Unorg. Teil mit 258 Abb.; 2. Abt.
Organ. Teil mit 56 Abb. Joh. Ambr. Barth, Leipzig 1922.

Die Aovordnung des Stoffes im Schmidt-Rassowschen Jahres-
bericht ist die gleiche wie bisher geblieben. An Stelle des allgemeinen
Vorwortes sind kurze einleitende Erliuterungen vor den einzelnen
Kapiteln getreten, die den Zusammenhang der Erfindertitigkeit mit
den Zeitverhiiltnissen klarstellen. Der Umfang der beiden Binde ist
entsprechend der Zunahme dieser Erfindertitigkeit gegen das Vorjahr
wieder gewachsen. Die besondere Art der Referierung — Wiedergabe
wenigstens eines Beispieles — wird in vielen Fiillen die Anschatfung
der Originalpatentschrift {iberflissig machen, was bei den hohen
Kosten einer solchen sehr ins Gewicht fillt; sie bildet zugleich eine
Ergiinzung zu den kurzen, bestenfalls den ersten Patentanspruch
wiedergebenden Referaten im Chemischen Zentralblait. Mdge der
neue Jahrgang zu den bisherigen Freunden des Jahresberichts recht
viele neue werben. Scharf. [BB. 320.)





