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Yorwort.

Vorliegende Abhandlung ist durch Zusammenfassung zweier vom
Verfasser bei den Firmen ,Estnische Steinél A. G.“ und ,Staatliche
Brennschieferindustrie in den Jahren 1927/28 und 1929/30 durch-
gefithrter Arbeiten entstanden. Inzwischen ist eine ganze Reihe von
Verdffentlichungen iiber den estlindischen Olschiefer erschienen, von
denen hier nur die wichtigsten umfassenden Werke genannt seien:

1930. H.v. Winkler. Der estlaindische Brennschiefer, Verl.
von F. Wassermann — Tallinn.

1933. R. Zeidler. Neue Wege der Verwertung des Olschie-
fers und seiner Umwandlung in Ole, Verl. von Franz Kluge —
Tallinn.

1934. K. Luts. Der estlindische Brennschiefer-Kukersit,
seine Chemie, Technologie u. Analyse, Verl. d. Staatlichen Brenn-
schieferindustrie Estlands.

In Anbetracht dieser u. a. Werke hat das im folgenden ge-
brachte Versuchsmaterial zum Teil an Aktualitit verloren und
konnte in mancher Hinsicht auch als von der Industrie bereits iiber-
holt erscheinen, doch enthilt es immerhin geniigend interessante
neue Tatsachen und Erfahrungen, die es verdienen verdffentlicht
und bei weiteren Forschungen sowie technischen Versuchen beriick-
sichtigt zu werden. Schon diese Erwigung diirfte die Herausgabe
der Arbeit genfigend rechtfertigen, obgleich diese mit reichlicher Ver-
spiatung erfolgt.

Leider laufen die wissenschaftlichen Belange und Ziele mit den
Verlagsinteressen nicht immer parallel, was der Wissenschaft oft
nicht gerade zum Segen gereicht, Im vorliegenden Fall musste von
einer Veroffentlichung der Arbeit bisher Abstand genommen werden,
weil die finanziellen Mittel dazu fehlten. Erst als der gegenwiirtige
grosse Aufschwung in unserer Olschieferindustrie einsetzte, konnten
Mittel und Wege hierzu gefunden werden.

Um’ allzu grossen Erwartungen in bezug auf den Inhalt des
Biichleins im voraus zu begegnen, sei bemerkt, dass es eine Spezial-
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" monographie behufs Anregung weiterer Untersuchungen und kein
Sammelwerk sein sollte, das etwa alle neuesten Anschauungen iiber
Schieferbitumina wiederspiegelt und iiber den heutigen Stand der
Technik auf diesem Gebiet berichtet. Es erhebt auch keinen An-
spruch auf Vollstindigkeit, sind doch in ihm manche Eigenschaften
der erhaltenen Produkte unberiicksichtigt geblieben und die behan-
delten immerhin recht schwierigen Probleme noch nicht soweit gelost,
dass von einer Ubertragung aller untersuchten Arbeitsmethoden in
die technische Praxis die Rede sein kann. Damit die durch das ver-
spitete Erscheinen der Schrift entstandenen Nachteile bis zu einem
gewissen Grade abgeschwicht werden, ist an den entsprechenden
Stellen nach Moglichkeit auf die neueste einschligige Literatur ver-
wiesen worden, was eine wesentliche Erleichterung beim Weiterarbei-
ten bieten diirfte.

Zum Schluss ist es mir eine angenehme Pflicht, den Forderern
meiner Arbeit auch an dieser Stelle meinen aufrichtigsten Dank
auszusprechen: Herrn Rektor Prof. P. N. Kogerman fiir seine
Hilfe bei der Herausgabe, den Herren Prof. J. Kark, Dr. J. Hiisse
und Dr. A. Puk so v fiir Durchsicht der Arbeit vor ihrer Veroffent-
lichung und Erteilung von Hinweisen, der Naturforscher-Gesell-
schaft bei der Universitdt Tartu (Dorpat) fiir die Aufnahme der
Arbeit in ihre Zeitschrift und den daran beteiligten Firmen fiir
Gewihrung einer finanziellen Unterstiitzung. : '

Der Verfasser.

Tallinn, Januar 1939.
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ERSTER TEIL.

I. Einleitung.

Als einer der jiingsten Zweige der méchtigen Mineralol-Industrie
hat die estlindische Olschiefer-Industrie hauptsédchlich mit den Er-
zeugnissen der Erddl- und Kohlenindustrie zu konkurrieren. In
bezug auf die festen bituminosen Produkte bedeutet dieses einen
besonders schweren Stand, sind doch dieselben in den meisten Lén-
dern in iiberaus grossen Mengen zu verhiltnisméssig niedrigen Prei-
sen zu haben, wobei ihre Verwendung mancherorts sogar als natio-
nale Pflicht angesehen und staatlicherseits unterstiitzt wird. Die
starke Entwicklung des Autoverkehrs in den letzten Jahrzehnten
hatte das Vorhandensein eines ausgedehnten Netzes von guten Fahr-
strassen zur Voraussetzung, bei dessen Entstehung die festen bitumi-
nosen Stoffe von hervorragender Bedeutung gewesen sind, welche sie
voraussichtlich auch in Zukunft behalten werden. Von diesem Ge-
sichtspunkt aus diirfte es von grossem Interesse sein, auch die ent-
sprechenden Produkte aus estlindischem Olschiefer genauestens zu
untersuchen. Demgemiiss bestand der Hauptzweck vorliegender
Arbeit in der Liosung der Frage, inwieweit die aus estlindischem Ol-
schiefer gewinnbaren festen bitumindsen Produkte als Materialien
fiir den Strassenbau in Frage kimen. In zweiter Linie sollte die
Anwendbarkeit der betreffenden Gewinnungsverfahren derselben in
der Praxis gepriift werden, wihrend Fragen theoretischer Art nur
gestreift werden konnten. Es galt dabei hauptsichlich, die erhalte-
nen Produkte mit den weltbekannten Marken amerikanischer Her-
kunft, nimlich mit ,Spramex®“, ,Mexphalt‘1) sowie ,Mex-
petebano* und ,Petmexebano®2) u. a., in ihren wichtigsten Eigen-
schaften zu vergleichen.

Grundsiitzlich gibt es drei Wege der Gewinnung des Bitumens
bituminoser Schiefer: 1) die thermische Behandlung, 2) die Extrak-
tion durch organische Losungsmittel und 3) die vereinigte Anwen-
dung dieser beiden Verfahren. Das Bitumen des estlindischen Ol-

1) Stmssenbau mit Spramex und Mexphalt, herausg. von der ,Rhenania-
Ossag, Mineralslwerke A. G.“ in Diisseldorf. 1927.
2) Vgl. Prospekt der Fa. ,Franz A. Pabelick & Co“ — Hamburg. 1927.
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schiefers gehort bekanntlich zur Gruppe der unléslichen Bitumen
und kann daher nur auf thermischem Wege in nutzbare Produkte
Ubergefiihrt werden. Hierzu sind zwei Méglichkeiten vorhanden:
entweder man destilliert zuerst das in weitgehendem Masse als Zer-
setzungsprodukt anfallende Schieferdl heraus und gewinnt aus ihm
durch Redestillation seine festen Bestandteile in Form von Pech
oder aber man unterwirft den Olschiefer zwecks Uberfithrung seines
Bitumens in 16slichen Zustand einer schonenden Erhitzung bis auf
ca. 370—3800 C und fiihrt das hierbei entstandene, grosstenteils
feste, im folgenden als Asphalt bezeichnete Produkt, verschiedenen
Verwendungszwecken zu, wobei unter Umstéinden auch eine Extrak-
tion desselben in Frage kidme. Die so erhaltenen Produkte kénnen
durch Aufnahme von Sauerstoff, wie das beim sogenannten Blasen
geschieht, oder durch Zusatz anderer Stoffe weitgehend verindert
werden und, ausser dem Strassenbau, auch auf dem Gebiete der
Kunststoffe und in der Lackindustrie eine ihren Eigenschaften ent-
sprechende Verwendung finden. Die diesbeziiglichen Moglichkeiten
dirften noch lingst nicht erschopft sein, besonders wenn man die
michtige Entwicklung der erstgenannten Industrie in Betracht zieht.
Es ergibt sich somit folgende Klassifikation der festen bitumi-
nosen Produkte aus estlindischem Olschiefer: 1) Peche, 2) gebla-
sene Peche und Ole, 3) Asphalt, 4) extrahiertes Bitumen und 5)
Kompositionen mit Stoffen anderer Herkunft. Die Eigenschaften
dieser Produkte werden im folgenden, entsprechend dem Zweck vor-
liegender Arbeit, nach Mdoglichkeit beschrieben, wobei auch die
Untersuchung eines als aussichtsreich erscheinenden Verfahrens zur
gleichzeitigen Gewinnung von Schieferasphalt und -benzin
einen wesentlichen Bestandteil des zweiten Teiles derselben bildet.

II. Schieferolpeche und deren Eigenschaften.

Als Ausgangsmaterial zur Gewinnung der Peche diente getopp-
tes Rohdl, welches in einem nach dem Patent von Ing. M. Kul -
Zinsky1) bei der ,Estnischen Steindl A. G.“ erbauten Versuchs-
ofen erhalten worden war. Derselbe beruht auf dem Prinzip der
zwangsliufigen Kreislaufspiilung des Schwelgutes mit  geniigend
Uberhitzten Schwelddmpfen und arbeitet in der Weise, dass durch mit
stiickigem Schiefer beschickte Schwelwagen besonderer Konstruk-

1) Estl. Pat. Nr; 946 v. 7. X. 1926 u. a.
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tion vorher entstandene, zuletzt bei einer Temperatur von 500—5250
abziehende Schweldimpfe und -gase, mit Hilfe von Ventilatoren
durchgezogen werden.

Zur Charakteristik des getoppten Oles wurden folgende Eigen-
schaften desselben bestimmt: spez. Gew. — 1,005, Gehalt an freiem
Kohlenstoff — 0,03%, Asche — 0,02% und Asphaltene — 9,0%.
Diese treten als Kondensations- und Polymerisationsprodukte neu-
traler Teerbestandteile auf und gehn durch Oxydation in die soge-
nannten Karbene iiber, welche sich durch ihre fast véllige Un-
loslichkeit in organischen Losungsmitteln (Benzol u. a.) auszeich-
nen und das hochste Stadium der Verdichtung zyklischer Kohlen-

ABB. 1.
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wasserstoffe dastellen 1). Der Wassergehalt des getoppten Oles
erreichte in einigen Fillen 2)0%. Annihernd 30,0% desselben konn-
ten als Strassenbaupech Verwendung finden, falls es sich als fiir die-
sen Zweck tauglich erweisen sollte.

Zwecks Untersuchung des bei der Destillation von getopptem
Ol hinterbleibenden Pechs wurde eine Reihe von Versuchen mit Ol
verschiedener Lieferungen vorgenommen, wobei die Destillations-
bedingungen, und zwar die Geschwindigkeit derselben sowie die er-
reichte Hochsttemperatur der Olddmpfe, veriindert wurden.

Die Versuche wurden mit Hilfe einer wagerechten zylindri-
schen Retorte von 300 mm Lénge und 2,5 | Inhalt durchgefiihrt,
die von einem Metallbade umgeben und mit einem Riihrer versehen
war. Der Querschnitt der Retorte und die Aufstellung der iibrigen
Apparate wihrend der Destillation sind aus Abb. 1 zu ersehen.

1) N. I Cerno?ukow u. S. E. Krein, Die Oxydierbarkeit von
Mineraldlen. 1936 (russisch), S. 88.
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An die Retorte waren nacheinander ein Eisen- und ein Glas-

kiihler angeschlossen;

zwecks Absorption von Schwefelwasserstoff

war am Ende des Systems ein Rohr mit Braunstein eingeschaltet, wo-
nach die entweichenden Gase eine Wulfi’sche Flasche passierten und
dann ins Freie traten, wo sie verbrannt werden konnten. Es wurden
jedesmal ca. 1380 g Ol der Destillation unterworfen, dessen Fiill-
hohe ca. 60% des Retortendurchmessers betrug.

Tafel
BeAelchnunﬂ des Oles | BURRY D RO\
Laufende Versuchsnummern 1l '3 | 4 | 5 LR
Doctilations: Menge des Destillates i. kg ” 1 1 ¢ [

geschwmdlgkelt d. h. Heizflache X Zeit i. St. x “3'4f o TR R0A TS | B
Siedebeginn in C° — | — 1150 — | 245 | 240 | —
Hochsttemperatur der Oldampfe in CO 310| 330 360 365 | 360 | 355 | 360

5 des Metallbades 356| 380 | 390 | 405 | 418 | 423 | 424

Destillat 27,5 34,7 | 45,3 \ 58,2 59,2 | 60,8 | 61,8

Ausbeuten in % % { Pech 69,3 | 65,2 | 53,6 | 41,2 | 40,7 i38 |37.5
y Gas und Verlust S S0sL R 061 01 [ 1() (70,7

Schmelzpunkt des Pechs in CY nach Kriimer-Sarnow | — | — |u. 8% 9 |u.191u.23 u. 191
Penetration bei 25° C nach Richardson ?) A RS Sh o AT SRR i i
Duktilitit in em bei 25°C nach Dow 7) —_ | =] = = =] =
Gehalt an Asphaltenen im Pech in 9% 8) e R (o G R 2t AR

4 ,. in Benzol unltsl. organ. Subst. im Pech9)| —: | — 10,18 10,17| — ook | .

K , mineralischen Bestandteilen = TS T 0 W R et R
Summe der Asphaltene und in Benzol unldsl. Anteile| — | — (18,9225 — e R
% -Gehalt anin Benzol Unléslichem in obigerSumme | — | — | 1,1 | 1,2| — — —
Gehalt an Asphaltenen im Destillat in 9, — | -] — | —] 8L — 8,5

Tafel I
Bezeichnung des Oles 2. Lieferung 3. Liefe-
Laufende Versuchsnummern 23 |24 |25 | 27 28 | 31 ‘32 |34 35
Sintll tions. Menge des Destillates i. kg ' <llard ko g

0'esch\nndlgluﬂt " Heizfliche X Zeiti. St. 19,485, Blu i &1 S2 e LA (7, 8 17,5 '0’5
Sledebeﬂlnn in CO 110 (108 }120}105 [110(120 {114 {110 | | 120
Hochsttemperatur der Oldampfe in C° 300 361 353 362|362 |368 |365 363 368

% des Metallbades 344 443 *437 (435 |437 |424 420 (437 | 424

Destillat 21,9/68,6/72,8|7 t,..\78. 69,8/69,7 74,3 74,1

Ausbeuten in %9 { Pech 76.530,4 24, 7 20,8|18,7/28,7/28,7(24,9 24,8
Gas und Verlust 1,6/ 1,0| 2.5 2,0/ 2,6] 1,5| 1,6{.0,8 l,ll

Schmelzpunkt des Pechs in COnach Krimer-Sarnow | fl. 34,5 58| 60‘ 82] 30| 34| 44| 37|
Penetration bei 25°C nach Richardson %) . | 971 4 l 1,5/ 0. |174| 90 14} 36 |
Duktilitit in em bei 25°C nach Dow 7) VA g [ (S0 Bl RS | — | —|
Gehalt an Asphaltenen im Pech in 9 8) — | = = =] =] = vy R B !

L > AnBenzol unlosl 'organ: Subst. imiPech &) [t o bbb s 2 g o

¥ » mineralischen Bestandteilen i 39 e —1 — = = ——l g e
Summe der Asphaltene und in'Benzol unlisl. Anteile | — | — | — b et | =] — ! —
%-Gehalt an in Benzol Unloslichem in obiger Summe | — | — | —| — | —| — e A LW
Gehalt an Asphaltenen im Destillat in 9 ed o RGO G Rl WY e JRE S
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Die Tafel 1 enthiilt die bei den zahlreichen Destillationen er-
mittelten Daten sowie einige Bestimmungen zur Kennzeichnung der

hierbei erhaltenen Peche.

Die Angaben sind fiir die Ole verschie-
dener Lieferungen gesondert gruppiert, nach Abnahme der Pechaus-
beute geordnet und mit laufenden Versuchsnummern versehen wor-
den, wobei jedoch ein geringer Teil der Versuche aus drucktechni-
schen Griinden unberiicksichtigt bleiben musste.

e uk a

g

8|9 |10 | nifiulas e 17 [ 18} 10 20 |21 ¥ o2
am |
18,1| 28,3 (18,3 [18,21) [18,71)19,9, 9,5 |22,3(27,8 |26,6| 10.82) [10,22) 1032 | 7,5
201 2350 co e nERRRPARN | Sk OB se 5l D | L & = 175
361| 363 | 370 | 344 | 360 |360 360 |363 | 367 | 360 370 370 352 | 348
418| 428 | 413 | 395.| 404 | 425] — [429 | 430 | 430| 431 425 428 i
63,7| 66,8 |66,0 [66,0 |67,4 (70,0, 69,3 |72,2(74,0 |752| 775 | 740 | 753 |81,6
35,11 32,7 32,7 |82:4-31,1 |28,3 27,6 [27,3124.9 |22,7] 225 |217 | 215 |135
19177058153 17.8 l 1500 805 [ ] 20l [ R 0104 4 84 3,2 4,9
LI SR\ DD 00 by 90 132811 140 1198 i 37 | 45 65 48 64 v
— |4b.360| 270 | 195 | — [118/ 23 |110 | 67 | 20 5 12 2 A
— | = fl. | — — | — [ib.100, — | — | — [b.17 gebr./ib.100/b.17 gebr.| <
S LRI AR Fogiaitl L2 I el reom gl B R 30 S i 2% pal 1 AN
s Bleat € T TSR B R L T B B S * g
}_ s 0.14' 0 ’ e L } 3 ’ ) B 7 kg 'fim)
e [l IORREEIRE (1 25,0 | — | 7= {925 [00,5. [888 | |~ 2 — |2E
S R <S5 e BT St SRS G S e 0 1 e L B 7 i
Al RS R ST T T e A U G > o U
(Fortsetzung).
] rung @ ST gl e U Wi Tk et 9)
36 |37 30| 41 | 42 | 48 | 44 | 46 | 47 | 48 | 49 | 52 | 53
T | |
;21,1 17,4(23,2] 86 | 206 |198 |17,9 | 223 | 94 | 223 | 96 115 ! 11.8
{110] 115| 114| 150 | 150 | 150 | 150 | 155 | 150 | 150 | 150 | 160 | 165
| 366 | 362 | 368| 353 | 365 | 362 | 365 | 364 | 354 | 365 | 356 | 341 | 347
| 437| — | 438] 422 | 420 | 420 | 421 | 425 | 427 | 410 | 431 | 428 | 432
174,2(744|77,0] 67,7 | 680 | 70,0 | 700 | 742 | 735 | 75,6 | 752 | 76,1 | 787
[24,7123,8/20,6| 31,4 | 30,9 |290 |275 | 250 | 24,9 | 225 [ 223 | 193 | 19.6
l 1,1 1,8| 24| 0.8 1,1 Lo | %2 03 lTe i leios b gyl 1.7 4)
(39,5 46 | 53 | 54,5 33 40 40 48 7% |t 5d B 88581 975
| 331 11 ' 6 |4(5.5) [114(140)28 (38) 31 (38) 11 (12)8) 0 | 3, 0 (it
| YN s — Ll e et a— | SR i b Y A ps
I e A T 24,3 - ! Al T ‘29,1- 20,0 | 27,3 -— —
A TR T e o B 10,28 1\ - e
s --l g 155 0 0 Rt 5 > j08 | "0z 242 | T | Z
f 2| N} 988 T 268 | — | — [T980 [40,7 }895 | 51,5 | — { —
SF e n £ 0 R R Rt R T B SR




Anmerkungen:

1) In Versuch Nr. 11 wurde im Laufe von 30 Min. mit maximaler Ge-
schwindigkeit destilliert, wobei die Temperatur der Oldimpfe bis auf 3400
stieg; im Laufe weiterer 30 Min. hielt sich die Temperatur zwischen 340 und
3449, In Versuch Nr. 12 stieg die Temperatur im Laufe von 30 Min. mit einer
Geschwindigkeit von 2° pro Min. und 30 Min. lang mit einer solchen von 1°¢
pro Min., wobei sie im Laufe der ersten halben Stunde 3300 erreicht hatte.

2) Die Destillation Nr. 20 dauerte 2 Stunden, wobei die Temperatur um
ca. 1° in der Minute stieg; die Dest. Nr. 19 wurde ebenso ausgefiihrt, wie die
vorhergehende ; withrend der Dest. Nr. 21 stieg die Temperatur in der 1. Stunde
mit einer Geschwindigkeit von 1° und in der 2. — mit 2° pro Min.

3) Da das Ol 4. Lieferung mehr Wasser enthielt als die vorhergehen-
den, so musste zwecks Vermeidung eines Heriiberwerfens zuerst das Wasser
durch langsame Erhitzung entfernt werden, was ungefihr 1% Stunden dauerte;
als Siedebeginn wurde hierbei die Temperatur angenommen, bei der das Kni-
stern des entweichenden Wassers aufhorte.

4) Diese Zahlen sind ungenau, da hier beim Ausfliessen des Pechs aus
der Retorte Shewierigkeiten vorgekommen waren, so dass ein geringer Teil des
Pechs von einer Destillation zusammen mit dem Pech von der nachfolgenden .
herausgelassen wurde.

5) Vgl. z. B. J. Marcusson. Die natiirlichen und kiinstlichen As-
phalte, 1921, S. 164.

6) In Klammern sind unter Wasser erhaltene Penetrationswerte ange-
geben (vgl. unten).

) J. Marcusson;l ¢ 8. 169;

8) Vgl. D. Holde. Untersuchung der Kohlenwasserstoffe und Fette,
1924, S. 106.

9) Zwecks Ausfithrung der Bestimmung wurde ca. 1 g Pech in Benzol
gelost, abfiltriert, gewaschen, getrocknet und auf dem Filter gewogen; die
Riickstandsmenge, abziiglich Asche, ergab die in Benzol unldsliche organische
Substanz.

Die Abhéngigkeit des Schmelzpunktes der erhaltenen Peche von
der jeweiligen Ausbeute ist fiir die drei ersten gelieferten Ole in
Abb. 2 graphisch dargestellt.

Der gleiche Charakter der Kurven zeigt, dass der Schmelzpunkt
und ebenso wohl auch die iibrigen Eigenschaften der Peche fast un-
abhiingig sind von den Schwankungen in der Zusammensetzung des
getoppten Oles, welche durch geringe Anderung der Produktions-
bedingungen verursacht werden.

Die Tafel I ermoglicht einige wertvolle Schliisse hinsichtlich
der Destillationsweise zu ziehen, um Peche guter Qualitiit zu erhalten.
Die Qualitdt wird in erster Linie nach der Penetration in Abhingig-
keit vom Schmelzpunkt sowie nach dem Asphaltengehalt und dem
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benzol- bzw. schwefelkohlenstoffloslichen Anteil bewertet 1). Eine je
hohere Penetration ein Pech beim gleichen Schmelzpunkt aufweist
und je loslicher es ceteris paribus in den genannten Losungsmitteln
ist, desto besser ist seine Qualitit. Vergleicht man die Schmelz-
punkte und Penetrationen in den Versuchen 9 und 10, in denen bei
gleicher Pechausbeute und unbedeutender Differenz in der Hochst-
temperatur der Ddmpife fast dieselben Schmelzpunkte erhalten wur-
den, so sieht man, dass in Nr. 9, wo die Destillationsgeschwindigkeit
28,3 kg pro m2 und Stunde betrug, die Penetration bedeutend hoher

Abb2.
50
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'
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-~ 35
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Schmelzpuntle der Peche.

ist, als in Nr. 10, wo mit einer Geschwindigkeit von nur 18,3 kg pro
m? u. St. destilliert wurde. Vergl. auch die Peche Nr. Nr. 15 u. 16, 31
u. 32, wo geringen Unterschieden im Schmelzpunkt sehr grosse Diffe-
renzen in der Penetration entsprechen, sowie die Peche Nr. Nr. 18 u.
19, 34 u. 35, 41 u. 42, 46 u. 47, 48 u. 49, wo bei annihernd derselben
Pechausbeute die Schmelzpunkte und Penetrationen infolge ver-
schiedener Destillationsgeschwindigkeit mehr oder weniger stark dif-
ferieren, wobei schneller durchgefiihrte Destillationen Peche mit
héheren Penetrationen ergeben und umgekehrt. Aus obigen Beispie-
len geht hervor, dass Peche mit guter Penetration nur
durch moglichst schnelle Destillation erhalten werden
konnen. Das in Vers. Nr. 22 erhaltene stark verkokte Pech ist auch
eine Bestétigung dieses Schlusses, betragt doch die hochste erreichte
Temperatur in diesem Fall nur 3480; die Verkokungserscheinungen
konnen nur auf die dusserst geringe Destillationsgeschwindigkeit von

1) Heute werden die Strassenbau-Bindemittel in Estland nach den von
der Forschungsgesellschaft fiir Strassenbau  herausgegebenen ,Allgemeinen
Richtlinien fiir den Bau von Asphaltstrassen®, 1936, beurteilt (estn.).
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7,5 kg pro m2 u. St. zuriickgefithrt und durch eine hierdurch statt-
gehabte Krackung des Destillationsriickstandes erklart werden.

Wenn man andererseits an Hand der Versuche Nr. Nr. 11 u. 12
den 9,05% betragenden Gehalt an Asphaltenen im getoppten Ol mit
demselben in den aus ihm erhaltenen Produkten — 12,65% in Nr. 11
und 11,65% in Nr. 12 1) — vergleicht, so ergibt sich, dass die Menge
der Asphaltene sogar wahrend Destillationen, wo dickfliissiges Pech
hinterbleibt, stark zunimmt. Noch deutlicher tritt diese Erscheinung
in den Versuchen Nr. Nr. 46 u. 47 sowie 48 u. 49 hervor, wo in hoch-
schmelzenden Pechen der Asphaltengehalt ebenfalls ein hoher ist,
der Gehalt an in Benzol unloslichen Anteilen aber besonders stark
zugenommen hat. Vergleicht man die Summe der Asphaltene und in
Benzol unléslichen Anteile in allen ausgefiihrten Bestimmungen, so
sieht man, dass dieselbe einerseits mit der Erhdhung des Schmelz-
punktes der Peche stark zunimmt, andererseits aber durch die De-
stillationsgeschwindigkeit in dem Sinne beeinflusst wird, dass sie
bei annéihernd der gleichen Pechausbeute mit der Verlangsamung der
Destillation steigt, womit offenbar auch die Steigerung des Schmelz-
punktes der Peche in Zusammenhang steht (Vers. Nr. Nr. 11 u. 12, 41
u. 42, 46 u. 47, 48 u. 49, paarweise untereinander und einzeln in je-
dem Paar verglichen).

Die obigen Tatsachen beriicksichtigend und im Auge behaltend,
dass die besten auf dem Markte anzutreffenden Bitumen in Benzol
bzw. Schwefelkohlenstoff fast vollig 16slich sind, kann gesagt wer-
den, dass zwecks Gewinnung guter Peche es am rationellsten sein
-diirfte, die Destillation moglichst schnell bei einer Dampftemperatur
von ca. 360—3700 durchzufiihren, wobei weichere, in einer Ausbeute
von etwa 30% vom Ol anfallende Peche hirteren, hoher schmelzen-
den vorzuziehen wiren. Eine Destillationsgeschwindigkeit von: 18—
28 kg pro m2 und St. bei einer Destillationsdauer von etwa einer
Stunde konnte dabei als giinstigste angesehen werden.

Vergleicht man endlich die Resultate der Destillationen Nr.Nr.9,
10 u. 11, 18 u. 19, 20 u. 21, 31 u. 32 sowie 34, 35, 36 und 42, 43, so
sieht man, dass, ungeachtet der annihernd gleichen Pechausbeuten in
den einzelnen Gruppen, die Eigenschaften der Peche doch bedeuten-
den Schwankungen unterworfen sind, was auf verschiedene Griinde,
hauptsiichlich aber auf Unterschiede in der Destillationsgeschwindig-

1) Die Werte wurden durch Umrechnung nach dem Schema: x —

Asphaltengehalt X Ausbeute

= P 00 f. Dest. <+ dasselbe fiir Pech! erhalten.
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keit, zurtickgefithrt werden kann. Wollte man daher fiir Untersu-
chungszwecke Produkte mit mehr oder weniger konstanten Eigen-
schaften erhalten, so miisste man zuerst eine Mittelprobe aus vielen
einzelnen, unter denselben Bedingungen und ungefihr in gleicher Aus-
beute erhaltenen Pechen, zusammenstellen und sie dann untersuchen.
So wurde auch nach Feststellung dieser Tatsache mit den letzten
Proben verfahren. Die Resultate sind in Tafel II dargestellt, wel-
che der Vollstindigkeit halber auch die Daten von zwei einfachen
Proben Nr. Nr. 51 u. 53 sowie die frither nicht ausgefithrten Bestim-
mungen des in Schwefelkohlenstoff unloslichen Riickstandes enthilt.

Tafel II.

Laufende Nr. 54 55 T i e i

Mitte'pl\?‘r)be aus | 991 304+31+322) | 17424433 34+354-36/384-39| 51 | 53

Mittlere Destillati- '
onsgeschw. in kg

pro m2 u. St. 19,0 24,2 19,7 20,9 [15,2 |11,8
Mittlere Pechaus-

beute in 9 30,2 27,6 24,8 21,5 (19,9 19,6
Schmelzpunkt nach

Kramer-Sarnow 290 34,50 400 500 |72,50/97,50
Penetration nach

Richardson b.25°C 181 7 34 6 0 0
Duktilitit nach Dow |

bei 2500 95 100 ither 100 — P ()

In Schwefelkohlen-

stoff Unlosliches
in %1 E fs) | 34 3,2 5,9 |14,6 (28,2

Im Verlauf der weiteren Untersuchung der Pechqualitit stellte
es sich heraus, dass die Schieferdlpeche mit der Zeit ihre Eigen-
schaften, besonders die Penetration, in geringerem Masse aber den
Schmelzpunkt, sogar bei Aufbewahrung im Zimmer veriindern.

Zwecks niherer Aufklarung dieser Erscheinung wurde eine Reihe
von Bestimmungen des Schmelzpunktes und der Penetration nach
Aufbewahrung einiger obiger Proben in geschlossenen Blechdosen
durchgefiihrt, wobei die Bestimmungen allmonatlich im Laufe von
ca. 3 Monaten und auch unter etwas veréinderten Versuchsbedingun-
gen, wie es Tafel III zeigt, vorgenommen wurden.

1) (Ca. 1 g Pech wurde in einer geniigenden Menge Schwefelkohlenstoff
gelost, abfiltriert, gewaschen, getrocknet und auf dem Filter gewogen.

2). Die Pechausbeuten der extremen Proben betrugen 28,7 und 33,0%.
deren Schmelzpunkte aber 24 und 34° C.
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Tafel III.

: & ”Schmelzpuhkt nai(;h Kramer- Penetration n. Richards‘oni
Bestimmungen Sarnow bei 250 C
Bezeichnung d 1 \ 4 _hri; Sk b

Probenf; 4 9 |54 |55 |56 |184-37/57 [19] 9 ‘541 g 561‘18+37 57| 19
28| | BRET 4
M 0 12.XL 1927 21,5 29 34,5 40| — | 50/65 iib.360,181 77 |34 — | 6| 5
=i ST — [28,5]'35:/40,5! - 45 ' 150,5|— — S AN 1
S8 | 1. I. 1928 | 26| 30| 35| 40| 44 49,5/66] ca.270(140| 53 (24| 12 |5 1
%.E A VI il — |28,5| 37| 43| 46 52 1 — — |148] 50 {22/10,5 | 4 | —
=% |
23. IL. 1928 |
Nach 3-stiindigem ‘1
Stehen im Wasser | — | — S Mk e el 761, 81| 25(%19 ol
1. 1IL. 1928 | 1
Die Proben wurden i
gerlihetan standen) ol F it onte ol S U S RERI B Ol RS 23[ 11 4| —
wihrend des Erkal- l
tens1/,St.imWasser |
Versuche—wie vor- ' \ \
stehend, doch wur- ‘ |
den die Bestimmun-] — | —| —| —| — | —|—] — [181/68—78|35| 14 | 6| —
gen unter Wasser
ausgefithrt

Wie aus obigen Versuchen zu ersehen ist, nimmt der Schmelz-
punkt der Peche im Laufe der Zeit etwas zu, wobei die Penetration
abnimmt. Wie es scheint, spielt bei der Bestimmung der Penetration
die Bildung einer Haut eine gewisse Rolle: wihrend der Versuche
vom 1. III. 28 betrug die Zimmertemperatur nur ca. 60 C, wodurch
die Proben, welche v o r Ausfithrung der Bestimmung eine Tempera-
tur von 250 hatten, wé hrend derselben aber anscheinend stark
abkiihlten und an der Oberfliche infolgedessen hirter geworden wa-
ren; die Daten der letzten Reihe bestiitigen diese Annahme. Zwecks
Ausschaltung des Einflusses der Zimmertemperatur auf die Penetra-
tionsbestimmung miisste diese normalerweise eigentlich unter Was-
ser ausgefiihrt werden, welches als solches die Richtigkeit der Re-
sultate wohl kaum beeinflussen diirfte.

Ferner wurde eine Probe (Nr. 16) im Laufe von 8 Monaten der
Einwirkung von Atmosphiirilien — Sonne, Regen und Wind — aus-

1) Sowohl hier als auch spiterhin bedeuten die Zahlen bei der Proben-
bezeichnung die laufenden Versuchsnummern.
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gesetzt, wobei es sich erwies, dass der Schmelzpunkt von 33 auf 370
gestiegen, die Penetration aber von 110 auf 70 gefallen war, und
spéterhin, wohl in Abhiingigkeit von den Versuchsbedingungen, nur
ganz unbedeutend schwankten. Diese Veréﬁderungen dirften auf die
Oxydierbarkeit der Schieferdlpeche durch Luft zuriickzufiihren sein,
wie sie Ofters bei Mineralolen im allgemeinen beobachtet worden
ist 1).

Der Grundaufgabe vorliegender Untersuchung gemiss sollten
die erhaltenen bitumindsen Produkte mit den oben genannten Bitu-
mina amerikanischer Herkunft verglichen werden. Als eines der
Hauptkriterien wurde dabei die Abhingigkeit der Penetration vom
Schmelzpunkt angenommen, deren Verlauf fiir die gew#hlten Stan-
dartprodukte aus Tafel IV zu ersehen ist.

Tafel IV 2).
; Bezeichnung Mexphalt ik Petmexebano J 'Mexpeiebano
Spramex , Acilaielar
der Sorten pre EI l B ‘ DX 9 . 6 ‘ 3 { 1

Schmelzpunktn.
Krimer-Sarnow| 25—350 |35 —450
Penetration bei

250C 200 60—70 [40—50 |20——30 200

| |
45—55055—650 25-—-300’ 30—40040—500| 50— 600

95—1065/50—€0 | 30—40

Aus dem Vergleich dieser Angaben mit den entsprechenden Da-
ten der Tafel II geht h‘ervor, dass die Penetration der gewohnlichen
Schieferdlpeche mit Schmelzpunkten unter etwa 359 C derjenigen
amerikanischer Bitumen annihernd gleich ist, bei Steigerung der
Schmelzpunkte aber eine bedeutende Divergenz zu Ungunsten der
Schieferdlpeche auftritt, die bei 450 C ein Maximum von etwa 30
Penetrationseinheiten erreicht. Hinzu kommt noch, dass die unter-
suchten Schieferdlpeche (d. h. Destillationsriickstinde von getopp-
tem Roh6l) im Gegensatz zu den amerikanischen Erdolpechen in
Schwefelkohlenstoff nicht vollig loslich sind und bei auffallender
Sprodigkeit der mittleren und hochschmelzenden Proben eine stark
herabgesetzte Duktilitit aufweisen 2).

1) N. I CernozZukow u. S. E. Krein. Die Oxydierbarkeit von

Mineraldlen.
2) Die Angaben sind den auf S. 7 zitierten Schriften entnommen.

23 LUS XLIV, 3—4
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III. Geblasene Peche und Ole.
L Unmittelbar erhaltene Produkte.

Die obigen ungiinstigen Ergebnisse liessen eine Fortsetzung der
Arbeit als notwendig erscheinen. Zunichst wurde eine Reihe von
Versuchen vorgenommen, um durch Einblasen von Luft in die ge-
wonnenen Peche sowie Verschneiden der geblasenen Produkte mit
gewohnlichen Pechen und Destillaten ein den amerikanischen Er-
zeugnissen dhnliches Bitumen zu erhalten.

ABB 3.

2 Vaselind

- TAermomeler

Swrubber ...

Kondensal [——

In den ersten Versuchen wurde vermittelst einer Wasserstrahl-
pumpe ein Luftstrom durch einen Erlenmeyerkolben von 250 cm3
Inhalt gesogen, in dem sich 50—100 g geschmolzenes Pech befan-
den, wobei die beim FErhitzen entweichenden D#mpfe durch einen
mit Ziegelsteinbruch gefiillten und mit Petroleum berieselten Skrub-
ber strichen. Spaterhin wurde die Apparatur insofern vervollkomm-
net, als die kondensierenden Dampfe aufgegangen und gewogen wer-
den konnten, die unkondensierbaren Anteile aber im mit Glasrohr-
stiickchen gefiillten Skrubber durch entgegenfliessendes Vaselindl nach
Moglichkeit absorbiert wurden. Die Aufstellung der Apparate beim
Blasen ist aus Abb. 3 ersichtlich, iiber die dabei erhaltenen Resul-
tate gibt Tafel V Aufschluss.
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Tafel V.
: 3 Versuchs- | Eigenschaften der erhaltenen
pHusERIEspecha bedingungen Peche
| ihre Eigen- .
B schaften z %-Gehalt an
= e 3 B et

Lide v = = k
i3 80 o = — o=t h
2ot @R R e R s
£&| = ol e oRE b g Gl e T 2 g

o 3 2 o = £ i s = = 3

D g 15} (g o = D = = IS

< = = g8 = = o &4 =¥ =

- 3] =) =) < > ) = n D

o A i =% S 145] o, a < m

58 19-10] 21,59 |iiber360| 1600 5 1300|142 — —_ —
59 8—|—l4‘ 230 i 250" | 0,5 | 270|180 — — —
00 [ oo ; s 2 |370| 63| — 25,4 4.6
61 Pt Sl % 0 4 148" 15 — 30.3 i
B2 Fawe it % 3 6 |58°| 8 — — -
il e KT e A : 8 |80 1 s 37,8 17,1
64| 10 | 230 | 270 [3000 | 12 |90 o] — 358 | 21.6
65 12 |unter220 - 3300 2 1420| 17 |iib. 100 — —
66 10 P20 270 3500 2 1540 7| bei'l 87,9 649

| gebrochen }

Inbetreff der geblasenen Peche muss bemerkt werden, dass der
Hiirtegrad von der Temperatur und der Erhitzungsdauer abhingt.
Da die Gesamtheit der ausgefiihrten Versuche geniigend deutlich ge-
zeigt hat, dass die Penetration eine direkte Funktion des Schmelz-
punktes ist, unabhingig davon, wie die Erhchung des letzteren er-
reicht worden war, so kann beim Blasen empfohlen werden, haupt-
siichlich Erwégungen praktischer Art zu beriicksichtigen: das Blasen
muss nédmlich bei Einhaltung der entsprechenden Temperatur nach
Moglichkeit schnell durchgefiihrt werden, wobei dieselbe nicht {iber
ca. 3000 C gesteigert werden darf, da sonst Brinde und andere Un-
zuléinglichkeiten vorkommen konnen1).

Im Anschluss hieran seien zur Vervollstéindigung des Bildes auch
die Eigenschaften der bereits industriell erzeugten, durch Blasen aus
estlindischem Schieferdl erhaltenen Bitumen angefithrt. In Ta-
fel VI sind die physikalischen und chemischen Eigenschaften 2) der

1) Vgl. J. Hiisse. Zusammensetzung und Eigenschaften der héheren
Fraktionen des estlindischen Brennschiefer-Rohols und seine Ausnutzungsmog-
lichkeiten als Schmierél. Bulletin Nr. 1 d. Olschiefer-Untersuchungs-Laborato-
riums d. Univ. Tartu. 1930. S. 22.

2) 'Vgl. auch K. A. Hoe p fner. Uber die Untersuchung von estnischen
Brennschiefer-Asphalten unter Anwendung einiger neuartiger Verfahren. 1932.

23+
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sogenannten, von der ,Staatlichen-Brennschieferindustrie erzeug-
ten Estobitumen enthalten, in Tafel VII — die entsprechen-
den Daten fiir die Erzeugnisse des ,Estlandischen Olschieferkonsor-
tiums“, wo als Ausgangstoffe fiir die Gewinnung der geblasenen
Peche benzinarmes Rohol und bei der Benzinerzeugung anfallende
Krackriickstdnde bzw. rohes Schwer6l (bei letzterer Fa.) dienen.

2. Verschnitte mit gewohnlichen Schiefer-
O0lpechen und -destillaten.

Da die geblasenen Peche im Vergleich zu den gewohnlichen nur
eine geringe Aufbesserung der Penetration aufwiesen, so wurden wei-
tere Moglichkeiten zur Hebung der Qualitdt gepriift, indem Gemi-
sche der ersteren mit gewohnlichen Weichpechen einerseits und mit
getopptem Ol bzw. dessen Destillaten andererseits oder beiden zu-
sammen hergestellt und untersucht wurden. Die dabei erhaltenen
Resultate sind in den folgenden Tafeln zusammengefasst.

Tafel VIII.
Gemische von harten Pechen mit Weichpechen.
; : Eigenschaften der
Harte Peche Weiche Peche srhafeiian Poche
| \ |
; 1 s :—*; = | |
L ol Gl el SR R R -
ek SEOUE e ol B g =GR |
5} ) £ ® S [} £ ) ) l A
3 gicglie ] st g £ REEe e
gy degilaBilieh S0 2 B B BRSNS | 0]
) o et ey (7] a = 0 | Al A
| |
67 |Gebl.P.13/ 90| 0| 50| 6 |unt.239 — | 50| 480 | 26 | —
68 L ) e g 14 280 | 118 A T
69 63 810 1{ , [8+14| 23° [iibh.300| Bl o]
70 g g ARG B 3 ¥ 750]::8807 | 58 | ——
71 ¢ 2 ooz ne % A 907 880 | 118 {1+ =
79 f i RN B i S [T e U RS
731G, P..13 .1 740 0, 80 1 Fliissigkeit | 20| 48" | 20 ; —
R T el sl go ke thon 00 1 sl 138 |
75 g N kST 1 4 — | 50| 460 | 12| —
76 % o » | 40 | 60 370 64 60 | 450 | 20 —
{7 - 3 w | 50 |445| ca.90 | — 50 | 370 | 65 —
78 19 8571 5, | 5 ls-pral 280 lab800l % | 460 417 —
79 62 58"; 71 90 1 Fliissigkeit 10| 500 | 12 | —
80| G.P.12 | 570 5 | 50 | 13 4 — | 50| 400 | 31 [ib.100
81 20 480 | 12 | 50 8414 239 &b.300( ., 350 | 68 —
82 65 4201 .17 | 92| 12 |unt. 220 — | 8| 400 | 21| —
83 3 S 60 b b — \ 40 | 37,59 4D 80
84 : SERlLR 80 4 ) » it 7| B0} 859 | 75 & 85




Tafel VI1).

Estobitumen:

Welche Bltumen

1
|
|

Spez. Gew. bei 200C

Troptpunkt n. Ubbelohde

Schmelapunkt n. Krimer-Sarnow
Erstarrungspunkt (Nagelprobe)

Tropf- u. Erweichungspunktspanne
Spanne zw. Tropf- u. Erstarrungspunkt
Verlust wihrend 5-stiind.Verdunstung bei 163
Dasselbe bei 1230

Loslichkeit in Schwefelkohlenstoff
Fadenldnge beim Tropfen

Duktilitdt bei 15 bzw. 25°C
Penetration bei 25°C

Asche

Paraffingehalt

ca. —400 jca. —30"

11 1—1 15, hit—1,15

e

unt03% unt. 03/o
0

Tafel VIL2).

Halbwelche Bltumen Halbharte Bitumen | Harte Bitumen
B h o G, B
1,1—1.15 | 1,1—1,15 | 1,1—=1,15 | 1,1—1,151,1—1,2
38 430 43—5(0 49—569 55—620 | 63—759 |77—860
25—300 30— 350 35—400 40—450 | 45—559 |55—650
ca.—250 ca.—200 | ca.—15° | ca.—10° | ca.—50 |ca.5-150 -
13—150 13—150 14—16° 15—170 18—200 {19—2]0
. 600 600 65¢ 650 700 700
blS 35% bis 39% bls 2,5% | bis 2% |bis 1,5% |bis1,5%
1,5% 19 1578 unt. 1% |unt. 1%
iib. 98% ib. 97,5% | ib. 97,5% | @b. 97% | ib.97% |ib.979%
30 cm 30 em 25 e¢m 25 cm 25cm | 20cm
iib. 100(159) iib. 100(259)iib. 100(25") iith.100(25%)|iib.50(25%)|  —
ith. 200 110—200 60— 110 30—60 10—30 |unt. 10
unt. 0,3% | unt.0,3% | unt.0,3% junt. 0,4%| » 0.4%
0 0 0 0 0

Marke E 4 5 6 7
Spez. Gew. b. 200C 1,10 1,10 1,11 1,11 1,12 1,12
. Schmelzpunkt n. Krimer-Sarnow 26—300 | 31350 | 36400 | 41—450 | 46-—500 | 51—700
n. Ring & Ball 35—390 40—440 45—490 50—540 55—590 | 60—79°
Flammpunkt im offenen Tiegel 165—1700 | 170—1750 | 175—-180° | 180—1850 | 185—1900 | 190—2100
Brennpunkt —2200 | 220—2250 | 2252300 | 230—240° | 240—2500 | 250—2700
Loslich in CS, (im Soxhlet) 98—99% | 98—999% | 98—99% | 98—99Y% | 98—99% | 98—99Y
Dehnbarkeit bei 250 C 100 em 100 cm 100 em 100 cm  |75—100 cm| 8—75 cm
Penetration bei 25°C 150—250 85—150 50—85 35—50 20—35 5—20
00 8—12 7—8 5—17 . 3—5 3 1
Verlust wihrend5-stiind. Verdunstung beil63° 1—3% =308 1—3% 1—-3Y% 1—2,59 1—-29
Penetration nach obiger Probe in % der .
urspriinglichen 50—60 50—60 50— 60 50—60 50—60 50—60
Erstarrungspunkt in C° funts = bitieiesod —30 —510 30 50
Spanne zwischen Erstarrungs- u. Tropfpunkt ca. 600 ca. 60° ca. 60 ca. 600 ca. 650 ca 750
Dieselbe nach der Verdunstungsprobe ca. 630 ca. 650 ca. 650 ca, 650 ca. 700 ca 80Y
Fadenlédnge vor der Verdunstungsprobe 14—18cm |14—16 cm | 14—16cm | 12—14 cm | 12—14 cm | 10—12 cm
L. nach N 10—12cm | 8—10cm | 8—10cm | 6—8cm | 5-6cm | 4—5 cm
Schwefel in 9 0,55 0,50 0,50 0,45 0,45 0,40
0 0 0 0 0 0

Paraffin
1) K. Luts. 1 c. SS. 242, 248 u. 249.

R. Zeidler, L. c. SS. 40 u. 63.

18
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Tafel IX.

Gemische von Pechen mit getopptem Ol oder dessen Destillaten.

' “ Eigenschaifiénrrder
Verwandte Peche Ole il tens Packs
: = £ |
Lide 2 SR e ?_:_D s g | 2 |
Nr. 5 T = = SHE e
= = |8 T < i HSRe e S
& 2 £ & & & R g
M R Ry m = (5} ‘ oW ‘\ A
3 o o
85 |Gebl.P.12| 1270 | 0| 60 @ 40 510 : 3328
861 G, Piil3 740 | 90 &= 10 460 | 26 —-
87 ¥ ol B & 20 | 420 | 45| —
88 19 650 | 5 - £ g 410 | 47 | 74
89| 64 900 | 0| 66,6 3 PO LR G e
90 % s Dest. 10 20 | 510 | 18 | 10
91 19 630 | 5 » | Schw.Kondensat 5 e 8 | —
92 % » » | 90,5 Dest. 19 9,5 75 ILACH S B S et
93 |-G:P. 12 DAoL 0T 5 > 1 2.5 ARYE L8 ) - =2
94 L 5 51595 8 G 5 sl by S
Tafel X.
Gemische von Hartpechen mit Weichpechen und Schiefersl-
i Destillaten.
; R Ala Erhalfeneh
Hartpeche Weichpeche Ole Pache
= h £
ude| £ | Elsl®[F T o8 [=] ¥ |=]|Es]
Nr. = 2y = e 2 ) = = S o R e
= 1 10 e = = < N = R R =
S o EEORCOR ol vl (U o T SR S S Y o
D g |o| |3 = ( ® &0 o< BN ol =
N o |28 18 ] = = R e = = W
O eyl DD D [3) [ ) ) OlQ |© =]
aQ (o TV B— T =] 0] Ay = m ‘ = | A
r
95 [Gebl. P.12| 1279 0 | 65,7| 12/unt.229| ith.360| 15,6{Dest.12/18,7[67° 8| bei 21
| Get(;pp-! |gebroch.
o) AR R R L - | 25ltes O1 | 2549020 41
971 G. P.13 | 740 |  165,5]10] 220 270 (248 P.1 (10,3]45°(26] —
98 » » » 60 » » » 28 12 {41140 © —
90 Y sl 2 T s Shel s it s oldgnlanl o
0L . || 91]62 58 | 8 (818 P2 |91[520 8 —
101 4 3 8,315 3 . 5 % [16,7]470/20| —

Der Vergleich obiger Daten mit denjenigen friiher erhaltener
Peche zeigt, dass die in Taf. VIII verzeichneten Peche sich von letz-
teren kaum unterscheiden, diejenigen der Taf. IX. weisen eine be-
deutende Verbesserung der Penetration im Bereich von 40—550 auf
und endlich die in-Taf, X. vermerkten — eine geringere Verbesse-
rung derselben im Bereich von 45—650.
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IV. Kompositionen aus Schieferpechen hnd Stoffen anderer
Herkunft.

Als Ubergang zu dieser Gruppe von Produkten wurden zunéchst
einige Gemische aus Pech und aufgeschlossenem Olschiefer (vgl.
unten), enthaltend 70% Bitumen und 30% Mineralsubstanz, herge-
stellt, ferner einige Blasversuche in Gegenwart von B-Naphtol1),
als angeblich die Polymerisation bzw.

Oxydation aufhaltendem

Tafel XI. Tafel XII.
3 “|Brhitzt in
Genommene Erhalt. Gegenw. | Erhalt.
Peche Peche Ausgangspeche von 1% | Peche
2 4-Naphtol
g : b3 i
Lide |1 2| 5| Lfde - =
Nr. bnneg ] s —éf g Nr. & el g o I
SERSEMIE ol = = &l ans
R E 1518 | 852
Sl wlsigt e ki i 8 e A R S
s | € o |%g gl o D { E o = E“ 8|
8 |35 S e S| 8 3 S 5 = s |8| 8
m im] e (Bl | A~ M 197] ¥ 7] = | ®|
o | Oi 9 9 1 0 0
102 8—{—14230‘ub.300!7030 v ae e b W ol R i
S0 o e )i (B0R0 403 1’3 107 | . 1400 56 | 2,5|20001430 23
104] 5 |- f » |9010]33°100 08| g {14 |230/ub.300| 1,5|2500|360| 98
Tafel XIII.
Pech 8 -+ 14, mit 5% Ca(OH),
im Laufe von 2 St. bei 150— Tafel XIV.

1609 und spater -langere Zeit
bei 135—1450 gehalten.

Unter Zusatz von Schwefel
erhaltene Peche.

- i 3 Art der | Erhaltene
§ | Erhaltene Peche Peche Erhitzung| Peche
- TR S ; e e
ot | - 5 ~ | 5 |
Eitie]. S TR . Ltdef £ |5 2 |5 = |5 |8
Nr. 2 ! ;‘ = Nr. ! _g: 2 |3l - E 2 '§
L | o = o o s dhy ] S © -
@ | g o i ] 2 T = | =]
A 4592 P R [l & |@|l®n| &= @ |
i |
109 2 St. 330 [ 114 114 |8-4-14 230}ﬁb.300 30,5/ 1600 | 310 58
10| 22 7, | 345 | 6 Hed i i R NG SRR T G
Siid 42 s el 12 16| . Lol - |5, |120bis| 390 | 38
1§ O T e 2000
113 100" iz 560 | 4 117 | 116 |39| 38 19512 % 490 8

1) Vgl. N.I. CernoZukow u. 8. E.

Krein, 1. c¢. S. 207.
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Tafel XV.

Gemische aus Schieferpechen und Olen anderer Herkunft.

Genommene Peche Ole Erhaltene Peche
Ltdel .12 g |g| =2 3 o2 g | 5
Nr.| 2 &2 (3| = z = T AL
S = o R - > T
S E | @ &o D 50 g @
S oilae g 5 g [ gl
o5] 0|~ = /M = ] [ A,
118 64 90| 0 | 80 | Russisches Masut | 20 870 /‘ 2
119 » i L : 33,4 780 G REE
120G P2 | 1570 5 95 o ) 450 ’ 18
121 19 650 | 5 4 Steinkohlenteer 4 600 2
122 G Mo e ) s 10 620 1,5
123 % o e 95 Spindelsl 5 590 25
124 i g . 10 | 48,50 9
125 ! s g s Zylinderol s 65,59 2
126 o o < Petroleum « 450 5T
127 63 BLOH TR 5 . 510 21
128 | G.P.13 | 570 | —| 95 Vaselingl 5 410 36

Stoff, vorgenommen und endlich verschiedene, in den folgenden Ta-
feln angegebene Kompositionen hergestellt, welche alle auf die Ab-
héingigkeit ihrer Penetration vom Schmelzpunkt hin gepriift wurden.

Aus den Angaben obiger Tafeln ist zu ersehen, dass nur bei
den in Gegenwart von B-Naphtol geblasenen Pechen eine gewisse
Verbesserung der Penetration im engen Bereich von 35—400 zu
bemerken ist. Petroleum und Vaselingl wirken anscheinend auch
glinstig auf die Steigerung der Penetration im Verhiiltnis zum
Schmelzpunkt, doch erwies es sich, dass sie in Schieferpechen nur in
begrenztem Masse 6slich sind, weshalb die betreffenden Gemische
unhomogen, sprode sowie unbestéindig sind und fiir Strassenbau-
zwecke wohl nicht in Frage kommen diirften.

Die Reihe der hier gepriiften Kompositionen aus bitumindsen
Schieferprodukten und Stoffen anderer Herkunft kénnte noch bedeu-
tend erweitert werden, indem beispielsweise auch Mischungen unter
Zusatz von Kautschuk und ihm #hnlicher Stoffe hergestellt wiir- -
den. Aus vom Verfasser unabhiingigen Griinden mussten diese sehr
interessanten Versuche jedoch unterbleiben, obgleich es auf diese
Weise sicherlich gelungen wiire, den an sich spriden Schieferpechen
eine gewisse, fiir den Strassenbau unbedingt notwendige Elastizitit
zu verleihen.
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V. Einiges zur weiteren Charakteristik der
Schieferpeche.

Endlich war es auch notwendig, den Einfluss des Erhitzens auf
die Schieferpeche und -6le zu untersuchen, was allerdings nur von

Abb.4.

Einflup _der Termperalur und Erhileungsdaver auf die Penefration.

Penetralion nach Richardson.

O w 10 30 w S0 s pgo 30 %0 100 wo 120 130 o f50 60 yo 140 190 200 wo 20 230 w0 Q50 20

Zeit in Stunden

Bedeutung sein diirfte, wenn man die Methoden heisser Asphaltie-
rung im Auge hat. In dieser Richtung wurde eine Reihe von Ver-

Tafel XVI.
Eigenéchaf— Erhitzen im } @
ten d. Proben|Trockenschrank =
sl i —— ] _ s
4 R TR
Bezeichnung der Proben 5 é é ‘ i Eo\" B
0% & Tofges fiase
E | 3 £ A R Rt | = R0
- g = = =
& | & g | a8 |¥
Getopptes Ol'. . . . . . . . .|Flussigkeit |120—145| 223 | 39,0 | 0,175
Schweres Kondensat . . . . . dito 135—145( 258 9,3 | 0,036
Bah Bt e,y 4 wiad 26 0 275 U 101 | 206 ‘0,026
. su--39. p«Naphtol .' Sfv—= | = i 3 2,8 [0,028
P.§ -+ 14 4 107 Ca (OH)g. 1/, St. l ‘
bei 1800 gehalten . . . . . .| 28 [ 158 | , | 18| 260022
Mexpetebano ' 3-. » ... . . 3. 487} 48 ,, | 41 0,15 | 0,008
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Tafel XVII.
Verluste in %% und Verinderungen des Schmelzpunktes und der

Penetration beim Erhitzen im Trockenschrank bis auf 150—1600 C 1).

Eigenschaften| Eigenschaften der Peche nach
der Peche vor, dem Erhitzen
dem Erhitzen®)li;, sufevon 20St.i. L. weit. 28 St.
Art der Bezeichnung e i} = 5 B B
Proben der Proben E g Z g o = g °
R B B B G T Ry
<»] | — (5] ~ (2} (2] 4’: 0
o i g B 22 TR e =
SR R e e
w | & |2 | & | B |a A
Gewdohnliche 9410 260 275 | 340 | 28 0,082/ 500 | 12 10,043
Peche 24 330 105 | 480 16 10,077} 580 | 4 {0,031
7 350 60 | 520 8 10,081 670 | 2 .
16 370 80 | 49¢ 14 10,078| 560 | 4 10,029
18 440 12 1540 | 25 10,071| 69 | 2 10,021
15 450 18 | 560 0,085, 700 11,510,024
20 49,50 6 |63 | 1,5 10,071| 75¢| 1 {0,021
25 560 2 | 610 0 10,028 67° | 0 0,018
27 59,50 | 1,5 |65 | . 10,025 790 | , (0,081
19 660 1 750 » 10,049] 890 | , 10,022
Flissige De- | Nr. | Ausbeute ' |
stillations- = [ |
riickst. d, ge-| 2 62,59, e —. [en.1801b.3600,486| 360 64 0,274
toppten Oles | 23 76,59 o ST T 0'8sal 470 | 19 /0,857
509 gebl. P. 13 (Smpkt 90°) : |
Hertpesho -+ °° 2 %00 Racket. 3 300 | 150 | 590 | s [0,337 800! 1 10,084
flissige | 500 oebl. P, 13 (Smpkt 900) ! |
Riickstinde 0 i 970 5% A ‘ o
-+ 509 Riickst. 23 27 270 }.560 7..10,406) , | » 10,245
[ |
Strassenteer I der ,Riitgerswerke A.-G.“ | Flissigkeit | 649 | 1,380‘ - ‘-—‘ -
Geblasene Charakteris-| < | & | f
Peche S |tikd.Blasens| 2 | o ' | RS
8 G 3 ;3 a | !
(=% = +~ > |
17 i 0 ‘é’ s [ | ;
ES = (=R \ [
% g gl 2|58 WA SR
g = 8, DO e , ‘ ‘
=< & Sl in Y ;
' R R
23 |150—1600 1| 3,3| 8,30 Flissigkeit | — [iib.360,0,595 310 140/0,204
N 2500 9115,7) 1,74] 510 8 659 4 ‘0,110}76,5)0‘ 2,500,057
8414 " 6 14,1 2,351 1000 | 0 — | = | == |=|=
2 3 2 121,0/10,50|fliissig |iib. 360| 370 54 0,080 490 | 14 0,043
R 3000 | ,|30,3(15,15] 57 | 3 |65 | 1,5 |0,018 75| 1 0,010

1) Vgl. die auf S. 7 .zitierten Schriften.

2) Die Schmelzpunkte und Penetrationen sind unmittelbar vor Beginn
des Erhitzens bestimmt worden.
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suchen gemacht, in denen in Abhiingigkeit von einer gewissen Er-
hitzungsdauer bis zu einer bestimmten Temperatur sowohl die da-
bei auftretenden Verluste als auch die Verinderungen des Schmelz-
punktes und der Penetration bestimmt wurden. Die Resultate sind
in den Tafeln XVI und XVII enthalten, wobei der Einfluss des Er-
hitzens auf die Penetration fiir die Proben der Taf. XVI graphisch
in Abb. 4 dargestellt ist.

Aus den Daten der Tafeln XVI u. XVII ist zu ersehen, dass
die aus Schieferol erhaltenen Produkte, sowohl Peche als auch fliis-
sige Riickstdnde, beim Erhitzen dusserst unstabil sind und deshalb
im Vergleich mit amerikanischem Bitumen bei Vornahme heisser
Asphaltierungen mit Vorsicht zu behandeln sind. So ist aus Taf. XVI
beispielsweise ersichtlich, dass Mexpetebano 3 wiahrend des Erhit-
zens pro Stunde nur 0,008% seines Gewichtes verloren hat, wihrend
die kleinsten Verluste fiir Schieferpeche 0,010 bis 0,036% pro St. be-
tragen, die Ubrigen aber noch bedeutend hoher sind.

Da bei der Auswahl bitumingser Materialien fiir Strassenbau-
zwecke auch Forderungen 1) betreffend den Gehalt an Phenolen
und organischen Sauren gestellt werden, so wurden in den typischen
Schieferdlen:und -pechen auch noch diese Bestimmungen gemacht 2).
Die Resultate sind in Tafel XVIII enthalten:

Tafel XVIII.

|

0 9] = ’g % g — &;
' SN ierc e e Rl ol b
. e e le] o0
Bezeichnung der Proben: gs | g |28 g 808
S& s s oh|l o2 |24
iy o3 |28 28 ‘ ® D3
B0 Ml [ AMHeAl AT [Tl
1 |
9%-Gehalt an Phenolen u. organ. Séuren’| 17,12 | 3,75 | 17,75 | 3,16 J‘ 1,93
» an organischen Sduren 1,31 | 0,83 — 1,16 -1 0,22

Hiermit wurden die Untersuchungen iiber Schiefer6lpeche bis
auf Weiteres abgeschlossen.

1) Vgl. Merkblatt fiir Oberflichenteerungen. Verl. der Studienge -
sellsechaft fiir Automobilstrassenbau (1927). '

2) Vgl. E. v. Pezold., Uber die Bestimmung der sauren Anteile in
Schieferslen und deren Riickstinden (Methode 3 und Schluss), Chem.-Ztg. 1930,
S. 678.
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VI. Zusammenfassug der Ergebnisée.

Obgleich die vorstehenden Untersuchungen keineswegs als er-
schépfend zu betrachten sind, so diirften sie dennoch ausreichen, um,
auf ihnen basierend, sich ein anndherndes Urteil tiber den Wert est-

Abb.5 A.

LY | "

b 75 \ 00000 Anenanische Slandart bitomen (Taf 14}

s } ;

E e ‘. 0--0--0--0  Gemische von Rchen mil ’efo,o,of:m o/ Taf 1x)

N J ? 0—0—0 o=l e /-/a,&aerém mil Weichpechen u. Schieferd/~
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Rnelralion bei25nach Richardson.

S Abb. 5B.
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Renelrolion bei25 nach Kichardson

lindischer Schieferdlpeche als Strassenbaumaterial bilden zu kén-
nen. Wie bereits erwihnt, ist dabei die Abhingigkeit der Penetra-
tion vom Schmelzpunkt des vorliegenden Objektes als wichtiger An-
haltspunkt besonders hervorgehoben worden.
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Um nun einen besseren Uberblick iiber die Abhingigkeit der
Penetration vom Schmelzpunkt bei der Gesamtheit der untersuch-
ten Produktgruppen zu ermdoglichen, sind die betreffenden Ergeb-
nisse zusammengefasst und mit Einschluss der Daten fiir amerikani-
sche Standartbitumen sowie bereits industriell produzierte estlin-
dische Bitumen in Abb. 5 A und 5 B graphisch dargestellt worden.

Aus Abb. 5 ist ersichtlich, um wieviel die unter verschiedenarti-
gen Bedingungen erhaltenen Schieferdlpeche in bezug auf ihre Pe-
netration niedriger stehen als die amerikanischen Standartbitumen.
Allein Peche mit einem Schmelzpunkt unter 30 bis 339, welche in
einer Ausbeute von ca. 30% vom getoppten Ol anfallen, sind den
amerikanischen Weichbitumen gleich. Von den hoher schmelzenden
Produkten treten am meisten die Gemische von Pechen mit getopp-
tem Ol hervor; durch Blasen kann eine gute Penetration bei Produk-
ten mit Schmelzpunkten bis etwa 400 C erhalten werden; die hoher
schmelzenden sind bereits in zunehmendem Masse sprode und kon-
nen nur dann Verwendung finden, wenn eine gewisse, nicht allzu
grosse Sprodigkeit zulidssig ist. Als weitere ungiinstige Eigenschaft
der Schieferpeche mit hoherem Schmelzpunkt ist, mit Ausnahme der
geblasenen Ole, ihr betrichtlicher Gehalt an benzol- bzw. schwefel-
kohlenstoffunloslichen Anteilen zu betrachten und endlich ihre ge-

steigerte Empfindlichkeit gegen Erhitzen, welche allen bisher unter-
~suchten Produkten in verschiedenem Masse eigen ist und im Gegen-
satz zu ihnen den amerikanischen Standartbitumen fast vollig fehlt.

Die Gesamtheit der hier mitgeteilten Daten zeigt, dass es mit
Hilfe der oben beschriebenen Methoden offenbar nicht mdoglich ist,
aus getopptem Schieferél den genannten amerikanischen Bitumen
in technischer Hinsicht vollig dhnliche Produkte zu erzeugen. Diese
Tatsache muss bei Verwendung von Schiefer6lerzeugnissen als Binde-
mittel fiir Strassenbauzwecke deren Eigenart geméss beriicksichtigt
werden. Da heutzutage neben den Erdélbitumen auch verschiedene
Teerprodukte in ausgedehntem Masse verwandt werden, so diirfte
eine ganze Anzahl aus estlindischem Schieferdl gewonnener fester
Bitumina, besonders bei richtiger Auswahl und Verwendung der-
selben, sich mit der Zeit als Strassenbaumaterial bewiihren und all-
gemeine Anerkennung finden.

Diese Voraussage hat sich als richtig erwiesen, insofern als jetzt
nach einer jahrelangen Versuchs- und Arbeitsperiode die geblase-
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nen Ole (Estobitumina), Asphaltemulsion und in jingster Zeit auch
das sogenannte Strassendll) in der Praxis des Strassenbaues weit- "
gehende Verbreitung sowohl im In- als auch im Auslande gefunden
haben 2). p

ZWEITER TEIL.

VII. Priparative und analytische Vorarbeiten zur Unter-
suchung von Olschieferasphalt.

In der Einleitung wurde als Olschieferasphalt ein Produkt be-
zeichnet, das durch schonende Erhitzung des Schiefers bis auf etwa
370—3800 C erhalten wird 3). Dieses Produkt darf nicht mit As-
phaltmastix verwechselt werden, welch letzterer im Gegensatz zum
ersteren durch kiinstliche Mischung von bitumindsen Stoffen
verschiedener Art mit Kalkstein, Mergel, Sand u. dgl. erhalten wird.
Die Uberfithrung des Schieferbitumens in lslichen Zustand nennt
man Aufschliessen. Der Prozess kann verschieden ausgefiihrt
werden und ergibt in Abhiingigkeit davon Asphalte schwankender
Qualitdt, die am einfachsten durch den Schmelzpunkt,. den Gehalt
an Mineralsubstanz und die Bindekraft gekennzeichnet werden kann.
In vorliegender Arbeit soll nur die Asphaltbildung in Gegenwart
von als Wirmeiibertriiger und Fluxmittel fiir das Bitumen dienen-
den Schieferdlen untersucht werden, da sie wegen ihrer Vorziige ge-
geniiber einfachen Schieferschmelzen als technisches Asphaltgewin-
nungsverfahren besondere Aufmerksamkeit verdienen diirfte.

1. Probeaufschliessung von Olschiefer
unter Zusatz von Schieferdl

Der erste Aufschlussversuch von Olschiefer in fliissiger Phase,
d. h. unter Zusatz von Ol, wurde in der auf S. 9 beschriebenen Re-
torte ausgefiihrt. Der verwendete Schiefer von der Zusammenset-

1) Vgl. ,Erste Estnische Brennschieferindustrie, vorm. Staatl. Brennschie-
ferindustrie, 1918—38“, S. 62 (estn.).

?) Kurz vor Verifientlichung der Arbeit gemachte Ergiinzung des Ver-
fassers.

3) Vgl. hierzu die Literaturangaben bei K. Luts, 1. c. S. 8. 94 u. 232.
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zung: 23% Feuchtigkeit, 52,3% organische Substanz und 454%
Asche — war fein gemahlen; als Zusatzél wurde ein zwischen 355
und 3659 C siedendes, aus Schiefer6l der ,Estn. Steinol A. G.“ stam-
mendes Destillat benutzt. Die Versuchsdaten sind in nachstehender

Tafel enthalten:

Tafel XIX.
E—p—— - _____ - — _— = - — - =, —
Destillationsdaten Engler-Destillation des erhaltenen Oles gg
e : %S o
Fraktionen ’ Farbe 2) \cm3 , g fG%/W‘ Egg
0
]
g Schiefer 800 gr \ ‘
Einwagen 5 74-—1500 Sp. Gew. : | 15,0\
(0)1 402 ,, weiss 17,7| 20,3] 38,2
: igg_gggg{s O’é“ Iblich 70 {
Rk ¢ ; — p- Gew.| ge !
Deatlllatlonsdauef. 2 St. 25 Min. 200—2300f 0,806 gelb 105 I14,1 16,2 30,5
Héohstton {der Oldampfe 298¢ C|230—300° | gelb-braun | 27,0 Sa.68,7
P-) 4. Metallbades39201)|300—3500 . dunkelbraun| 20,0(054,9! 62,9]; 118,0
Destillatmenge 260 cm? Riickstand schwarz 11,0
Sp. Gew. d. erhaltenen Oles: 0,872|Verlust - (81 e 0 RGY el 4 i
Sa. | [100,0| 87,2(100,0] 187,8

Im Destillat wurden nach Abtrennung des Wassers folgende
Bestimmungen ausgefithrt: der Gehalt an sauren Anteilen betrug
103% #) und der Schwefelgehalt — nach Heusler-Engler
mit nachfolgender Titration der absorbierenden Fliissigkeit *) —
in der Fraktion 74 bis 1809 — 0,55% und in der Fraktion 180 bis
2300 — 0,63%.

Bine Probe des Aufschlussriickstandes, d. h. des nach dem Auf-
schliessen in der Retorte verbliebenen Produktes, wurde im Soxhlet-
Apparat mit CS, extrahiert und dann analysiert: der Gehalt an in
CS, Unloslichem betrug 4,94%, auf extrahierten Riickstand bezogen,
was auf die Gesamtmenge des unextrahierten Riickstandes x

4,94 .363 (Asche i. g)
by, 95,06
ten konnten die Versuchsergebnisse folgendermassen zusammenge-
fasst werden:

= 19,6 ¢ ausmacht. Auf Grund dieser Da-

1) Beginnende Zersetzung machte sich dureh Auftreten weissen Dampfes
bemerkbar.

2) Alle Fraktionen dunkelten spiter nach.

3) Nach E. v..Pezold. Chem.-Ztg. 1930, S. 678, P. 3.

4) D. Holde. Kohlenwasserstoffe und Fette. 1924. S. 149, P. 1 u. 4.
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Tafel XX.

| o0 o Nach Abzug des Zusatziles NE

g |8 (29,3 % Ol + 70,7 % Bitumen) [3=
Erkaitone Brodibiol = E erhalten in 9%-n, bezogen auf \;;:EJA
e =D e

B | % N3}
| = |>=a0 : - | Schiefer- |2 o
E = oF Trockenschiefer (782 g) ;bit.(alng) = E,.?é

| |

- cpparf T4—1800 4,88\ oo 9,14 4,7
0l 1 188 15,6{Lelchtdl); g0 o500 5911879 7'50)1644] 7
jBitumen 27,6 Vo 61,0
Aufschlussriickst. l 881 73,4|{Unlosliches 2,5 4, 2,4
| \atin, Subst, 465 e 01 144
Wasser?) + 45| 3,7 Destillationswasser 3,4 6,5 315
Gas u.Verlust (Diff.)| 88| 7,3 1512 21,0 10,7
Sa. [1202/100,0 100,0  [100,3 100,2

Zwecks Untersuchung der Eigenschaften des reinen Bitumens
wurde in Ermangelung eines grosseren Extraktionsapparates ein Teil
des erhaltenen Aufschlussriickstandes in CS, gelost, die Losung ste-
hen gelassen und vom ungeldsten Anteil abgegossen. Nach Ver-
dampfen des CS., zum Schluss bei. 125—1300 C 2), wurde ein auf-
fallend elastisches Bitumen erhalten, welches jedoch noch
8,2% Mineralsubstanz enthielt. Sein Schmelzpunkt betrug nach Kri-
mer-Sarnow 720 und erhohte sich im Laufe von ca. 11/, Jahren
bis auf 81,70 C. Die Penetration wurde mit dem Penetrometer nach
Richardson unter Wasser bestimmt und betrug 8. Durch 5-stiindi-
ges Erhitzen bei 1630 verlor die Probe 2,0%, wonach der Schmelz-
punkt auf 70,50 gesunken war.

Um ganz reines Bitumen zu erhalten, wurde das obige aschen-
arme Bitumen nochmals mit CS, extrahiert, wonach sein Aschen-
gehalt 0,35% und sein Schmelzpunkt, nach einstiindigem Erwirmen
bei 1250, 46,50 betrug. Zwecks Priifung des Bitumens auf geine
Hartbarkeit hin, wurde eine kleine Probe desselben in einem
offenen Wiigeglischen andauernd unter Rithren auf 1259 erhitat, wo-
bei sich der Schmelzpunkt folgendermassen veriindert hatte: nach
9 Stunden betrug er 500, nach weiteren 7 St. — 520, nach ferneren
14 St. — 56,50, bei 7,1% an in CS, Unldslichem, und endlich nach
Verlauf von noch 17 St. — 790, wobei die Probe zum Schluss 0,73%
Asche enthielt. Weitere Untersuchungen des Bitumens konnten in
Ermangelung grosserer Stoffmengen nicht ausgefithrt werden.

1) Das Wasser wurde -durch Abstehenlassen im Messzylinder bestimmt.
2) Vgl. J. Marcusson. Die natiirlichen und kiinstlichen Asphalte.
1921. S. 177.
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v bAngewandtc analytische Methoden.

Analyse des Olschiefers. Die Feuchtigkeit
wurde durch ca. zweistiindiges Trocknen des fein zerrichenen Ma-
teria]sﬁ bei 100—1059 C bestimmt, die organische bzw. Mine -
ralsubstanz — im Einklang mit der Analyse des Aufschluss-
riickstandes nach der HCI-Extraktionsmethode 1), wobei die salz-
saure Losung gelinde aufgekocht und eine Korrektur auf in der
Mineralsubstanz chemisch gebundenes Wasser gemacht wurde.

Analyse des Aufschlussriickstandes. Das Bi-
tumen wurde durch Extraktion mit CS, im Soxhlet-Apparat be-
stimmt, mit Ausnahme der drei ersten Aufschlussriickstinde (vgl.
unten), welche nach der sogenannten Normenmethode?2)
analysiert wurden. Da es sich erwies, dass der Extrakt bei der Sox-
hlet-Extraktion ein wenig aschenhaltig war, so wurde auf je 5 g
Einwage eine ein fiir allemal bestimmte Korrektur von 0,013 g an-
gebracht. Wenn es galt den Bitumengehalt allein zu bestimmen, so
wurde mitunter folgende Schnellmethode angewandt: 1—2 g der
fein zerkleinerten Probe wurden in einem 25 bzw. 50 cm3 fassenden
Messkolben in CS, unter Schwenken gelst. Nach etwa zweistiindi-
gem Stehenlassen wurden 5 em3 (od. ein anderer aliquoter Teil) der
Losung vorsichtig abpipettiert und in einen gewogenen Tiegel ge-
bracht. Nach Verdunsten des CS, wurde der Riickstand gewogen.
Zur Priifung dieser Methode auf ihre Verwendbarkeit hin wurde ein
und - derselbe bitumindse Riickstand nach der Schnellmethode und
nach der Normenmethode analysiert, wobei nach ersterer 14,25 bzw.
14,25% und nach letzterer 14,80 bzw. 14,62% losliches Bitumen ge-
funden wurden. Hieraus ist ersichtlich, dass fiir technische Zwecke
die Schnellmethode als vollkommen ausreichend zu betrachten wire.

Die Mineralsubstanz wurde ebenso wie im Olschiefer
nach der HCl-Extraktionsmethode bestimmt. Die Anwendung die-
ser Arbeitsweise im vorliegenden Fall wird durch folgende, nach ver-
schiedenen Methoden in einem Aufschlussriickstand ausgefiihrte
Aschenbestimmungen begriindet:

1) E.v.Pezold. Beitrag zur Analyse aschenreicher organ. Stoffe mit
besond. Beriicksichtigung des estlind. Brennschiefers. Brennstoff-Chemie
1925, S. 381.

2) Vgi. ,Vorschriften iiber die Eigenschaften u. Untersuchungen von Bi-
tumen fiir Strassenbau“, herausg. vom Deutschen Strassenbau-
Verband. 1929. U. 11.

24 LUS XLIV, 3—4
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Tafel XXI.
1. |Die direkte Bestimmung des Glithriickstandes im elek- “ b girh
trischen  Ofen-preabioy il <o ke, ol p el e Sah | 55,06% Asche
Die Kohlensaurebestimmung im B aur’schen Apparat?) ‘
BTRAD T ot L L B e R S e [59,159% 1CO;

Mineralsubstanz | 64,21 9%

Do

- |Durch Glithen eines Teiles der Probe im elektr. Ofen |
wurden:'erhalfen’ s« 0 0, o, e S el s i 56,20% Asche
Durch Extraktion eines anderen Teiles der Probe mit CS, |
und CO,-Bestimmung im Riickstand nach Fresenius- |
Classen?2) wurden (auf unextrahierten Stoff be-
Z0oon ) eelundent - et A G o HE R B S | 9,68% CO,

Mineralsubstanz ;65,834%

Duch Extraktion der Probe mit CS,, Analyse des Riick-
standes nach der HCl-Extrakticnsmethode u. entsprech.
Umrechnung auf den Ausgangsstoff wurden erhalten an

Mineralsubstanz | 62,859

&2

Aus 1 u. 3 ist zu ersehen, dass durch direkte Veraschung von
Aufschlussriickstdnden ein erhohter Gehalt an Mineralsubstanz er-
halten werden kann, wie dies seinerzeit bereits fiir Herdriickstinde
von Olschieferproben festgestellt worden war3); aus 1 u. 2 geht
hervor, dass eine richtige Bestimmung der Kohlensiure in Auf-
schlussriickstdnden nur durch Extraktion des Bitumens und darauf-
folgendes Aufkochen mit einer verdiinnten Mineralsidure erfolgen
kann; durch 1, 2 u. 3 endlich diirfte im Hinblick auf den bei der
gewohnlichen Glithmethode um ca. 3% hoher ausgefallenen Aschen-
gehalt die Uberlegenheit der angewandten Analysenmethode 3 fiir
Aufschlussriickstdnde erwiesen sein.

Zwecks annéhernder Bestimmung der Korrektur auf chemisch
gebundenes, sogenanntes Hydratwasser, wurde folgender Weg ein-
geschlagen:

Es wurde ein moglichst wenig unlosliche organische Substanz
enthaltender Aufschlussriickstand mit CS, extrahiert. Seine Zusam-
mensetzung war nach der Extraktion 6,54% Unlosliches und 93,46%
Mineralsubstanz. Hierauf wurde die Kohlensdure (28,4%) durch
Aufkochen mit verdiinnter Salzséure vertrieben, der Rest — gewa-
schen, getrocknet, gewogen (er betrug 33,6%) und nach Denn -
stedt verbrannt. Seine Zusammensetzung war folgende:

1) P ost. Chemisch-technische Analyse. Bd. II. 1909. S. 8.

2) F. P. Treadwell. Kurzes Lehrbuch d. analyt. Chemie. Bd. II.
1921. S. 327. ;

%) E. v. Pezold. Brennstoff-Chemie, 1. c.
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Tafel XXII.
4 B T el bezogen auf
Analysenresul- £
tato in %% | mitHOl nicht behand, | 4i¢ orsan.
Stoff Stoffes
Kohlenstoff . . . 12,58 4,23} 457 92,57
Wasserstoff . . . 1,01 0,341 ™ 7,43
Mineralriickstand . 81,68 in Hol{ﬁfl‘gft g?:ig}g?,,sz 5
Hydratwasser . . 476 1,60 —
Sa. | 10008 | 99,99% | 100,009

Bei der Berechnung der Analysenresultate wurde von dem wohl
zu vernachldssigenden Gehalt an O -+ S | N abgesehen und ange-
nommen, dass der unlosliche organische Anteil des Aufschlussriick-
standes nur aus Kohlenstoff und Wasserstoff bestehe 1), sowie dass
die Mineralsubstanz desselben im Hinblick auf die nur ganz unbe-
deutende Briaunung der Asche sich wihrend der organpischen Ver-
brennung nicht allzustark verdndere. Unter diesen Voraussetzungen,
welche in Ermangelung einer Bestimmungsmethode fiir Hydratwas-
ser gemacht werden mussten, konnten folgende Gleichungen mit 2
Unbekannten (H und Hydratwasser) aufgestellt werden: 1) Riick-
stand 4+~ C -+ H - entwichenes Hydratwasser — Einwage und
2) 9H + entwichenes Hydratwasser — bei der Elementaranalyse
erhaltenes Wasser, deren Losung die gesuchten Grossen ergab. Diese
Analysenmethode hat allgemeine Bedeutung insofern, als sie nicht
nur bei Untersuchungen von Aufschlussriickstinden, sondern auch
von Olschiefer sowie dessen Schwelriickstinden und Abbrénden An-
wendung finden kann. Das Bitumen derselben miisste allerdings nach
vorhergehender Behandlung der Einwage mit verdiinnter HCI durch
Erhitzen bis auf 3800 C nach Moglichkeit in loslichen Zustand iiber.
gefithrt und dann mit CS, extrahiert werden, wobei in pyrithaltigen
Proben das wihrend der organischen Verbrennung etwa entweichende
Schwefeltrioxyd von der Kohlensidure gesondert zu ermitteln wire.

Im obigen Aufschlussriickstand ergab sich auf diese Weise ein
Gehalt von 1,6% an Hydratwasser, welches vom organischen Anteil

1) Vgl. hierzu H. Mallison. Asphalt u. Teer 1930. S. 252, sowie
H. Kéhler u. E. Graefe. Die Chemie u. Technologie der natiirlichen
1. kiinstl. Asphalte. 1913. S. 98.

24>
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desselben abgezogen und der Mineralsubstanz zugezidhlt wurde. Diese
Zahl durfte als Mindestwert zu betrachten sein, da der Riickstand
nach der organ. Verbrennung immer etwas oxydiert ist und infolge-
dessen die Summe: C -+ H 4+ H,0O kleiner ausfillt, als sie tatséch-
lich ist. Durch entsprechende Umrechnung kann auf Grund dieser
Zahl die Korrektur auf Hydratwasser fiir beliebige Olschieferpro-
ben und Aufschlussriickstdnde berechnet werden. Fiir einen (nach
der HCIl-Extraktionsmethode analysierten) Olschiefer von der Zu-

sammensetzung 54,2% organ. und 458% Mineralsubstanz wiirde

: o i 1,6 -45,8
die Korrektur beispielsweise ot e

Olschiefer mit 50% Mineralsubstanz — rund 0,9% usw. Sollte man
den Durchschnittsgehalt des Olschiefers an Ton als Grundlage fiir
die Berechnung wihlen, so wiirde sich ein Hydratwassergehalt von
14% ergeben 1). Mithin durfte die errechnete Korrektur von 0,9%
— fiir Schiefer mit 50% Mineralsubstanz — und fiir andere Olschie-
ferproben oder Aufschlussriickstinde eine proportional deren Mine-
ralstoffgehalt geinderte als durchaus gerechtfertigt erscheinen. Die-
selbe ist in vorliegender Arbeit in allen Fillen unter Beriicksichti-
gung der jeweiligen Zusammensetzung der untersuchten Proben ge-
macht worden.

= 0,79%. betragen, fiir einen

Die Analyse der Zusatzdle und Destillate
beschriankte sich im wesentlichen auf die Engler-Destillation und
Bestimmung des spez. Gewichts (bei 159 C), diejenige der Bitu -
m in a wurde nach den in Deutschland giiltigen Vorschriften 2) aus-
gefiihrt.

3. Wahl des Losungsmittels fir die
Bitumenextraktion.

Zunachst wurden einige qualitative Versuche an obigem extra-
hiertem Bitumen (Sm, P. 81,70 u. Asche 82%) gemacht: 95%-r Alko-
hol loste es dabei kaum unter Bildung einer strohgelben Losung,
Aether — auch recht wenig unter Entstehung einer dunkelbraunen
Losung. Schieferbenzin (bis 1000 C siedend) mittelmissig, Benzol
und Schwefelkohlenstoff dagegen sehr gut. Mit den 3 letzten Lo-

1) E.v. Pezold. Brennstoff-Chemie. 1925. S. 385.
2) Vgl. die oben zitierten Vorschriften des Deutschen Stras-
senbau-Verbandes.
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sungsmitteln wurden quantitative Bestimmungen ausgefiihrt, indem
der beim Probeaufschliessen erhaltene Riickstand mit ihnen extra-
hiert und der Gehalt an Unloslichem, bezogen auf die organ. Sub-
stanz des Riickstandes (58,7%), bestimmt wurde. Folgende Resul-
tate wurden hierbei erhalten:

Tafel XXIII.

Losungsmittel Extraktionsweise Ur}ltistl)icohes
s %55%
CS, (Sp. Gew. 1,29; Sdpkt. 469) Soxhlet-Apparat 3,7
Rohbenzol (Sdpkt. 80— 1409) nach der Normenmethode 1) 1343
Schieferbenzin (bis 100° siedend) I e 3 448

Hieraus ist zu ersehen, dass Schieferbenzin bei der Extraktion
von Aufschlussriickstinden als Losungsmittel nicht in Frage kommt,
und dass Benzol, besonders aber CS,, ihm in dieser Hinsicht weit
itberlegen ist; in wirtschaftlicher Beziehung diirften seiner Verwen-
dung auch keine Schwierigkeiten im Wege stehen, da er verhiltnis-
missig billig ist.- Chlorhaltige Losungsmittel sind ihrer geringeren
Losungsfihigkeit, ihrer grosseren chemischen Empfindlichkeit und
ihres hoheren Preises wegen nicht zu empfehlen. Somit diirfte CSs
trotz seiner Feuergefihrlichkeit als das fiir die Bitumenextraktion
geeignetste Losungsmittel erscheinen.

VIII. Die Gewinnung von Olschieferasphalt durch Erhitzen
des Schiefers in Gegenwart von Schiefe}:iilen bei gleich-
zeitigem Kracken der abziehenden Oldampfe.

1. Untersuchung der Ausgangsstoffe.

Behufs bequemerer Angabe der Versuchsdaten seien die Aus-
gangsmaterialien, sowohl der Olschiefer, welcher durchweg Schiefer
1. Sorte aus Kohtla-Jéarve war, als auch die zugesetzten Ole,
welche alle aus Rohdl der ,;Staatlichen Brennschieferindustrie®
stammten, nummeriert und die fiir vorliegende Arbeit wichtigen Ei-

- genschaften derselben tabellarisch dargestellt.

1) Vgl. Fussnote 2 auf S. 33.
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Tafel XXIV: a) die Olschieferproben.

SRR R Sl Zusammenéetzung II{-‘%:/{)
Nr. Nr. | Korngrosse vsv‘i:}:l}]xitttvgoex; ‘J f I Aaanr.
d. Proben|  in mm 1ling ’!Feuchtigkeit{Organ.Subst.‘} Sral gt
1 unter 0,5 e 48,6 47,7
2 0,5—1.5 644 | 4,1 43,4 52,5
3 15—35 691 1 5,3 39,2 55,5
4 3,5—7,0 688 i 45 491 46,4
5 750=—1240 677 ; 3,0 52,3 44,7
6 unter 1,5 — 2,7 52,0 45,3
7 1,5—17,0 £ 1 1,4 53,0 45,6

b) die Zusatzole.

Nr. 1. Spez. Gew. (b. 150 C) 0,988; Siedepunkt 330 bis ca.
3650 C. Darstellungsweise: es wurden ca. 9 kg Rohol in 3 Partien
aus einer 5 L fassenden Destillierblase im Laufe von je ca. 3 Stun-
den abdestilliert, wobei folgende Fraktionen erhalten wurden:

Tafel XXV.
g Meng(;r;der Fraktionen in % s e Hig&;rﬁejku;)ggpA;, mﬁ:
= ‘ =
=B
] SristheEt. B
Bl Bl e P
T | & | ! ke S | Der grosse Verlust ist durch unvoll-
28 » = = } = 8 stindigen Verschluss d. Blase zu
/A 2o o &= © erkliren.
1 3,3 | 26,0 | 48,5 { 1357 ‘ 8,5 \ 4 ! o
B 2.8 | 26,4 | 47.1 | 143 | 9.4 |f Ohne Glasaufsatz destilliert.
} Mit Glasaufsatz destilliert. weshalb die
3 76 (31,9 21,8 |381 | 0,6 entsprech. Trennungstemp. um ca.
| 200 niedriger waren als vorhin 2).

Die bei den 3 Destillationen erhaltenen Fraktionen von 330—
3659 wurden vereinigt und im weiteren als Zusatzol verwandt.

Nr. 2. Spez. Gew. 1,051; Siedetemperatur iiber 3100. Zwecks
Darstellung wurden 3137 g Roh&l aus der obigen Destillierblase mit
Glasaufsatz abdestilliert, wobei die Fraktionen bei 210 (statt bei
2300) und bei 310 (statt bei 3300) getrennt wurden. Es gingen bis

1) Der Riickstand war noch schmelzbar, obgleich in 1 u. 2 so stark
kokshaltig, dass der Smkpt. nach K.-S. nicht bestimmt werden konnte.

2) Zum Schluss der Destillation betrug die = Temperatur
Diampfe 345°.

der
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2100 — 43% und von 210—310° — 30,4% tiber; der Riickstand
betrug 64,7%, an Gas und Verlust waren 0,6%. Die Engler-Destilla-
tion der Fraktion iiber 3100 ergab: von 255 bis 3300 — 5,8 cm3 und
von 330 bis 3600 — 41,1 cm3; somit waren 53,1 cm3 als Riickstand
verblieben. Das Zusatzol enthielt 0,68% in CS, Unlosliches.

{
|

3 Rohél 10,985 2 lca.0,6

Tafel XXVI.

W.Ehgler-b@stiliéi;ioh in cm3 1)

|

Nr.

Art des Zu-
satzoles
Spez.Gew. (1 5“);
Siedebeginn
“bis 1800
180 —2300
230—280°
280—3300
330—3600
Riickstand
Wasser

|

o
—F-—’l
&5 ‘ (9276)
4 | Neutralol?) 0977) 190 — | 54 (13,1] 155] 23| 446 | 03| —
(4,6 (95,1)

2. Beschreibung des Verfahrens und der
Apparatur.

Das im folgenden untersuchte Verfahren 3) stellt eine Vervoll-
kommnung des gewdhnlichen Aufschliessens von Olschiefer 4) dar,
insofern als die bei der Destillation abziehenden Oldémpfe ihrer
Eigenart entsprechend einer stufenweisen Krackung 5) unterworfen

1) In Klammern sind die entsprechenden Gewichtsprozente in wasser-
freiem Ol angegeben.

2) Das Neutralol wurde durch Behandlung von Rohdl mit 6%-r Natron-
lauge erhalten, war phenolfrei und enthielt 0,3% Wasser sowie 0,51% festen
Riickstand.

3) Vgl. E. Pezold. Estlind. Zusatzpat, Nr. 1105 v, 18. I, 1928.

ot VA I s+ ‘Pat. Nr. 568 v. 13.. L. 1925.

5) Vgl. hierzu: H. Herbst. Uber die Spaltung von schweren Kohlen-
wasserstoffen usw. in niedriger siedende Produkte, durch Erhitzen zum Sieden
in Gegenwart von aktiver Kohle u. a. Katalysatoren. Erdol u. Teer - 1926.
N. Weiderpass. Uber die Aromatisierung des Brennschieferdls durch
den Krackprozess. Sonderabdr. a. d. Sitzungsberichten d. Naturforscher-Gesell-
schaft bei der Universitit Tartu (Dorpat). Bd. XXXIV (2) 1927. E. v. Pe -
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werden, wobei als Hauptprodukte erwiinschtermassen nur Asphalt
und Benzin auftreten sollen. Das Verfahren gelangte erstmalig in
der unten beschriebenen, nach Angaben des Verfassers konstruier-
ten Laboratoriums-Apparatur zur Ausfithrung.

Die Retorte, welche eine gleichzeitige kontinuierliche Gewinnung
von Olschieferasphalt in fliissiger Phase und ein Kracken der Ol-
diampfe ermoglichen sollte, ist schematisch auf Abb. 6 dargestellt;
itber die Gesamtapparatur gibt Abb. 7 eine Vorstellung.

Die Retorte besteht im wesentlichen aus dem auf eisernen Fiis-
sen (1) ruhenden, mit Schnecke (2) und Rithrwerk (3) versehenen
horizontal-zylindrischen eisernen Retortenkorper (4) von 2 m Linge
und 11 cm lichter Weite, welcher aus 4 einzelnen Stiicken zusam-
mengesetzt ist. Das Rithrwerk ist mit radial angeordneten krummen
Schabern versehen. Statt derselben wurde in den ersten vier Ver-
suchen ein Rithrwerk mit senkrecht zur Welle angebrachten, schrig
gestellten Rippen angewandt, welches sich jedoch nicht bewihrt
hat. An den beiden Enden der Retorte sind Einfiillvorrichtungen
vorhanden: rechts der Einfiillzylinder (5) fiir kornigen Olschiefer
und ein zylindrisches Gefiass (6) fiir Ol, links — der Zylinder (7)
fiir pulverisierten Schiefer. Die Retorte ist durch die oben mit einer
segmentformigen Offnung versehene Wand (8) in zwei voneinander
abtrennbare Teile geteilt, damit der linke Teil nach Anbringung
einer Wand gegebenenfalls gesondert als Retorte verwandt werden
kann, wie es in den Versuchen 1—11 (vgl. unten) auch tatsichlich
der Fall war. Die Schnecke (2) hat an drei, verschiedene Tempera-
turzonen trennenden Stellen, die Retortenwand lagerartig beriihrende
und mit ein em Schraubengang (von 11 em) dicht verbundene Zy-
linder (9), vermittelst derer ein Uberfliessen des zugesetzten Oles
und ein Hiniiberzichen der Olddmpfe aus einer Temperaturzone in
die benachbarten vermieden werden sollte. Unmittelbar an die bei-
den linken Abschnitte der Retorte sind die Krackrdume III und IV
angeschlossen, welche mit Eisenspénen gefiillt waren und in denen
ein stufenweises Kracken der nicht benzinartigen Fraktionen erfol-

zold. Uber Destillation von Olschiefer aus fliissiger Phase. Chem.-Ztg. ‘1928,
Nr. Nr. 55 u. 57. J. Kop willem. Uber die thezmale Zersetzung von estland.
Olschiefer Kukersit. Acta et Comm. Univers. Dorpatensis. A. XVIg. 1929.
S. 34.
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gen sollte. Die Krackrdume sind vermittelst von Dreiwegehihnen
(10) mit dem Ableitungsrohr (11) verbunden, dass an seinem unte-
ren Ende von einem Kiihler (12) umgeben ist.

Das am rechten Ende der Retorte chargierte Material (Ol und
Schiefer) wird durch kurze Hin- und Herbewegung der Schnecke
vor etwaigem Anbacken bewahrt, durch Drehung derselben in einer
Richtung von Zeit zu Zeit nach links beférdert und allmihlich er-
warmt, wobei das Leichtbenzin durch das Abzugsrohr I entweicht,
das Schwerbenzin — durch das Rohr IT und die weiteren Fraktionen

Abb. 7.

durch wiederholten Kreislauf in den Krackrdumen entsprechender-
massen gekrackt werden. Der zuriickbleibende Riickstand wird im
linken Teil der Retorte solange erhitzt und geriihrt, bis er in Asphalt
itbergegangen ist, worauf er durch das elektrisch heizbare Ventil
(13) herausgelassen und in einem Kasten aufgefangen wird. Von
dort wird der Asphalt erforderlichenfalls auf das Transportband
(14) gegossen, um in Form eines diinnen, leicht zerbrechlichen Ban-
des der Extraktion zugefiihrt zu werden.

Wie aus Abb. 7 ersichtlich ist, sind die Abzugsrohren der
Krackriume IIT und IV mit Liebig- Kiihlern, die Abzugsrohre
I und IT jedoch mit Schlangenkiihlern verbunden, 'an welche sich
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die entsprechenden oben durch Glasrohre untereinander verbunde-
nen Vorlagen anschliessen. Die entweichenden Gase passieren zwei
hintereinander geschaltete, mit FeCls-Losung gefiillte Greiner’-
sche Waschzylinder, von wo sie in eine mit durch CuSO,-Losung
benetzten Bimssteinstiicken gefiillte Kolonne gelangen. Auf diese
Weise von H,S-Gas befreit, werden sie in ein U-Rohr mit Aktiv-
kohle geleitet, wo das Gasbenzin adsorbiert wird. Die Menge des
entbenzinierten Gases wird durch eine auf der Photographie nicht
abgebildete Gasuhr gemessen.

Die Beheizung der Retorte und der Krackrohre erfolgt elek-
trisch, wie dies die an der Wand befindliche Schalttafel zeigt, an wel-
cher ein grosser Einschalter (40 Amp., 500 Volt) und viele kleine
(4 Amp.) Hebeleinschalter angebracht sind. Die elektrische Draht-
leitung wurde in der Weise ausgefiihrt, dass die einzelnen Retorten-
teile und Krackrohre mit Asbestpappe von 1 mm Stérke belegt
wurden, auf welche dann Cr-Ni-Widerstandsdraht, in einzelnen Sek-
tionen gesondert, aufgewickelt wurde. Der rechte Teil der Retorte
war hierbei in 8 Sektionen mit 13 Meter Draht je Sektion geteilt,
der linke — in 4 Sektionen mit je 9 Meter; ein Krackrohr hatte 4
Sektionen mit 10 m pro Sektion und das andere — 4 Sektionen
mit je 8 m. Die Breite des Drahtes war 147 mm, die Stirke —
0,0 mm 1), mit Ausnahme des Krackrohres IV, wo die Breite
12 mm und die Stirke 0,2 mm betrug. Die Drahtwickelung wurde
mit obiger Asbestpappe umgeben und mit Glaswolle bzw. mit einer
Mischung (1: 1) aus Asbestit und Kieselgur isoliert, welche sich
im Raum zwischen der beheizten Wand und der Husseren Eisen-
blechhiille als ca. 4 em starke Schicht befand. Die Temperaturen
wurden mit entsprechenden Glasthermometern 2) gemessen, wobei
die bis 5500 C u. mehr anzeigenden bald eine Korrektur erforderlich
machten, da sie, nach dem Schmelzpunkt von Zink kontrolliert, ca.
150 C zu viel anzeigten. Die Thermometer waren in den Krackroh-
ren oben, im linken Teil der Retorte — in der Welle und Wand,
sonst aber an den aus den Abbildungen ersichtlichen Stellen pla-
ciert.

1) Eine mit diesem Draht ausgefiihrte Messung ergab bei 10 m Draht-
linge (= 20 g) und 220 Volt Spannung eine Stromstirke von 4 Amp.
2) Bezogen von der Fa. E. Dittmar u. Vierth (Hamburg).
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3. Versuchsdaten und Ergebnisse.

Tafel XXVII: Versuch 1.

Destﬁla.tionsdaten

1y Engler-Destillation des erhaltenen Oles Insgesamt
: i 125 erhalten
Fraktionen cms] g } e in g
: fSchiefer N1 1000 g e
Binwagen 7 catzsl , 1010 . 60—180° (Sp. Gew. 0,766)| 17,6/ 13,5/14,0] 88.4
Destillationsdauer: 4 St. 180—2300 ( 0,846) 7,2| 6,1| 6,3] 39,7
= fder Charge 382C 230—2800 94 TS, 1281
Hochsttemp. 4 5145 mpte 3720° | 2803300 20,2/150,2/51,9)| o % & 501
Mittlere Temp. im Krackrohr 2) 5500 [ 330—3600 19,1 >
Hochsttemp. -, , lber570° | Riickstand 26,6 26,6/127,5 -
Gasausbeute: 146 L Verlust3) 0,2] 0,2 0,2 1.2
Sa. [100,0] 96,6/99,9 630,2
7 o v s ° Ty i — =
&n a0 i =
= g |Nach Abzug des Zusatailes (50,1% O14+-49,9%| = £
3 = Bitumen) erh. in % %, bezogen auf ) §§
Versuchsergebnisse g§| & e
| = Schieferbitumen o\og“:’
— S rock ¥ XS
e e Trockenschiefer (963 g) (486 g) Eé:‘:
Gasbenzin (Sp. G. (,700) | 14 0,7 145 2,9 ] ¥ aw
o santar) 60—1800 9,18914,8/18,18¢ 29,25 3
01 (Sp. G. 0,966) 631 | 31,4 Le{chtol{lso_(_,soo At g ! ¥
Aufschlussriickstand 1099 | 54,7 J(Bltu._me.n—{—Verlust 8,6 17,2 i 39,3
—+ Verl. (Dift.) Unldsliches 3,2 6,4 (14,7:21,7)6) " < 2.1
A |Mineralsubstanz 49,6 | — 0133.8
Koks 13 | 06 Ve Tl i 0,9
Wasser (Feucht.4+-Destw:) | 85 4.2 |Destw. (48 g) 5,0 [ 9,9 8:2
Gas 1687)| 84 1750 134 6 11,2
Sa. |2010100,0 100,0  |100,0 100,0

Anmerkun

gen:

1) Bei der Ausfithrung der Versuche 1—11 ist

nur der linke Teil der Retorte benutzt worden, welcher durch paarweise Ein-
schaltung der Heizelemente erhitzt wurde. Der obere Teil des Krackrohres
enthielt nach der Destillation Koks, welcher von den Eisenspiinen abgekratzt
und gewogen wurde. Die Absorption von HeS verlief unvollkommen.

2) Darunter ist die mittlere Temp. wiithrend der Olverdampfungsperiode

zu verstehen,

3) Als mittleres sp. Gew. ist bei der Berechnung des Verlustes 08 ange-

nommen worden.

4) So ist im folgenden das entbenzinierte, als Zusatzol zur Verfiigung
stehende Destillat bezeichnet.
?) Die Ausbeuten sind folgendermassen errechnet worden: das ganze
Restol ist & Konto des Zusatzoles geschrieben und der Fehlbetrag durch das
im Aufschlussriickstand befindliche Bitumen gedeckt worden; der Rest an
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lIoslichem Bitumen ist dann auf Trockenschiefer bzw. auf dessen organische
Substanz (Schieferbitumen) bezogen und der Einfachheit halber aus der Dif-
ferenz von 100 ermittelt worden.

6) Die Zahlen sind auf Grund der bei der Aanlyse des Extraktionsriick-
standes angegebenen Werte (vgl. S. 71) erhalten.

7) Die Gewichtsmengen an Gas sind durch Multiplikation der Liter-
ausbeuten mit 1.2 (Litergew. von Luft in g) und 0,968 [berechnetes sp. Gew,
von Destillationsgas, bez. auf Luft *)] ermittelt worden.

Tafel XXVIII: Versuch 2.

Destillationsdaten 1) Engler-Destillation des erhaltenen Oles Insgesamt
i eyhalten
Fraktionen cm? | g %Gg/W- &
| 0
: fSchiefer Nr. 1 800 g * |
Einwagen) 7 satzil 5 502, 65—1800 (Sp. Gew. 0,711)| 10,8 7,7| 8,2| 42,7
Destillationsdauer: 2 St. 40 Min. 180——3303( ., 0,788) 7,3 5,8 6,1] 46,6
o der Charge 3849 C 230-—280 8,5 5_1_15"3
i i {d Oldimpfe 3070 [280—3300 20,5 }46,7 494 ! i
Mittlere Temp. im Krackrohr 5049 [330—360° . 18,6 { Restol 642
Hochsttemper. 0, 5250 [Riickstand 32,7 32,7|34,6
Wasser 0,8/ 0,8/ 0,8 6
Gasausbeute : 30 1 Verlust 0,8/ 0,8/ 0,8 6
: Sa. [100,0] 94,5/99,9 764,3
- Bl R T TR
i" S [Nach Abzug des Zusatzoles (80,2% O14-19,2%| = £
- | g Bitumen) erhalten in 9% %, bez. auf SE
Versuchsergebnisse g | & <8~
| A ——
se , 77 chiefer en| 23
E % Trockenschiefer (770 g) (388 g) 5‘(3”;5
Gasbenzin (Sp. G. 0,666) 42 0,3 PR 80 g] 11 qu it 15] s \ 56
¥ ) 3 ; — 1 ,29 Jiice!
O1(Sp. G.0,945) 2)—6g H,0 | 759 | 47,4 Lelchtoll]SO 93006, 03] 12, 00[ 40
Bitumen 3) 12.4 24,9 21,4
Aufschlussriickstand 654 | 40,8 {Unl(}sliches 3.8 7,5 (25,0) %) Lo 2,4
F Mineralsubstanz 49,7 — 0154,1
5 JFeuchtigkeit 36 i — ok
Wasser °)i nostillationsw. | 30 | 1,9 3,9 7,1 2,5
Gas 35 | 2,2 4 6 9.0 2,9
Verlust (Diff.)6) 83.8] 5,2 ,9 21,8 %l
Sa. (1602 (100,0 100,0 \100,0 100,0

Anmerkungen: 1) Nach der Destillation wurde das Krackrohr
entleert und die reinen Spine von den mit Koks und Pech bedeckten ge-
trennt: das Gew. der ersteren betrug 545 g, das der letzteren — 70 g.

%) Vgl. ,Die Staatl. Brennschieferindustrie 1918—1928“, S. 50 (estn.).



2) Das spez. Gew. bezieht sich hier, wie auch im folgenden, auf unge-

trocknetes Ol.
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3) Ein Teil des Bitumens ist im Verlust enthalten, da die Retorte nicht
vollstindig entleert werden konnte.
4) In Klammern steht die der Analyse der typischen Probe entspre-
chende Zahl (vgl. Anm. 1 auf S. 64).
5) Das Wasser ist durch Abstehenlassen u. Trennen im Scheidetrichter
bestimmt worden; zu der erhaltenen Menge wurde das bei der Engler-Destil-
lation abgeschiedene Wasser hinzugezihlt.
%) Im Verlust sind auch Spuren von Koks, der sich neben Pech im
oberen Teil des Krackrohres gebildet hatte, enthalten.

Tafel XXIX: Versuch 3.

Destillationsdaten 1) Engler-Destillation des erhaltenen Oles Insgesamt
erhalten
Fraktionen cmd| g (f,;“ b
0
~ill »an JSchiefer N2 800 g
Binwagen,) 7, catz51 N1 802 60—180° (Sp.Gew.0,734) 10,6] 11,3| 83,5
Destillationsdauer: 3 St. 10 Min. [180—2300( , , 0,796) 42| 42| 33,2
13 fder Charge 386°C |230—2800 Sa. 116,7
Hochsttemp. \ 4" 1qampte 3010 | 280—3300 53,4 57,1
‘Mittlere Temp. im Krackrohr 4570 | 330—360° Restol 613
Hbéchstemper. % 5150 | Riickstand 24,21 24,1
Gasausbente : 46 L Wasser 1,0/ 1,0 7
Sa. [100,0] 93,4] 99,8] 736,7
> e PN T
T Bl ] it % -- o8
& s | Nach Abzug des Zusatzoles (76,49 O14-23,6% | = &
NS Bitumen) erh. in % %, bezog. auf =
Versuchsergebnisse = l = e
= | S T : g
% ‘, 52 | Trockenschiefer (767 g) Schieferbitu- | se @ %
SRS men (347 g) CELS
Gasbenzin (Sp. G. 0,660)2) | 4,2 0,3 05 1,21 } P
g £ s . 1.0 [60—1800 10,87 315,7) 24,037 34,82 4
O1(Sp. G.0,935) — 7 g Hy0 | 731 45,6 Lelc}1t01{180_2300 4‘35} | 59
Aufschlussriickstand | Bitumen usw. 8,0 54 21,8
+ Verlust (Diff.) 736,8 46,0 |JUnlosliches 9,8 21,6 (268) | 68
g | ) Mineralsubst. 54,8 — 01 53,4
euchtigkeit 40 2419) — — =
Wass“{ Destillationsw. | 36 | 2.2 4,7 10,4 3,1
Gas 54 | 34 7.0 15,5 4,7
Sa. |1602/100,0 | 100,0 100,0 | 1002

Anmerkungen;

1) Zur Entfernung des H2S wurde probeweise
0,5%-¢ Losung von Fe2(SO4)3 in einer mit Bimsstein gefiillten Flasche ver-
wandt: die Absorption war ungeniigend. Im oberen Teil des Krackrohres war
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etwas Koks abgeschieden, weshalb die geschwiirzten Spine durch neue ersetzt
wurden.

2) Ein Teil desselben ist moglicherweise in der erstmalig im Gebrauch
gewesenen Intschwefelungsflasche absorbiert worden.

Tafel XXX: Versuch 4.

. . 1 2 . . b
Destillationsdaten 1) Engler-Destillation des erhaltenen Oles Insgesamt
erhalten
Fraktionen caEli Gga/w. g
7
> : Schiefer Nr. 3 1026 g
Emwagen{ Zusatzol Nr. 1, 66—1800 (Sp. G. 0,739) 14,6 | 10,8 11.6| 95,5
Destillationsdauer: 3 St. 10 MIn. |180—230°( , , 0,815)] 7,5 6,1| 6,6] 54,2
. der Charge 3770C |230—2800 11,2 Sa A0
HochSttemP'{ d. Oldampfe 3860 , | 280— 3300 26,9 |\61,2 658y ">
Mittlere Temp. im Krackrohr 417° | 330—3600 25,0 Restdl 665
Hochstemper. o 4759 | Riickstand 13,9g | 13,9 15,0
Gasausbeute: 35 1 Wasser ‘ 0,7 0,71 0,8 6
Verlust 02 0.2 0.2 1.6
Sa. | 100,0 | 93,0[100,0 822,3
e e s s e
%0 | ‘&0 0 ¥ )
i, g Nach Abzug des Zusatzoles (64,8% Ol N B
; o e + 35,2% Bit.) erh. in % %, bezog. auf |2 Z
Versuchsergebnisse 5@ e
e e o
= S : Schieferbitu- [s2= &
< | X 4 72 o
Z ‘ i Trockenschiefer (972 g) men (403 g) EEE
Gasbenzin 2) il i 0,0 0,10 0,25} } 6.8
3 s 1.0 f 66—18009,835 15,5 23,70, 37,40 4
O1(Sp. 6. 0,912)— 6g H,0| 816 39,8 Lelchtol{]80_23oo 5,57} i i
Bitumen usw. 6,6 16,2 29,9
A“fc{,‘},‘;fﬁrs‘tlc(‘gf{f“;d 1090 | 53,1 {Unl(jsliches 10,5 25.3 A
¥ h 'k . Mineralsubst. 58,7 — 0l 46,4
. J Feuchtigkeit 60| 2,9 — — =x
Wasser | pestillationsw. | 44| 2.1 45 10,9 3.1
Gas 41| 2,0 42 10,2 29
Sa. |2052 99,9 100,0 100,0 100,0

Anmerkungen: 1) Zur Absorption von HeS wurde 2%-ige
FeCls . 6H20-Losung verwandt, welche nach dreimaliger Benutzung véllig ent-
firbt war. Die Olschieferstiicke waren zum Schluss der Destillation ganz zer-
fallen. Nach Versuch 4 wurde die Retorte geoffnet, wobei gefunden wurde,
dass das Abzugsrohr fast vollig durch angeklebte und angebackene Schiefer-
teilchen verstopft war. Im Inneren der Retorte und in ihrem Ausfluss hatten
sich an Stellen, wo das Riihrwerk nicht heranreichte, steinharte Ablagerungen
gebildet, was einen Umbsau des Riihrwerks und der Ausﬂussvorrichtung ver-

" anlasste. Koksbildung konnte im Krackrohr nicht beobachtet werden.
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%) Beim Ausdimpfen der Aktivkohle war H2S-Geruch zu verspiiren;
bei Erreichung von ca. 2500 trat Schwefel in betrichtlichen Mengen im Kon-
denswasser auf; ein Teil des Gasbenzins muss infolge undichten Verschlusses
der Retorte zu Beginn der Destillation entwichen sein.

Tafel XXXI: Versuch 5.

Zusatzols (95,3%
Bit. +-4,79% Ol)erh.

' Nach Abzﬁé des |

In % %, bez. auf Ge- |
samtbit. (1341 g)

5}
&0
S
@ | ‘2 lin %%, bezog. aut
Destillationsdaten 1) Versuchsergebnisse | 5 | & =
i
o = 3 Lot
D i‘ = | Trockenschief. fbes
= 955 e
2 | se ( g) g
= ) = 0L
2,28)

Bhaianan SchieferNr.41000g o)1 (Sp. Gew. 0,388) 40 3,8; 81217 3,0
801\ Zusatz1Nr.2 800 Bitumen4) 21,7 41.4] 78,7
Destillationsdauer: 4 St. Aufschlussriickstand 2){1520 84,5 {Unlt’»sl.5) 5,8J: 10,71 3,9

£ d. Charge 3690 C| Min.-Subst.48,6) — | —

HOChSttemp'{d. Oldimpfe 3500 | {Feuchtigkeit 15 25 o a1
Mittlere Temp i. Krackrohr 3760 Destillat.-W. | 30| 1,7 2,9 6,1 22
Hochsttemp. » 4350Gas 10/ 0,6 e 15010 2:080,7
Gasausbheute: 8 | Verlust 6) 155| 8,6 16,2 31,6] 11,5
Sa. |1800]100,1 100,0/100,0100,0

Anmerkungen: 1) Die Retorte arbeitete erstmalig mit dem um-
gebauten Riihrwerk und neuen Ventil. Zur HaS-Absorption wurde insgesamt
11 5%-e FeCls.6H20-Losung angewandt. Infolge zu starken Riihrens war
das Abzugsrohr zum Schluss verstopft, weshalb die Destillation unter geringem
Uberdruck und grosserem Verlust verlief. Infolge zu kleiner Destillatmenge
musste von einer Engler-Destillation abgesehen werden.

2) Der Aufschlussriickstand war fliissig; er wurde nicht extrahiert (vgl.
unten), sondern ca. 6 St. in der Wirme stehen - gelassen und dann durch Ab-
giessen bei ca. 80° in drei Schichten getrennt: die obere Schicht (609 =
40%) war diinnfliissig, die Mittelschicht (499 g = 33%) — dickfliissig und die
untere Schicht (412 g = 27%) — als kompakte Masse am Boden des Sammel-
gefiisses niedergeschlagen.

3) Die geringe Ausbeute ist auf Verstopfung des Abzugsrohres zuriick-
zufiihren.

*) Ein Teil des Bitumens ist im Verlust enthalten, da nicht der ganze
Aufschlussriickstand aus der Retorte herausbeférdert werden konnte.

) Hier, sowie bei allen weiteren nicht extrahierten Aufschlussriickstin-
den, ist zur Feststellung des Gehaltes an Unléslichem die Analyse der typi-
schen Probe (vgl. unten) benutzt worden,

6) Der iiberaus hohe Verlust ist auf Uberdruck und Undichtigkeit der
Retorte zuriickzufiihren.
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Tafel XXXII: Versuch 6.

Destillationsdaten 1) Engler-Destillation des ei;l{é:i/tenen Oles g
Insgesamt
| erhalten
Fraktionen cmd | g G;“' in g
0
: { Schiefer Nr. 5 800 g
Einwagen | 7,¢at451 Nr. 2~ 708 .,
Destillationsdauer: 3 St. 60—1800(Sp.G.0,741) 18,2 | 13,5 | 14,9] 59,2
der_Charge 3920C 180—2300( , , 0,815)] 9,9| 81| 8,9} 353
Hachsttemp.<d. Oldampfe 388° 230—280° 14,0 K= sal 945
d. Retortenwand 3780 | 280—330° 23,5 58,3 | 64,2 #
Mittlere Temper. im Krackrohr 3779 330—360° 23,4 Restdl 296
Hochsttemper. g 4900] Riickstand 95g| 95| 10,4
Gasausbeute : 39 1 Wasser 08| 08| 0,9 3
Verlust Q071708 3
Sa. [100,0 | 90,9 |100,1 396,5
- e — ~ —
&0 &0 o " S o
& & Nach Abzug des Zusatzoles (41,8% Ol | & &
: o ; + 58,2% Bit.) erh. in % %, bezog. auf |32
Versuchsergebnisse § Ej‘ g\°g S
: i s 5 : Schieferbi- |s2a&
= (V]
E e Trockenschiefer (776 g) tumen (418 g) 555
Gasbenzin (Sp. G. 0,655) 2| 01 0,26} 0,48 } 54
FApi £ 3 .. 60—18007,63512,44| 14,30, 23,22 %
01 (Sp. G.0,909) —3g H,0 394 | 26,1 Lelchtol{ b A 8l gy
Aufschlussriickstand 750 }561 Bitumen usw. 22,5 43,7 92,8
Verlust (Diff.) '2482%) 12 Unlosliches 7,2 13,4 Va0
5 |Mineralsubst. 46,7 ot 0126,3
Feuchtigkeit 27 1,8 Lt g e
Wasser {Destillationsw. 12| 28 54 10,0 3,7
Gas 45 3,0 5,8 10,7 4,0
Sa. 1508 | 99,8 100,0 100,0 100,3
Anmerkungen: 1) Zur Absorption des H2S war eine Waschflasche

mit 10%-r FeCls .6H20-Losung eingeschaltet, von der insgesamt 1 1 ver-
braucht worden war. Die Olschieferstiicke waren zum Schluss der Destillation
vollig in kleinere Partikelchen zerfallen.

=3

Der iiberaus grosse Verlust diirfte giinzlich auf die in der Retorte

verbliebene Riickstandsmenge zuriickzufiihren sein, weshalb derselbe zusammen
mit dem Aufschlussriickstand in Rechnung gestellt worden ist.

25

LUS XLIV, 3

-4
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Tafel XXXIII: Versuch 7.

Destillationsdaten 1) Engler-Destillation des erhaltenen (les Insgesamt
T —| erhalten
Fraktionen cmd | g | GO?W' Lee
| 0
4 apJSchiefer Nr.3 1000 g ‘
E’nw%en{Reswla.Vers.3u.41000g 70—1800(S.G.0,711)‘-')§ 44 | 31| 34| 324
Destillationsdauer: 2 St. 50 Min. 180—2300(,, ,, 0,808) '|. 4,8 } 42| 441418
d. Charge 3840C 230— 2800 18,1 SRR TN
Héchsttsmp.{d. Oldimpfe 4020 280—3300 32,0 (68,7 | 72,6
d.Retortenwand 8710 |330—3600 22,4 }Restél 857
Mittlere Temp. im Krackrohr 418° | Riickstand 16,4 gl 16,4 17,3 B
Hochsttemp. - . 4550 1 Wasser 08| 08| 0,8 8
Gasausbeute : 211 Verlust 15 o b U o e 105 11,4
Sa. |100,0 | 94,3 99,7 950,6
B R L S R g)o 0 T Al
: 5 <
ZD S Nach Abzug des Zusatziles (85,79 01 < g
i = —+ 14,3% Bit.) erh. in %%, bezog. auf _‘gé
Versuchsergebnisse = = e
~ . - O\QS
& g : ‘Schieferbit <=5
S :: Trockenschiefer (947 g) [ (392 ) : zg \cii
Gasbenzin (Sp. G. 0,638) 1,5r 0,1 0,16 ! 0,38 14555 4
; cohtar J 70—1800 342180 82741872 Z
O1(Sp. G. 0,946) —8g H,0| 945 | 47,2 Le1c11t01{180_2300 A 10’07} / B
Bitumen 3) 10,8 ; 26,9 17,9
Aufschlussriickstand 837 41,8 [{ Unlosliches 6,1 | 14,8 4,1
5 Mineralsubst. 58,7 Wy 0161,5
Feuchtigkeit 1 3,1 — 45 g
Wagser {Destilla?ionsw. 27 114 2,9 } 5,9 1,9
Gas 24 1,2 2,5 6,1 1,7
Verlust (Diff.)3) 104 5,2 11,0 | 26,6 5
Sa. 1999.5’ 100,0 100,0 100,0 100,0

)

Anmerkungen:

Der Asphalt wurde bei ca.

Koks ist im Krackrohr nicht gefunden Forden.

2) Nach Schiitteln mit dem gleichen Volumen 1%

250° abgelassen.

-r Natronlauge ist

in der Fraktion 70—180° der Schwefelgehalt bestimmt worden, welcher 0,89%

betrug,.

3) Ein Teil des Bitumens ist im Verlust enthalten.

.
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Tafel XXXIV: Versuch 8.

Destillationsdaten Engler-Destillation des erhaltenen Oles Tnsgesamt
erhalten
Fraktionen cmd | g , Go‘;“" T
'y (4
: oanfSchiefer Nr.3 774 g ; ‘
Em“fa‘f’ef]lRest(il aus Vers. 7 774 g1 70—1800(Sp. G. 0,760) 5,3' 4,0 4,2 | 32,2
Destillationsdauer: 2 St. 40 Min. |180—2309( 0,808) 44| 35| 3,7] 284
d. Charge 3890 C 230—2800 © 20,8 S 606
H6chsttemp.{d. Oldampfe 3840 280—3300 | 34,2 1475,5/80,0 | g 4
d. Retortenwand 369°| 330__3550 | 2381 Restol 694
M.i.ttlere Temp. im Krackrohr 413(2 Riickstand 10,0 | 10,0/ 10,6
Hochsttemp. » 465" Wasser 0,8 08| 08 6
Gasausbeute: 15 1 Verlust 0,71 08] 0,6 45
Sa. 1100,0| 94,4 99,9 | 60,1
o | & j i i
K s Nach Abzug des Zusatzoles (89,7% Ol Al
o = +10,3% Bit.) erh. in % %, bezog. auf gé
Versuchsergebnisse g = \,;3 =
= L= 0 R R s T T =
=t ~o s ferbit. |32
;: J :\\o Trockenschiefer (674 g) Sc}(lé%oelgl;lt :é %
Gasbenzin - i Spuren!Spuren Spuren Spuren Spur3en
3 E s f T0—1800 4,3858,26)  10,54.19,86 ,0
01(S.G.0,944) — 6gH,0O| 761 49,1 |Leichtol 1180—2300 3.88 9,32 2.6
: b
Aufschlussriickstand 6621 B‘t‘{m‘?n aL7 92,9 22,3
Verlust (Diff.) 1401 |+ 45,3 [{Unlosliches 6,1 14,7 SN2
i KPR Rt ). Mineralsubst. 58,7 — 0164,3
fFeuchtigkeit 47 3,0 — — —
Wasser\postillationsw.| 21 | 1,4 2.9 6,9 1,9
Gas S [ 151 2;3 5,6 1,6
Sa. | 1548 | 99,9 100,0 | 100,0 99,9

Anmerkung: 1) Hauptsichlich auf Retortenriickstand zuriickzu-

fiihren.

Versuchsreihe 9.

Die Versuehsreihe 9 wurde durchgefiihrt, um die Eigenschaften
des Asphalts und die Ausbeuten an Produkten festzustellen, wenn
nur zu Beginn der Destillation Zusatzol zugegeben wird, spéter aber
etwa die Hilfte des entstandenen Asphalts kontinuierlich als Bad
fiir weitere Olschiefermengen dient. Feiner Olschiefer sollte hierbei
in heissen Asphalt geschiittet und zusammen mit letzterem bis zur
volligen Aufschliessung des Bitumens erhitzt werden. Da jedoch
die entsprechende Einfiillvorrichtung infolge Eindringens von Ol-
und Wasserdimpfen versagte, so musste das Asphaltbad vor jeder

95%
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neuen Olschiefercharge abgekiihlt werden, was dem urspriinglich ge-
stellten Ziel keineswegs entsprach. :

Tafel XXXV: Destillation a.

Déstillationsdaten 1) Engler-Destillation des erhaltenen (les Insgesamt
erhalten
Fraktionen cmd | g G(;W‘ Lok
0
Ei Schiefer Nr. 6 693 g :
IMWAge Zusatz6l Nr. 3 1533 ,, 75—1800(Sp.G.0,712) 43| 3,1| 34| 254
Destillationsdauer: 3 St. 180—+230°(" , ‘0 806)‘ 11,41 92| 10,0] 74,3
der Charge 378°C  |230—2800 2-,3 TR,
Hochsttemp. {d. Oldimpte 3369 2803300 272 } 0! 61,9 e
Mittlere Temper. im Krackrohr 4670{330—360° (11,6 }Rest(}l 647
Hochsttemper, . 490°Ruckstand | 200/ 200/ 21,7
Gasausbeute: 17 1 Wasser 10% 1 05016 4
Verlust o 2T 2, 2 T 17,9
Sa. 1100,0| 92,0 [100,0 768,6
> R AR AT
ao &n ! S ©
= 3 Nach Abzug des Zusatziles (40,7% Ol N HE
i =) = +59,3% Bitumen) erh. in % %, bez. auf | £ =2
Versuchsergebnisse 5 =) o2~
e : RE 0
2R Trockenschiefer (674 g) | Schiefer- S5
i i OT28) | bit.(360g)| = £Z
Gasbenzin (Sp. G. 0,678) | 42) 0,2 y 0,59} 1531 } 1%
o v f 76—1800 3,77515,38| 7,07 528,24 5
O1(Sp. G.0,920) —4gH,0 | 774 | 334 Lelchtul{lso i odp 5o
Aufschlussriickstand Bitumen 40,3 97,6 99.0
Verlust (Diff.) 1411 | 635 Unlosliches 4,6 8,6 arkeav1e8
3 B o 2 || Mineralsubst. 46,7 45 01 33,0
Feuchtigkeit 51 253 Y iy A
Wasser {Destillationsw. 78y | 2 ) ? 7
Gas 20 0,9 3.0 5,6 1<
H,S (ca. 0,7 L) 1| 00 0,0 0.003 4
Sa. | 2226 | 1003 | 100,0 1100,0 100,1

Anmerkungen: 1) Zur Absorption von Ha2S wurden hier, wie im
folgenden, 2 Greiner Waschflaschen mit je 20 gr. Eisenchlorid in 75 em®
Wasser eingeschaltet; der abgeschiedene Schwefel wurde entfernt, getrocknet
und gewogen, wonach die H2S-Menge durch Umrechnung ermittelt werden
konnte.

2) Bis zu etwa 30% des Gasbenzins diirfte infolge hoher Zimmertempe-
ratur (22°) verdampft sein.

3) Das ganze erhaltene Wasser war der Feuchtigkeit des Schiefers und
Oles gleich, so dass die Menge an Destillationswasser nicht bestimmt wer-
den konnte.
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Tafel XXXVI: Destillation b -+ c.

AV Englér Dgstlllatlvoinidesieirhaltenen
Destillationsdaten ! b c
) Oles b +c¢ Insgesamt
| er.halten
: Fraktionen cm3| g G;w. L5
(4
Einwage: Schiefer Nr.6| 1794 g (1000 g -
Destillationsdauer: 2 St.30 M., dito 46—})800 (S. G.0,726)| 47,4 34,4| 42,7| 47,0
d. Charge| 367’ 3740 |180—230° » 0,810) 27,5| 22,3| 27,6] 30.4
Hichsttemp\g glasmpte] 3440 | 3600 2302800 i 18,0 &) eearrvaier v
Mittl.Temp.i.Krackrohr| 4740 | 4700 [280--300° 4,4 Loz 7/ 99 3l Restil 31.6
Hochsttemp. i. 4970 4950 |Riickstand 2,05 e 4
Gasausbeute 24 ] Wasser 0,2120:21°'0,3 0,4
Verlust 0,5 04| 05 0.6
81,0 100,4 110,0
252 w| ®
g;;_‘-;_ = } z Ausbeuten in % %, bezogen auf
Eﬁ.o\q Versuchsergebnisse | 2 | &
Hea s i 1 Schiefer-
2523 = | 3| Trockenschiefer (2719 g) | bitumen
N ] o> [ 5 | e | (1452 g)
\ | |
CO, | 18,5 |Gasbenzin (Sp. G.0,67%) 3| 0,1 0,11 0
Cn Hm } 14,0500 / f 46—1800 1,7372,96 | 3,24

cO | 9,9 [01(S.G.0,808)— Spur.H,0, 110, 3.9 {L“Lh“’luso_v?,oo 1,12 | 2.09

Hy. | 79,5 | Restol l,u 2,2

(015 e e & & PR Bitumen 46,9 84,4

C.H; | 23.6 A‘f"{‘le‘ﬁigt"’(‘bsﬁ“)‘d 2540(91,0 {Unl(}sliches 2.0 |37

Ny 13,7 : A Mineralsubst. 46,6 ’ -

3 4 Feuchtigkeit 5| 2,7 — —

Sa. 100,3 |Wasser {I)estillationsw. 34| 1,2 1,3 | 2,3
ObererHeizwert,|Gas w "8 1,0 1,0 4 1
i.Junkers-Kal.|Schwefelwasserstoff 4) |ca. 4 0,0 0,001 { 0.003
bestimmt: ca. 0 >
6950 Kal. 6 ) Sa. [2794(99,9] 100,0 100,0

Anmerkungen: 1) Die Retorte hielt nicht vollig dicht.

2) Die Analyse ist mit Hilfe des Orsat-Apparates (Modell
J. Pintsech) ausgefithrt worden.

3) Vgl hierzu: A. Puksov. Uber die Eigenschaften des Hochtempe-

raturgases aus Brennschiefer. Album der Estnischen Chemischen Gesellschaft,
zu ihrem 10-jihrigen Bestehen 1929 herausgegeben, S. 79 sowie N. Weider-
pass, L ¢ S. .11 und K. Luts, L. c. 8. 162.

4) Der HoS-Gehalt ist durch Wigung der beiden Greiner- Wasch-
flaschen ermittelt worden.
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Tafel XXXVII: Destillation d + e.

Destillationsdaten 1) d ! e Engler-Destillation d. erh. Oles d - e b=
l =5
I : Gew.| ©S o
Fraktionen cm3| g o o
/o Asgrgis
Einwage:Schiefer Nr.6| 1000g 1000g 1
Destillationsdauer : - ‘ZSt.IOMm.‘ 2 St. | 50—1800 (S. G. 0,734)| 36,4 | 26,7 29,81 60,8
i d. Charge 3640 . | 363° |180—2300 ( 0,762)| 11,5( 8,8/ 9,8} 20,0
PI<>chsttt’/Irlp-{¢Oldm,fe 3740 3740 12302800 130 No0 11 39 5 152, 80,8
Mittl. Temp.i.Krackrohr] — 503° 5000 1280 —38050 14,1 {57 57 Restsl
Hochsttemp.i. 5200 5120 |Riickstand 244 244 27,2 121,6
Gasausbeute 62:1 Wasser 07115 0,708 1,6°
Sa. [100,1| 89,7]100,1 204,0
= —_— -
80 ‘ &
= i z Ausbeuten in 9% %, bezogen auf
Versuchsergebnisse § ‘ E
T . Schieferbit.
= sS Trock hiefer (1946 g
il lae rockenschiefer ( g) ’ (1040 g)
Gasbenzin 16 { 0,8 0,82) 1,54
- ; [ 50—18003,1244,97 | 5,84:9,30
01 (Sp. G. 0,897) — 2g H,0 202 [ 10,1 {Lelchtol{180_2300],03} ol ],92}
| Restol 6,2 B, 1A
Aufschlussriickstand 1602 | 80.1 Bitumen 249 46,8
-+ Verlust (Diff.) 2) 1 2 Unlésliches 11,2 20,9
lMineralsubstanz 46,6 ‘ —
Feuchtigkeit 58 ! 2,9 i Lot
Wasser Destillationsw. 46 2.8 2,4 ‘ 4.4
Gas 72 it e 3.7 | 69
H,S 4| 02 0,002 0,004
Sa. | 2000 | 1000 | 100,0 | 100,0
Anmerkungen: 1) Im oberen Teil des Krackrohres waren Spu-

ren von Olhaltigem Koks gefunden worden.
2) Da die Retorte dicht hielt, so war der Dampf- und Gasverlust #us-

serst gering.
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Tafel XXXVIII: Versuch 10.

. . 1 B . . A\
Destillationsdaten 1) Engler-Destillation des erhaltenen Oles Insgesamt
er}.lalten
! Fraktionen cm3 | g G(;w. LS
0
: Schiefer Nr.6 1046 g
Emwagen{Neutralél Nr.4 , 60—180° (Sp. G. 0,730) | 14,3| 10,4] 11,8] 37,8
Destillationsdauer : 2 St. 30 Min.| 180—230° ( 0,826) | 24,5| 20,2 | 23,2 74,2
7 d. Charge 366° C| 230—2800 34,2 l R Sa L0
Hochsttemp. {d. Oldampfe 3750 | 280—3300 174\bsa8 623 O s
Mittl. Temp. im Krackrohr 4240 330—36090 7,0 | Restol 208,0
Hochsttemp. , 5 4459 | Riickstand 2,082,911 2,8
Gasausbeute: 151 Wasser OSER = E O 03
Sa. [100,0 88,0 [100,2 320,3
3 | D e T 5 iz :: o 5
o | &0 2 * £ <
s = Nach Abzug des Zusatzoles (19,9% Ol e
= | - 80,19 Bit.) erh. in% %, bezog. aut | S+
Versuchsergebnisse S ‘ Pl 2
L A © e e o Y ]
< - : Schieferbit. | 32 §
£ |22 | Trockenschiefer (1018 1 2~ R
z ‘ Te rockenschiefer ( g) (544 g) 588
s e L Al aeOP 8,71 6,95 2,4
01(S. (. 0,880) — Spur Hy0| 320 15,3 Lelclltol-){lso__?soo7’28}10,99 ]3,64}20,59 1
" Bitumen 25:1 49,2 69,0
Aufschlussriickstand 1655 79,2 {Unl()sliches 8,8 14,4 AR EON0)
‘ Mineralsubstanz 46,6 — 0113,1
5 Feuchtigkeit b i e ) e S B
Wasser { o otiliationsw. | - 15 | 0.7 1,5 2,3 1,0
Gas 18 0,9 1,8 3,3 2 14|
Verlust (Diff.)?) 53 | 2,5 5,2 9,7 3.4
Sa. | 2002 [100,1 100,0 1100,0 | 997
Anmerkungen: 1) Der entstandene Asphalt war zu fliissig, um

auf das Transportband gegossen zu werden. Er wurde deshalb in einem Blech-
kasten aufgefangen und nach einigem Abstehen und Kiihlen als obere und
untere Schicht (zu je 50%) in Dosen gegossen.

2) (asbenzin war nur in Spuren vorhanden.

?)

Wohl meist Retortenriickstand.
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Tafel XXXIX: Versuch 11.

Destillationsdaten

I Schiefer Nr. 6
Einwagen]

1687 g
+ 82
| Neutralsl Nr.T 1705

At
Engler-Destillation des erhaltenen Oles g
38
| I o
: , Gew. | S %0
Fraktionen [ cm? g o Eg =
55—180°(S.G.0,7f)‘_’) 18,8| 14,1| 15,0 |131,3
180—2300 0,826)) 11,4 9,4| 10,0 | 87,5

Destillationsdauer:2S.30 M.+ 2 S. 50 M.| 230— 2800 21,7 } Sa. 2.8,8
b der _Charge 3570 C 280—330° 16,3 |; 53,4 | 56,8 i
Hochsttemp. { d. Gldimpfe 3900 330— 3600 19l }ReStgéb
Mittlere Temper. im Krackrohr 5170 |Riickstand 169 16,9{ 18,1 :
Hochsttemper. 5 L Wasser Spuren | Spuren | Spuren{ Spuren
Gasausbeute: 1151 G | 100,0| 93,8] 99,9 873,8

S —— - — - T
&0 &0 ot )
o g Nach Abzug des Zusatziles (38,4% 01 | < E
-~ z +61,6% Bit.) erh. in Y% %, bezog. aut | £ E
Versuchsergebnisse 3 | e
= |3 VTR Bl
sofarhit 3o
g :i Trockenschiefer (1641 g) Sc}(lg%[f;lt' e § §
Gasbenzin 21 2 1,30 ‘ 2,45} } 5.9
# sohtn) 99—18008,11514,8/ 15,3428 01 ¢
01 (S. G. 0,988) — 0g H,0 | 875 Lelchtt)l{180_23o(, e o I o i
Bitumen 13,6 ‘ 244 49,2
Aufschlussriickstand 2235 8 {Unltisliches 11,7 {1 22,4 Jeellyd
Mineralsubst. 46,6 [ — 0125,6
Feuchtigkeit 46 4 — {5t 8 —
Wasser {Destillationsw. 34 0 2,1 4,0 38
Gas 133 9 8,2 [5:38,5 SR
Verlust 49 4 3,0 et 1,9
Sa. 3393 | 9 100,0 | 100,0 | 100,0

Anmerkung:

-

1) Da die Retorte zu iiberfiillt war, so wurde nicht

geriihrt; infolgedessen war das Riihrwerk zum Schluss festgelegt und musste
durch Zusatz neuen Oles freigemacht werden, was zu einer Wiederholung der

Destillation fiihrte.
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Tafel XL: Versuch 12.

= Gasausbeute : 60 ] 1| ||V
D
2l :
2 El,%g?lgslé:, Schief. Nr.7 1000 g | Hochsttemper. d. Dampfe im ;
= Retorte 2) Rohol Nr. 3 1022 Abzugsrohr 2130| 2800/ 3220|3759
_,—‘-; Hochsttemper. der dort befindl. | Mittlere Temper. im Krack-
o Charge 3710C rohr — | — |5390/438°
o iber
2 | Destillationsdauer: 3 St. 40 M. | Hochsttemperatur & — | — | 62005000
SRR R
Engler-Destillation des DestillatesI| — % | Engler-Destillation des Destillates 11|
=
i 5 ik Rl
D3 | L O
1 &= | =
Fraktionen cm? G‘f/lw EE . Fraktionen cm? .G%/:v. %o“é
56—1800 (S. G. 0,717)| 60,4 43,3l 55,2{170 75—180°(S.G. 0,735)| 13,1 9,7} 10,9]13,8
180—230°( ,, 0,800)( 31,1/24,9| 31,7} 98 180—230°( , 0,868) 18,0 15,6/ 17,5[22,0
s Pl i | Sa.268|230—2800 28,2 [ Sa. 85,8
230—235 2,5 }8,1 10,2 }Restﬁl 280—330° 23,3/ /2 3! 70.0 Restdl
Rilckstand sl T L% ik GHPTILgg a
Verlust 3,1 2,3 29 8,9|Riickstan 2 l
b ‘ Verlust-+SpurenH,0| 1,7 1.4 1,6 2,0
Sa. [100,0/78,6/100,0] - 308,3 :
ot Ayl i Sa. |100,0] 89,0100,0] 126,0
— = - .
) b0 Nach Abzug des Zusatzoles (84,29 Bit. | <
& e 11,69 Ol + 4,7% Leichtol 180—2300) | & .
in %09 ; e
Versuchsergebnisse 2) g 5] erh. in %%, bez. auf 'Q.g?c
o s %8
< & i e |Schieferbit.|se= 3
S 3\9 Trockenschiefer (986 g) (530 g) > 818
>, | O
(rasbenzin 12 0,6 1,22 2,27 1 j96
UlfDestillat.I (S.G.0,786)] 308 | 15,2 " ]{ 56—1800 18,66,27,16 34,75}50,5 [t gl
v . 1( ,0800)! 126 | 6,2 [beich®l\180—2300 7,28 13,48 2.7
. Bitumen 0,0 | 0,0 55,4
Aufschlussriickstand 1390 | 68,7 {Unl(isliches 11,3 | 21,1 3 hdee
Mineralsubst. 46,2 | — 0l 7,6
.3, JFeuchtigkeit 36 1,8 — Po— —
Wasser %)\ pogtillationsw. | 58 | 2,9 5,9 | 11,0 3,7
Gas 707} 8,5 7,1 1 18;2 45
Verlust (Diff.) 22 | 1.1 2,3 | 42 1,4
Sa. | 2022 | 100,0 100,0 | 100,0 100,1

)

Anmerkungen:

Im Gegensatz zu den frither ausgefiithrten Ver-

suchen ist in Vers. 12 u. 13 die Destillation unter Benutzung der ganzen Re-
torte erfolgt, wobei ihr Fassungsvermogen ca. 10 kg Schiefer und Ol betrug.

s

Da die Schnecke bald nach dem Herauslassen der ersten Asphalt-

partie festgelegt war, so musste die Destillation unterbrochen werden, wes-
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halb die Resultate nur annihernd auf das im linken Retortenteil befindliche
Material bezogen und berechnet werden konnten. .

3) Die Mengen sind auf Grund der Analysen der Ausgansstoffe unter
Annahme von 11% (bez. a. Schieferbit.) fiir Destillationswasser (vgl. Vers. 4)

errechnet worden.

Tafel XL1: Versuch 13 1),

= ; dree
g I m|
= |
)
2
S | Einwage : Rohol Nr. 8 3165 g | Hochsttemperatur d. Dampfe im
= Abzugsrohr 2500 ”900 32702990
= | Destillationsdauer: 4 St. Mittlere Temper. im Krackrohr| — | — 5"10’46'10
@ litber
& | Gasausbeute: 101 1 Hochsttemperatur % — | — 0600‘5"00
Engler-Destillat T e :’ Engler-Destillat II gt
5_ g.E
Ll =] N o
(o] [ @ DS
Fraktionen cmd | g’ [HEY ,@E Fraktionen icm-’“’ R
0 - /0 —
| l
65——1800(5.(},0,721)’ 16,2| 11,7} 14,0] 135 91 —1809(s.6.0,730) | 2,0{ 1,5] 1,6] 4,2
180—2300 ( 23,8 19,9] 23,8 230  |180—2300( , 0,818)| 8.2| 6.7 7.1] 17,5
230 —2800 23.5)| Sa. 36,5(230—2800 15,7 |Sa. 21,7
280— 3300 18,31 {Restol |280—3300 | 29,1 {Restol
330—3500 9,7/ (°1:8) 6181 50713303500 ’ 17,5((83490.5 1 o3
Riickstand 8,1 Riickstand 26,8 J |
Verlust 0,4" 0,4 05 5 Wasser w 0,7].0,7 1,8
Sa. |100,0| 83,8100,1] 967 Sa. 5100,0{ . 259,5
K. 5T
= | §
s BRI G ¥ 1 Auf Grund der Engler-
Versuchsergebnisse g &) Destillation in 9,9,
= ) berechnet
iy s
o e
Gasbenzin. 12 | 0,4 0,4
\ { 65—1800 4,4} 8
G/ Fraktion I (Sp. G. 0,838) | 967 | 305 {Lewh“’luso 2300 8.0
9 1L ( » 0,943) 261 [ 8,2 0l 26,3 39 4
7 : : , {01 (340—3600) 6,17~
Riickstand (lefl.l)t ].)éQ E 43,0 \Pech (dickfliissig) 1.8
5 Feuchtigkeit. O ey g
Wasser { Destillationsw. 222 70 |f 9.1
Gas i 117 3,7 ST
Sa. 3165 1 99,9 99,8
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Anmerkungen: 1) Der Versuch wurde zwecks Priifung des Ver-
haltens der Retorte bei der Destillation von Ol allein vorgenommen.

2) Nach Schluss der Destillation konnte die Schnecke nur mit Miihe
bewegt werden. Die Besichtigung der Krackrohre ergab, dass im Krackrohr
III oben Koks abgeschieden war, im Krackrohr IV jedoch auch unten, wih-
rend die Mitte beider Rohre vollig frei von Koks war.

IX. Kritische Beurteilung des obigen Krackverfahrens.

Inbetreff der Destillation von Olschiefer aus fliissiger Phase ist
in einer fritheren Arbeit 1) bereits festgestellt worden, dass ersterer
dabei eine gewisse katalytische Spaltwirkung auf das Ol ausiibe. Im
Gegensatz zu vorliegender Arbeit wurde dort bis auf Koks destil-

Tafel XLII.

Versuchs Nr. Nr. 6 ( 8

9 | 12 13 |

(b4-c)*

2 %a

Mittlere Kracktemp.in C0 | 377 | 413 l 417 | 418 424!457 467

l
’ 539 (111)|521 (110)

M. 489 | M. 491

i

Ausbeuten i. % %, bez. a. Gesamtbit.

im Zusatzol ‘ : I \ ‘
enthalten |— | — | — |— [30|— | — | — | 23| 48 Al e
Gasbenzin u. : |
Leichtol b. 180° Sie- \
dendes 54130(68[241247,7|1,5| 34 (12,4 | 43 | 7415659 6
v.180 -230%s.] 3,1 2,6‘ 3,8 3,0| 1;7°4:2,9:1 8,9 | 21 o 4 o] s ‘ 1,9 | 4010,6| 2
\
Gesamtleichtol (b.2300)| 8,5 5,6/ 10,6 5,4: 7,11 9,6] 54 55| 20,3 | 12,8 9,3 9,6, 9,3| 9,
5 26.3| 64.3| 46,4/61,5(13,1/53,4(33,0| 22| 7,8 | 824 | 11,7 (54,1 [25,6/33,
Bi fLosliches 52,8|22,3( 29,9(17,9169,0(21,8/59,0| 84,4 | 55,4 | 41,8 | 46,8 21,4 (49,239,
itumen \gpissliches | 5.0| 42| 7.1| 4.1 50| 6,6] 1,6] 37| 72| — |209] 24/ 75 2,
40| 1,6 2,9 1.7 1,1l 47| 11| 19| 45| 37| 69/ 29| 5.2/,
Destillationswasser 3,7/ 1,9 38,1 1,9| 1,0f 8,1{ 2 |28} 37 ) 917 44|25 13| 3,
Verlust (4 Koks) ? | ¥ V17584 1} 2 ’ ? 14| °? 21 TR 1010,
‘ 1 i |

liert, wobei folgende Ausbeuten an Produkten, bezogen auf Schie-
ferbitumen, erhalten worden sind: bis 2000 C siedendes Benzin etwa
228%, Ol — 297%, Koks — 182%, Destillationswasser 158%
und Gas - Verlust — 13,5%. In 'vorliegenden Versuchen ist die
Temperatur der Charge jedoch in den Grenzen von ca. 360—3900 C

1) E.v. Pezold. Chem.-Ztg. 1928. S. 564.
#) Die Menge des Gesamtbitumens ist dem Schieferbitumen gleich.

472 |438(AIV) 461 (IV)| 501 |504 |517 550

-~ 0

OO =W O
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gehalten worden, wie es die Asphaltbildung erfordert; zwecks Er-
héhung der Benzinausbeute sind dafiir die Oldémpfe einem ergin-
zenden Krackprozess an bis auf ca. 5500 C erhitaten Eisenspénen
unterworfen worden, wobei sie in kontinuierlichem Kreislauf stufen-
weise, d. h. dem Charakter der Fraktionen gemiiss, gekrackt werden
sollten.

Um die Krackergebnisse iibersichtlicher darzustellen, sind die
erhaltenen Resultate in Tafel XLII, nach der Kracktemperatur
geordnet, zusammengefasst worden.

Aus obigen Ergebnissen kann man folgende Schlussfol-
gerungen ziehen:

1. Mit Ausnahme der zu besonderen Zwecken ausgefiithrten
Versuche 7 u. 8 (vgl. S. 50) sowie der Versuchsreihe 9 (vgl. 8. 52),
wo die Ausbeute an Gesamtleichtsl (bis 2300) ca. 5,5% betragt 1),
bewegen sich die Ausbeuten an entstandenem Leichtsl (bis
2300) in den Fillen, wo nur mit dem linken Teil der Retorte, d. h.
ohne stufenweise Kreislaufkrackung, gearbeitet wurde, zwischen
7,1 und 10,6%, was durchschnittlich 8,9% ausmacht; bei Benutzung
der ganzen Retorte jedoch, d. h. bei teilweise wiederholter Krackung
des Riicklauféls, betrug die Ausbeute an durch Krackung entstande-
nem Leichtdl fiir Rohol 8,0% (statt 4,8% — bei gewohnlicher Destil-
lation) und fiir Olschiefer-Zusatzol-Gemische — 18,0% (statt durch-
schnittlich 8,9% — bei ergiinzender Krackung der Ole ohne Kreis-
lauf derselben — oder statt 8,0% — bei der Destillation von Ol
allein). Die Zahl 18,0% ist mit Vorbehalt hinzunehmen, da sie in-
folge teilweisen Misslingens des Versuches nur eine annihernde ist;
jedenfalls deutet die Nebeneinanderstellung obiger Zahlen darauf
hin, dass die stufenweise Kreislaufkrackung des Restdles in Gegen-
wart von Olschiefer und durch Beriithrung mit entsprechend erhitz-
ten Eisenspiinen bei Verwendung einer geeigneten Apparatur als
Krackmethode durchaus Erfolg versprechen diirfte 2).

2. Das Auftreten betriichtlicher Mengen an Restdl in Vers.
12 u. 13 zeigt, dass die Kreislaufkrackung in der gegebenen Appa-
ratur unvollstindig war, weshalb die gegebenenfalls zu erwartende

1) Der Vers. (d + e) kommt hier nicht in Betracht, da dessen hoher
Gehalt an Unlslichem im Bitumen auf eine mit Erh6hung der Leichtolaus-
beute wohl in Zusammenhang stehende iibermissige Zersetzung hinweist.

2) Vgl. A.N.Sachanen und M. D. Tilicheyev. Chemistry and
Technologie of Cracking, New York 1932, sowie L. Singer. Der Krackpro-
zess im Lichte der russ. Frdo]mdmtne Petroleum 1929, 26, S. 893 u. 1930. 16,
S. 482 (Ref. iiber die Arbeiten vorgenannter Autoren).
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Leichtolausbeute (bis 2300) bei Verwendung leichtolfreier
Zusatzole und unter Zugrundelegung nachfolgender Daten fiir wie-
derholtes Kracken des Restoles etwa 18,7% erreichen diirfte, womit
das Maximum jedoch noch keineswegs erreicht zu sein braucht.

Anmerkung: Behufs Untersuchung der Krackfihigkeit des Rest-
dles wurden die Versuche 7 u. 8 unternommen, wozu das in den besonders
giinstig ausgefallenen Versuchen 3 u. 4 erhaltene Restol mit weiteren Mengen
desselben Olschiefers unter denselben Versuchsbedingungen wiederholt destil-
liert wurde. Wie aus den Versuchsergebnissen (vgl. oben) zu ersehen ist, sind
die Leichtolausbeuten in Vers. 7 u. 8 nahezu gleich und betragen ca. 55% (be-
zog. auf Gesamtbitumen), wogegen die entsprechende Ausbeute in Vers. 4 —
10,6%, d. h. beinahe das Doppelte betriigt, was bei Voraussetzung ungefihr

desselben Verhiltnisses von Schieferbitumen zum Zusatzél = 1:2 und der

gleichen Krackfiihigkeit des Restoles, auf Restol des Vers. 12 umgerechnet,
7,6.18,0

etwa

T = 0,7% ausmachen wiirde.

3. Die Ausbeuten an Bitumen und in ihm enthaltenem Unlos-
lichem werden naturgemiss in Abhiingigkeit vom Schmelzpunkt des
Asphalts schwanken und betragen, einen solchen von 35—750 C (vel.
unten) vorausgesetzt, auf Grund der Versuche 6 u. 10—12 (auf Ge-
samtbitumen bezogen) durchschnittlich 56,6 und bei Krackung des
Restoles etwa- 58,7% fiir Bitumen (entsprechend obiger Anmerkung
berechnet) und 6,2% fiir Unlosliches.

4. Die Ausbeuten an Gas und Destillationswasser betragen
auf Grund der Versuche 1—4, 6 u, 10—12 durchschnittlich 4,6 und
2,7% ; der Durchschnittsbetrag an Verlust erreicht auf Grund der
Versuche 1, 2 u. 10—12 nicht mehr als 3,0%.

5. Uber die optimalen Kracktemperaturen lassen sich in An-
betracht der spiirlichen Daten keinerlei genaue Angaben machen,
im allgemeinen jedoch diirfte der Krackprozess zweckmiissigerweise
bei Temperaturen zwischen etwa 400 und 540° C durchzufiihren
sein.

6. Die Ausbeuten an Gas und Destillationswasser zeigen im
allgemeinen, dass, wie es gewGhnlich beim Kracken der Fall ist,
dieselben bei Erhohung der Temperatur iiber eine bestimmte Grenze
und bei Verlingerung der Krackdauer (gegebenenfalls durch Kreis-
lauf der Oldimpfe) steigen; eine Koksbildung findet hierbei, wie
es aus den Befunden in den Krackrohren zum Schluss der Arbeit
hervorgeht, nicht statt, wenn die fiir die einzelnen Destillate mass-
gebenden Temperaturen nicht iiberschritten werden.

7. Durch Zusammenfassung obiger Angaben erhidlt man fol-
gendes Bild iiber die durchschnittlichen stofflichen Um-
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wandlungen beim untersuchten Asphaltgewmnung und Krackver-
fahren: :

Tafel XLIII.

Ausbeuten in %%, beLogen
auf
| g
; Schiefer-
Erhaltene Produkte Gesamtbitumen l bit. 1)
: | nach proportional.
It oblgen | v teilung d. Fehl-
g betrages
Leichtol (bis 2300) 18,7 19,5 ! 58,5
Restil 4,8 0 X
; Losliches 58,7 61,2 3,0
B‘t“me“{ Unldsliches 6.2 6,5 ! 0.3
Gas 4.6 48 14,4
Destillationswasser 20 2,9 8.7
o J Arbeitsverlust 3,0 —
Fehlbetrag | Sonstiges 1.3 - !
Sa. 100,0 \ 99,9 | 99,9

Als Endergebnis kann somit angenommen werden, dass
nach dem untersuchten Verfahren bei Einhaltung obiger Versuchs-
bedingungen das gesamte zugesetzte Ol (rein zahlenmissig betrach-
tet) in Bitumen und das Schieferbitumen, rund gerechnet, zu ca.
60% in Leichtdl (bis 230°) und zu 13% in Restol umgewandelt wird,
wobei 15% Gas und 9% Destillationswasser entstehen. Das Bitu-
men ergibt bei Hinzurechnung von 33,3 Teilen Mineralsubstanz 100
Teile Asphalt mit einem Aschengehalt von ca. 33%. Diese Resul-
tate diirften als durchaus giinstig zu betrachten sein.

Was nun den mechanischen Teil des untersuchten Ver-
fahrens anbelangt, so wire zu sagen, dass die angewandte Retorte
nach einer Reihe von Versuchen sich fiir einen Dauerbetrieb als
vollkommen unbrauchbar erwies: 1) weil die verwandten Olschie-
ferstiicke von der Korngrosse bis etwa 7 mm im Gemisch mit Ol
zu stark an der Retortenwand hafteten und deshalb nicht regelmis-
sig weiterbefordert wurden; infolgedessen fand allmihlich eine
Stauung der Beschickung statt, welche nach und nach zum vélligen
Festlegen der Schnecke fiihrte, was iibrigens auch bei der Destil-
lation von Rohdl allein nach Beendigung des Versuches zu erwarten

1) Die Berechnung-ist bei Annahme eines Verhiiltnisses von Schiefer-
bitumen zu 01 = 1:2 und nach Abzug von 66,7 Teilen Bitumen 3 Konto des
Zusatzoles durchgefithrt worden.
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war; 2) versagte die Einfiillvorrichtung am linken Ende der Re-
torte, da infolge eingedrungener Ol- und Wasserddmpfe der pulver-
formige Olschiefer teilweise zusammengeklebt wurde und nicht frei
herunterglitt; 3) war die horizontale Lage der Retorte in Anbetracht
der vertikalen Richtung des ausfliessenden Asphaltes nicht zweck-
missig, da infolgedessen ein vollstindiges Herausfliessen desselben
erschwert war; 4) sollte das heizbare Drehventil durch einen be-
quemer zu handhabenden heizbaren Hahn ersetzt sein.

X. Die Eigenschaften des Olschieferasphalts.

Von den Eigenschaften des Olschieferasphalts sind nur die in
Tafel XLIV enthaltenen untersucht worden, wobei die Priifung eini-
ger wichtigen Eigenschaften, wie z. B. der Penetrationsverinderung
mit der Temperatur, der Bindekraft *), des Erstarrungspunktes und
besonders der Qualitdts-Bestindigkeit, aus Zeitmangel leider wei-
teren Arbeiten vorbehalten bleiben musste.

Tafel XLIV.

|
" Pene- | fiepiy
Zusammensetzung 1) fasiels ;Duktlhtat
Versuchs- : Smpkt. ‘
Nr. Nr. }lnCS Un ‘ Minera | 2 K.-S.
Bitumen jislinhéat ieubst: nach Dow be} 250 G
I s8d 1 e aos i ] e LR
2 81305 | or 1895 " [ 544 1621 2) Ol 0
3 38,8 12,3 ‘ 48,9 13203 0 0
4 53,0 ‘ 6;0 17 409 84 0 0
‘Obere Schicht] 83,2 0.9 15,9 35, 103 73
5! Mittlere , 82,4 5 i - 7% 36 101 }
Untere 56,5 1 76511478950 — 3) iy 14
6 63,0 | 48 | 32,2 75 4 1,5 4)
7 1Y e AR M 69 7 .
8 61,8 1,4 .1 868 70 3 !
a 69,9 ‘ 2,2 k27,9 48 Vel 17
of bte 604 | 21 37,5 60 12 1,54)
l d 40,6 | YL ko8 102 0 0
e 33 4 ‘ 19,9 | 46,7 108 0 0
10JOb.  Schicht| 71,6 4,2 | 24,2 35,5 82 23
\Untere. , %) 68,9 6,6 ¢ ~245 40 80 23,2
11 59,7 8,8 515}, 48 57 12
126) 62,0 7,5 f 30,5 62,5 6 -8

*) Vgl. hierzu O. Martin. Uber Untersuchungen und Messung der
Bindekraft bitumindser Stoffe. 1935.
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Anmerkungen: 1) Da die Zusammensetzung der Aufschlussriick-
stinde in Abh#ngigkeit davon betriichtlich variiert, ob die Probe am Anfang,-
in der Mitte oder zum Ende des Ausfliessens entnommen ist, so konnten in-
folge praktischer Unmdoglichkeit, eine Durchschnittsprobe zu erhalten, nur Ana-
lysen einzelner, der Mitte entnommener und vorkommenden Orts als t ypisch
bezeichneter Stiicke gemacht werden; die ersten drei Aufschlussriickstinde wur-
den hierbei nach der Normenmethode (vgl. S. 33) analysiert, die weiteren
jedoch — vermittelst Extraktion im Soxhlet-Apparat.

2) Diese beiden Zahlen sind wenig zuverlissig, da bei stark aschenhal-
tigen Proben die Anwendbarkeit der Methode Krimer-Sarnow in Frage ge-
stellt ist. s

3) Wegen Ungleichmissigkeit der Probe war es zwecklos, den Schmelz-
punkt u. die Penetration zu bestimmen.

4) - Die Proben brachen bei einer Streckung von ca. 1,5 cm.

5) Der spiater gelegentlich bestimmte Starrpunkt nach Hoepfner
betrug —6,5° C, der Tropfpunkt n. Ubbelohde 61° C und die Fadenlinge da-
bei 7 cm. :

6) Das spez. Gew. des Asphalts betrug bei 25° C — 1,403.

Auf Grund der durchgefiithrten Versuche konnten folgende, die
Asphaltbildung betreffende Feststellungen gemacht werden:

1) Versuch 6 zeigte, dass Olschiefer noch bei einer Korngrosse
von 12 mm durch Erhitzen in Gegenwart von Schiefer6l vollig in
kleine Partikelchen aufgelost wird. :

2) Aus Vers. 5 geht hervor, dass es moglicherweise ganz
zweckmissig wire, die Asphaltbildung unter geringem Uberdruck
auszufithren, um die Asphaltausbeute zu erhohen, und dass der ent-
standene Asphalt durch Stehen- und Abfliessenlassen in der Wérme
in Schichten mit verschiedenem Aschengehalt getrennt werden kann,
deren obere in diesem Fall ca. 15% feinverteilte und die untere etwa
36—40% grobere Mineralsubstanz enthielt.

3) Aus der Versuchsreihe 9 ist ersichtlich, dass der Olschiefer-
asphalt kein wiederholtes Erhitzen vertriigt, da hierbei der Gehalt
an unloslicher organischer Substanz stark anwiichst (vgl. Taf.
XLIV); ein fortlaufender Zusatz an Fluxél wihrend einer kontinuier-
lich durchgefithrten Asphaltgewinnung diirfte auch noch aus dem
Grunde als notwendig erscheinen, weil sonst die Mischung infolge
einer Anreicherung an Mineralsubstanz allm#hlich ihre Fliessbar-
keit verlieren wiirde.

4) Die unter Zusatz von Neutraldl gewonnenen Asphalte wei-
sen im Vergleich zu den iibrigen eine bedeutend bessere Penetration
auf (Taf. XLIV, Vers. 10 u. 11 sowie Abb. 8).
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Die Abhiingigkeit der Penetration (bei 250 C) vom Schmelz-
punkt ist fiir Olschieferasphalt und verschiedene Bitumina durch
Abb. 8 graphisch veranschaulicht.

Wie aus Abb. 8 zu ersehen ist, fillt die Kurve fiir Olschiefer-
asphalt mit derjenigen fiir Estobitumen fast zusammen, die Kurve
fiir extrahiertes Olschieferbitumen (vgl. unten) weist ihr gegeniiber
eine geringe Besserung im oberen Teil auf, dann folgt die Kurve fiir
die amerikanischen Standartbitumen und ein wenig fiiber ihr liegt

2 Abb. 8.
Abhangigreit der fenelration vom Schmelspunkt

3 75 :: o © 0 0 0 0 Amerikanische Slandartbifumen (Jaf i)
N y o 0—0—0- Acrpalte aus Schitfer u Meutral! (Taf xurv |
ik e R R el Extraniertes Asphaltbitumen (Taf. 3 v1)
«§ R e B O e Asphalt aus Schigher u Rohi! by, dkssen Destilaten
X N °o° Estobitumen (7af v1) e,
§ \
w7
3
3

2

25

w 20 30 4 50 60 o @ 9o 190 uo g0 s30 Mo /50 160 o s0 190 R00

Penelration bei 25° nach D ow.

die leider nur ihrem mittleren Teil vorhandene Kurve des unter
Zusatz von Neutralol erhaltenen Olschieferasphalts. Von Interesse
wire es hier zu erwihnen, dass auch die unter Druck mit Zusatz
von Fluxol erhaltenen Schieferasphalte und die mit Wasserdampf
durchgeblasenen Schieferdlbitumina im Vergleich zu den untersuch-
ten keinerlei Vorziige aufweisen 1).

Zwecks Vergleichs mit anderen im Handel vorkommenden As-
phalten seien die wichtigsten Eigenschaften des estlindischen Olschie-
ferasphalts mit denjenigen einiger amerikanischer Asphalte in fol-
gender Tafel nebeneinandergestellt.

1) *Nach T. Koern’s u. A. Puksow's im Laboratorium der Staat-
lichen Brennschieferindustrie ausgefiihrten Arbeiten.

26 LUS XLIV, 3—4
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Tafel XLV.

ZuEammensetz. in %% %)

Herkunft der Asphalte

Sp Gew.bei 15001)1
Erweichungspkt
nach K.-S.2) in C0
Penetrat. bei 2503) |
Bitumen

Wasser
Mineralstoffe u.|
sonstige Ver-
unreinigungen

Olschleferasphalt . . .|1,40(259)|30—80 0b.ib. 100 35—85
Bermudez, raff. . . . 1,07 75—78] 15,9 90—98
Kalifornia-Standart, raff 1,06 95 ? 90

Trinidad-Land, raff. . .]1,42 106 ) 52—56

[

w O
5
(S}

7
44—48

| oo |

Diese Daten zeigen, dass im Gegensatz zu den amerikanischen
Marken die Eigenschaften des estlindischen Olschieferasphalts in
hoherem Masse variabel sind, was einerseits einen grossen Vorzug
darstellt, andererseits aber den Nachteil hat, dass es in der Praxis an-
fangs nicht leicht fallen diirfte, Produkte mit konstanten Eigen-
schaften zu erzielen. Seiner Zusammensetzung nach miisste ein mitt-
lerer Olschieferasphalt (Smpkt. etwa 550) einen Bitumengehalt von
60—70% (inkl. ca. 6% Unlosliches) bei 30—40% Mineralsubstanz
aufweisen und wiirde somit dem Trimidad-Asphalt am nichsten
kommen. Wie bei letzterem, so darf auch beim Olschieferasphalt die
Mineralsubstanz nicht als wertloser Ballast angesehen werden, son- -
dern es fallt ihr infolge engster kolloidaler Verbindung mit dem
Bitumen auch eine wichtige Rolle als Fiiller zu, indem sie die
Bindekraft des Bitumens erhoht5), die Hérte des Asphalts steigert
und durch ihre Korngrosse einen allmahlichen Ubergang zu den im
Strassenbau verwendbaren groberen Mineralzusitzen bildet.

Wenn nun die Frage gestellt werden sollte, inwieweit die aus
estlandischem Olschiefer hergestellten Asphalte und Bitumen als
Strassenbaustoffe zu gebrauchen seien, so wire dieselbe auf Grund
vorliegender, freilich nicht ganz vollstindiger Angaben dennoch in
dem Sinne zu beantworten, dass sie als solche durchaus Verwen-
dung finden konnten, obgleich, mit den amerikanischen Standart-
bitumen verglichen, den letzteren in manchen Beziehungen der Vor-

1) J. Marcusson,l. ¢ S. 2
2) dito, S. 34.

3) dito, S. 166.

Dt dito) BiELT:

B) SR e, Lact R 02



67

zug zu geben wire. Geht man von den im Strassenbau giiltigen An-
forderungen 1) aus, so befinden gich die estliindischen Olschiefer-
asphalte und Bitumen innerhalb der aufgestellten Brauchbarkeits-
grenzen, wobei der unter Zusatz von Neutralol erhaltene Olschie-
ferasphalt unter Umstinden als Produkt erstklassiger Qualitit ge-
wonnen werden konnte.

Hiermit sei die Untersuchung der Eigenschaften estlindischen
Olschieferasphalts als zum grossen Teil primir entstehenden hoch-
molekularen Produktes vorliufig abgeschlossen 2).

XI. Extraktion von 6lschieferasphalt.

1. Der Extraktionsapparat.

Zwecks Untersuchung der Eigenschaften des im Olschiefer-
asphalt enthaltenen Bitumens wurde ein dessen Eigenart entspre-
chender Extraktionsapparat nach Angaben des Verfassers kon- .
struiert, der schematisch in Abb. 9 dargestellt ist.

An Hand der Zeichnung sei im folgenden die Konstruktion
des Extraktionsapparatés und die Arbeitsweise mit ihm beschrieben.
Seine Hauptteile sind: der Extraktor (1), der Verdampfer (2), die
Kiihler (3 u. 4), der Losungsmittelbehélter (5) und die Pumpe (6).
Der Extraktor (mit-einem Fassungsvermogen von ca. 10 1) be-
steht aus einem 5zdlligen, mit seitlichem Ansatzrohr (7) versehe-
nen Gusseisenrohr, welches oben durch einen Deckel mit Einfiill-
offnung (8) und unten durch einen mit dem Entleerungsstutzen (9)
versehenen Boden verschlossen wird. Durch das Innere des Extrak-
tors sind zwei konzentrische, durch Stopfbiichsen abgedichtete Eisen-
rohre geleitet, wobei am Aussenrohr (10) in verschiedenen Flé-
chen befindliche Rippen (11) und oben ein Kreuz (12) zum Drehen
des gleichzeitig als Rithrwerk und Dampfleitung ausgebildeten
Rohres angebracht sind; das Innenrohr (13) ist mit Offnungen ver-
sehen und dient zum Einleiten von Dampf, welcher durch kleine
Offnungen zwischen den beiden Rohren von unten nach oben stromt.

1) Vgl. Fussnote 1 auf S. 7 und S. 13 sowie P. Wichert. Die Kon-
struktion des Bindemittels in Asphaltstrassendecken. Petroleum 1930, 8, S.239.

2) Vgl. H W. Klewer u. K. Mauch. Uber den estlindischen Ol-
schiefer ; Kukkersit“. 1927 sowie A. Puk sov. Asphalt aus Brennschiefer. Un-
veroffentlichte Dissertation. 1929 (estnisch).

20%
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Am Deckel des Extraktors ist ein bis 4 Atm. anzeigendes Mano-
meter (14) angebracht. Im Ansatzrohr befindet sich ein vermittelst
eines Eisenringes eingestemmter Filterstein (15) zum Zuriickhalten
der im Olschieferasphalt zum Teil in feinster Verteilung enthalte-
nen Mineralsubstanz. Es wurden hierzu sogenannte Bran-
dolfiltersteine (braungelb) der Schumacherschen
Fabrik G. m. b. H. in Stuttgart 1) verwandt. Mit dem Ansatz-
rohr sind zwei Rohrleitungen verbunden: oben — eine fiir den
Fall einer Verstopfung des Steines vorgesehene, aber nicht benutzte
Leitung (16) zum Durchblasen von Dampf und unten — ein brei-
teres, mit Guckfenster und Hahn versehenes kupfernes Rohr (17)
zum Abfliessen der filtrierten bitumindsen Losung. Das Rohr (17)
miindet in den aus Eisen hergestellten Verdampfer von ca. 7 1 In-
nalt, in dessen Innern sich eine Dampfschlange (18) mit pilzformi-
gem Aufsatz und ein Thermometerrohr (19) befindet. Am Boden
ist ein grosserer Hahn (20) zum Herauslassen der eingedampften
bitumindsen Losung angebracht. Der Verdampfer ist vermittelst
eines Rohres an den Messingkithler (3) mit moglichst grosser
Kiihlfliche angeschlossen, der seinerseits in den aus dickerem Eisen-
blech hergestellten und ca. 15 1 fassenden Behélter (5) miindet.
Letzterer ist durch ein kupfernes Rohr (21) mit der Handpumpe
(6) (System ,Allweiler, Nr. 0, Leistung 25 1 pro Min.) verbun-
den, an deren oberen Teil ein mit Riickschlagventil versehenes
Rohr angeschlossen ist, welches seinerseits in den Entleerungsstutzen
des Extraktors ausliiuft. Vom Einfiillstutzen (8) des letzteren aus
geht ein Rohr (22), welches einerseits mit dem zylindrischen Gefiiss
(23), andererseits aber mit dem Schlangenkiihler (4) verbunden ist.
Das Gefiiss (23) steht wiederum mit der Dampfleitung in Verbin-
dung, ist durch Asbestpappe isoliert und mit Zeug bezogen; es wurde
mit Aktivkohle gefiillt und war als Verschluss gegen die Aussenluft
fiir den Behilter (5) gedacht, erwies sich aber als iiberfliissig, da
die Extraktion, Verdampfung und Kondensation unter Druck in ge-
schlossenem Kreislauf vollig glatt verliefen. Die Schlange des Kiih-
lers (4) miindet in eine Glasflasche (24), deren unterer Teil durch
ein entsprechendes eisernes Gefiiss ersetzt ist und vermittelst eines
Uberlaufrohres mit dem Behélter (5) in Verbindung steht. Das dort
befindliche, mit einem Hahn versehene Rohrchen (25) dient zum

1)’ Vgl. W. Stollenwerk. Neues iiber Filtration. Ztschr. f. ang.
Ch. 1927, 7, S. 203.
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Abfliessenlassen etwa vorkommenden Kondenswassers. Oben ist die
Flasche mit einem Bunsenventil und einem nach dem Gefiiss (23)
fithrenden Verbindungsrohr (27) versehen. Die Deckel des Extrak-
tors und Verdampfers sowie der Boden des letzteren und die Flansche
der Pumpe wurden durch Bleiringe abgedichtet, die Stopfbiichsen
und Pumpenteile, welche mit CS, in Beriihrung kamen, mit einer
halb und halb aus Glyzerinseife und 75%-m Glyzerin bestehenden

Abb. 10.

Salbe, das Innenrohr des Riithrwerks jedoch — mit einer Paste aus
Zylinderol und Talk.

Zwecks Ausfiihrung der Extraktion wurde der Behidlter (5)
durch das Einfiillrohr (28) mit CS, und der Extraktor mit dem zu
extrahierenden Material sowie mit CS,, von welchem insgesamt ca.
17 1 erforderlich waren, beschickt. Die Grosse des Extraktors war
so bemessen, dass auf eine Charge von 2 kg ungefihr die fiinffache
Menge an Losungsmittel zugegeben werden konnte. Nach Fiillung
des Extraktors wurde der Verdampfer bis auf etwa 459 C erwirmt,
worauf das Pumpen begann, welches so betrieben wurde, dass un-
gefihr ebensoviel Fliissigkeit in den Verdampfer hinzufloss, wieviel
aus ihm iiberdestilliert und im Kiihler (3) gekiihlt werden konnte,
was an einem regelmissigen, nicht zu starken Fliessen im Behilter
(5) zu horen war. Das Pumpen wurde unter allmihlicher Steigerung
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des Druckes solange fortgesetzt, bis die Waschfliissigkeit einiger-
massen durchsichtig ablief. Hierauf wurden dem Extraktor Proben
entnommen, welche zeigten, wieweit das Auswaschen des Extrak-
tionsriickstandes fortgeschritten war. Um das Waschen und spatere
Verdampfen der im Extraktor verbliebenen Fliissigkeit abzukiirzen,
wurde diese nach Beendigung des Waschens abgehebert. Der Rest
wurde nach Offnen der entsprechenden Hihne durch das Rohr (22)
in die Flasche (24) iiberdestilliert. Der zuriickgebliebene Extrakti-
onsriickstand wurde durch Offnen des Stutzens (9) und Drehung am
Riihrwerk aus dem Apparat herausbeférdert und im Kasten (29)
aufgefangen. Weitere Einzelheiten sind in der Zusammenstellung der
Versuchsergebnisse zu finden. Die Gesamtansicht des Apparates ist
auf Abb. 10 reproduziert.

9. Gewinnung und Untersuchung des Bitumens.

Mit Hilfe des obigen Extraktionsapparates ist eine Reihe von
Extraktionen ausgefiihrt worden, deren Versuchsdaten und Ergeb-
nisse in folgender Tafel sowie den dazugehdrigen Anmerkungen zu-
sammengefasst sind.

Tafel XLVI.
) Erhalten | Unlésliches im bei 1000
| 8| i ek & getrockneten Extraktions-
= | 8 2 . riickstand in % %
5 | 518 |22 |gw E
Z 1 gl { { 82 |8 5] Stelle der Probenahme
P o A &0 = =2 '3 2] 4B ﬁ
SEIEAEIS Fal o aabataERl il e F.08
o R e 8 Ex |gl & | %2 | B4
1 o = | B3 2 e M B =4 =t~ < S
ex]lalg|lia| @ /A AL @Ol 88 | o3 =
& 2 5|88 5 D N AL TR A b4
2z| 2| % @ | & 5 T =5 | E§8 | 2%
S |1E|=S|& | @ g /og‘/o Bl 8% .| 88| 88
1fs [ 1]=—9]| 858 b b LR 80 180
2.8 ,|15%)| 638 2367)87,040263.0 —9)| 7.1 g i
3 1 7433 il
1 10") 1,5 | [ 3010) 1734 ; 310 ) 26, 6 857 73,4 — — 15,2 —
6]. | 1] 22 |660 { B 2 51882851488 — | 134 | —
, Vi
gl o R { 59613) 1% o
| o 4012) 1483 [1V.146 ")90516\41 0| 965 9,5
Dy L 612”)< 4
;3 (68 R ;2,2)“4:)“‘) 1328 {V 44 153961"461 853 — 25,1 —

Anmerkungen: 1)  Der Extraktionsriickstand enthielt immer
wechselnde Mengen (20—50%) CS2 und musste durch Trocknen bei 100—105°
von demselben befreit werden.
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2% Vel =SiiB4 “Anm . .

3) Die Extraktion musste wegen Undichtigkeit des Apparates vorzeitig .
unterbrochen werden.

4) Das Bitumen ist durch Abdestillieren des CSs, Erwirmen auf dem
Wasserbade und halbstiindiges Erhitzen im Trockenschrank bei 125° C er-
halten worden.

5) Der Filterstein war zum Schluss der Extraktion vollig verstopft.

6) Hiernach enthielt die Losung im Extraktor 0,004 g Bitumen in
5 cm3 ‘d.ih, 10 1V—:09 g

7) Die Zahl ist aus der Differenz von 100 erhalten worden; tatsichlich
wurden nach Verdampfen des CSe und nachfolgendem Erwiirmen bei 125° im
Laufe von 2 St. nur 170 g erhalten, was sich auf Verluste im Verdampfer
zurlickfithren ldsst, da der Extraktionsriickstand zum Schluss noch zih war
und offenbar Bitumen enthielt.

8) Die Hochsttemperatur im Verdampfer betrug 64° C.

9) Der Stein wurde zusammen mit einem Weissbandfilter Nr. 597 v.
Schleicher & Schill benutzst, welch letaterer eine Verstopfung der
Steinporen verhindern sollte und bei jeder folgenden Extraktion erneuert
wurde.

10) Die Arbeitsgeschwindigkeit betrug zu Beginn der Extraktion ca. 4 1
pro St.; zum Schluss war die Waschfliissigkeit noch schwach briunlich ge-
farbt.

11) Die Zahl ist aus der Diff. erhalten worden; da die Entfernung der
CS2 Reste durch Erhitzen bei 125° eine Entziindung der Dimpfe hervorrief,
so wurde versucht, durch das Bitumen Dampf durchzuleiten, doch trat dabei
eine derartig starke Blasenbildung auf, dass diese Methode aufgegeben werden
musste. Durch Liegenlassen eines Teiles des in diinner Schicht ausgebreiteten °
Bitumens an der Luft gelang es nach ca. 1 Woche ein reines Bitumen zu er-
zielen.

12)  Zum Schluss der Extraktion war die Waschfliissigkeit noch gelblich-
braun gefirbt.

13)  Das Bitumen wurde durch Abdestillieren des CS2, Durchleiten eines
Kohlensidurestromes in den geschmolzenen Rest und Ausgiessen desselben auf
ein Transportband erhalten.

14)  Nach der Extraktion war der Stein trotz vorgelegten Filters ver-
stopft, wobei die Waschfliissigkeit noch braun aussah.

Im Anschluss an die Versuchsergebnisse muss gesagt werden,
dass der benutzte Extraktionsapparat 4 grosse Nachteile besass:
1) dauerte die Extraktion iiberaus lange, 2) arbeitete der Verdamp-
fer nicht soweilt intensiv, dass direkt reines Bitumen erhalten wer-
den konnte, 3) enthielt der Extraktionsriickstand betrichtliche Men-
gen Losungsmittel und 4) war eine Wiedergewinnung des letzteren
ohne bedeutende Verluste nicht moglich. Infolgedessen war an eine
kontinuierliche Arbeitsweise natiirlich nicht zu denken. Sollte es
einmal notwendig werden, das Bitumen des Olschieferasphalts in
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grosseren Mengen zu extrahieren, so miisste eine Apparatur Verwen-
dung finden, welche obige Nachteile nicht aufweist und eine schnelle,
womoglich kontinuierliche Extraktion des als Extraktionsmaterial
sehr schwer zu bewiltigenden Olschieferasphalts gestattet. Theore-
tisch kiime noch die Trennung der Mineralsubstanz vom Bitumen
durch Wasserdampf-Vakuumdestillation in Frage, doch ergab diese
Methode analog den’ bei Braunkohlenteerdlen *) erhaltenen Resul-
taten Riickstinde von ca. 25% **), welche von der Mineralsubstanz
nicht getrennt werden konnten. In Anbetracht der grossen bei der
Extraktion von Olschieferasphalt entgegentretenden Schwierigkeiten
wire es vielleicht am zweckmiissigsten, sich auf die Gewinnung und
unmittelbare Verwendung des Asphalts zu beschrinken, um so
mehr als das aus ihm extrahierte Bitumen fiir Strassenbauzwecke kei-
nerlei Vorziige gegeniiber dem urspriinglichen Asphalt bieten diirfte
(vgl. Abb. 8 u. S. 66). i

Die wichtigsten Eigenschaften des extrahierten Bitumens sind
in folgender Tafel zusammengestellt und mit denjenigen einiger ame-
rikanischer Asphaltbitumina verglichen worden:

Tafel XLVII.

Nach Erwdrmung
s Penetrat./Duktilitit| im Laufe von 5 St.
Lad B \ bis 1630 C
Bezeichnung. der P [l b Z
Proben S| B @ O =5
@0 =, i P = + Uz g O
<l g n. Dow bei 25° €} =32 |2 “ |55
7 S [EeISEE
3]
11 0,9 150 30 ‘ 3,5 1,64 |52 | 23
2 0,6 62,5 LS et 2,522) 1 66,5 7
344 437 i 1,53 | 0,52 "[795 0
6 2,7165 7 L8 L Q6% 17015 <6
7+8 3,3|63 3 'y 049 165 |: .8
11 0,5]25 iiber 360 ‘ —4) 1,88 [3855| 45
a) 80 % Bit. 11420 % ‘ !
Bit. (3 4) 21385 89 |@ber1l5] — | — | —
b) 70 % Bit. 11 4+30% | ;
Bit. (3 +4) 1,6 |40 O i i b A R
Bermudez-Bitumen ) — | 51%%%) 42 iber 100 -— — | —
Trinidad ” — 155 12 0 = g

%) E.Erdmann u. M. Dolch. Die Chemie der, Braunkohle. 1927.
%) Nach T. Koern’s u. J. Hiisse’s im Kohtla-Jirve’schen Laborat.

ausgefiihrten Arbeiten.
#xk) J . Marcusson, L. c. S. 75.
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Anmerkungen: ') Das spez. Gew. des Bitumens betrug 1, 116
bei 25° C. -

2) Der grosse Verlust ist teilweise durch Spuren von zuriickgebliebenem
CS2 bedingt.

3) Die Proben brachen bei 1,5 bzw. 1,8 cm.

4) Die Duktilitit konnte wegen Dickfliissigkeit der Probe nicht bestimt
werden.

5) Die genannten amerikanischen Asphalte sind mit Chloroform extrahiert
worden. (J. Marcusson, L. c. S. 177).

Auf Grund der wenigen vorliegenden Vergleichsdaten kann in-
betreff des extrahierten Olschieferbitumens festgestellt werden, dass
es seiner Gewinnungsweise entsprechend eine grosse Variabilitiat der
Eigenschaften aufweist und denselben gemiss wohl zwischen die bei-
den angefithrten Bitumenproben eingereiht werden konnte. Die
Schmelzpunkte des erhaltenen Asphaltbitumens {ibersteigen nicht
750 C, so dass eine Verwendung desselben in der Gummiindustrie
analog etwa dem Mineral-Rubber, dessen verschiedene Sorten
Schmelzpunkte von 60—1500 C aufweisen, wohl kaum moglich sein
diirfte, abgesehen von seiner hoheren Sprodigkeit und dem relativ
grossen Aschengehalt, dessen zuléssige Grenze im vorliegenden Fall
bei nur ca. 02% liegt. Fiir eine Verwendung in der Kunststoffbranche
und in der Lackfabrikation wiirden sich moglicherweise glinstigere
Aussichten erdffnen, wenn das Problem der Extraktion einmal zu-
friedenstellend gelost werden sollte.

XII. Schlussbetrachtung.

Uberblickt man die Gesamtheit der aus estlindischem Olschiefer
herstellbaren festen bitumindsen Produkte, so kann festgestellt wer-
den, dass es eine grossere Anzahl von Stoffen gibt, welche fiir den
Strassenbau und gegebenenfalls auch andere Verwendungszwecke
zur Verfiigung stehen. Von den gewdhnlichen Destillationspechen
kommen beispielweise die Weichpeche mit einem Schmelzpunkt nicht
iiber 350 C (nach Krémer-Saruow) und mit nicht mehr als etwa 3%
an in CS, Unloslichem in Frage, von den geblasenen Olen (den so-
genannten Oxybitumina) alle mit einem Schmelzpunkt bis etwa
650 C, von den in Gegenwart von Zusatzolen unter Atmosphiiren-
druck gewonnenen Asphalten — ebenfalls eine ganze Reihe von Mar-
ken mit wechselndem Aschengehalt und mit Schmelzpunkten bis auf
etwa 750 C hinauf, bei einem Maximalgehalt an Unléslichem von
etwa 5%.
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Eine weitere Aufgabe auf dem Wege der Nutzbarmachung est-
landischen Olschiefers fiir den Strassenbau diirfte in der Ausfiihrung
von vergleichenden Probepflasterungen unter Ver-
wendung obiger Materialien besthen, wobei 1) die fiir jede Bitumen-
art geeignetste Einbauweise und 2) der dabei erforderliche Material-
aufwand festzustellen wére. In Abhingigkeit davon konnte dann
erst eine richtige Bewertung der vorliegenden Produkte als Strassen-
baumittel erfolgen und eine ihr entsprechende Preisbildung statt-
finden.

Wiirde es sich nun darum handeln, eine Vorstellung iiber den
Produktionswert, d. h. den chemischen Wirkungsgrad der oben unter-
suchten Methoden zur Gewinnung fester bitumindser Stoffe im Ver-
gleich zueinander und zu den sonst bekannten Produktionsweisen zu
erhalten, so miisste man sich hierzu einer Stoffbilanz bedienen, wel-
che, ausgehend vom gleichen Rohmaterial, die jeweils erhiltlichen
Ausbeuten an Produkten zum Ausdruck bringt. Eine derartige Zusam-
menstellung ist auf Grund in vorliegender Arbeit erhaltener und in
der Literatur vorhandener Angaben gemacht und in Tafel XLVIII
dargestellt worden. Da es einerseits nicht immer moglich ist, die
Industrieprodukte vollkommen streng in niitzliche und unverwert-
bare Abfallstoffe einzuteilen, so kann die Berechnung des chemischen
Nutzeffektes naturgemiss auch nur eine relative, d. h. vom jeweiligen
Stand der Technik und den Marktverhiltnissen abhiingige sein.
Andererseits schwanken die nach verschiedenen Verarbeitungsmetho-
den erhiltlichen Ausbeuten in gewissen Grenzen, wobei die ange-
fithrten Zahlen mitunter nur anndhernd den tatsiichlichen Produk-
tionsverlauf wiedergeben. Deshalb soll die unten folgende Zusam-
menstellung nicht mehr als eine allgemeine Vorstellung iiber den
Produktionswert der dort verglichenen Verarbeitungsweisen des Ol-
schiefers ermdglichen — eine entgiiltige Bewertung derselben kann
selbstverstéindlich erst nach Beriicksichtigung aller im Produktions-
prozess mitwirkenden Faktoren, hauptsiichlich auch der Anlage- und
gesamten Produktionskosten, erfolgen.

Aus der Tafel ist ersichtlich, dafB-von den wichtigsten bisher
bekannt gewordenen Methoden der Olschieferverwertung beim Hyd-
rier- und den Aufschlussverfahren die hochsten chemischen Wir-
kungsgrade (=92,7 u. 90,5%) erzielt werden, dann folgt die in Est-
land leider wenig Aussichten auf grossere Verbreitung bietende Ver-
gasung mit 76,8%, die Aufschliessung in Gegenwart von Zusatzdlen
bei gleichzeitigem Kracken der Oldémpfe mit 41,7%, die Urteerge-
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Tafel

~ Ausbeuten in %%:7bezog. auf Trocken-

Ausfiihrungsort d.

Laboratoriums-

Verfahrens
Fa. bzw. Autor des Kop- Puk- Kle- Puk-
Verfahrens willem | sov ver SOV Vertasser
Aufschluss Dest. a. fliiss.
Charakteristik des Hydrie- unter Ver- Phase®) bis auf
Verfahrens Tob 17 A ot e e B R ——]——
Atm. Dr.[erh. 1B} Asph. | Koks
Benutzte Lit - ’
e f}lfell(lar?ratur 2) 7) 8) 10) 16) | 18)
2 | Rohol - 9,1 — ’ 79 ity —
= | Leichtéle (bis 2300 C) 18,33) — - = 11,0:7, 7,843)
< | Restol ) 78 | - - - 1,3 22,0
= | Festes Bitumen — T o G_ =i o
e 0.16,6/ 31,4 39,5 as. Lo f19,61
< 1/AGpEelD 94 500 500 | 500 | 69,3 {158 f
2 |
Chem. Nutzeffekt 92,7¢] 905 | 895 | 768 41,7(298 |
[
@ IGas (inkl, Gasol) ca. 4,9%| 6,6 5)! 2,4 9)lvgl. oben| 5,3 | 5,120)
% | Koks e A @ iEp ) 76| 9.4
%< | Schwel- u. Krack- '
£ | wasser ca. 2 el Ol 8,1 5) 4,512) 3,8 44
@ | Verlust = fid 2fKee! 14| 1,1
Asche — —_ — 38,6 13) 40,0 | 50,0
Sa. 1000 | 100,0 | 100,0 | 119,9M) 99,8998 |
Anmerkungen: ') Wird von der Staatl. Brennschie-

ferind. auf Treib- u. Imprigniercle verarbeitet.

2)
3)

J.Kopwillem, 1. c. S. 14 u. 15 (Vers. 30).
Nach proport. Verteilung der Fraktion 170-—300° erhalten.

4)  Enthilt ca. 75% Mineralsubst. und durchschnittlich etwa 2% unlésl.

organ. Substanz.

5) . Einschliesslich Verlust, aus der Differenz von 100 erhalten.
6) J. Kopwillem. Beitrag zur Untersuchung d. estlind. Schieferle.

1927. 8. 37.

) A. Puksov. Thermische Zersetzung des Kukersits. Brennschiefer.

1934. 3, S. 32 (russ.).

8) H. W. Klever u. K. Mauch, I. e. S. 8 u. 15 (Vers. 14).
9) Das Litergewicht des Gases wurde gleich 1,2 g angenommen (vgl.

S. 45, Anm. 7).

10) A. P uksov. Hochtemperaturzersetzung des Kukersits. Brennschie-
fer. 1934. 1, S. 36—38 (russ.). g

11)  Auf Grund des zu 1, 24 errechneten Litergewichtes des Gases erhalten.

12)

Nach L.: Saglodin,

W. i Shuwnkao, 4

Lasebnik u.
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XLVIIL.
schieférfirhiif 7507% ”organ. Substanz b g
versuche %) (S 0 I 0 G a1 10 Kohtla-Jarve
e T \Velder- NiF;stl Olschieferkonsort. Staatl. Brennschieferind.
pass (Tunnel-Ofen) (Pintsch-Generatoren)
o : ol | a0 : |
Urteergewm ‘ g2 |az \..E 28 3 o FY -8, | E
e | B° |ESx|5E| 858 | 23w | 22 | B3| B
S . O D o— -~
H;Oll‘jf)hnl | <4 | &REI S | £EE | 8% | &2 | o
‘ . ‘
| 2L) { 2) ; 23) 26) 28) | 29) \ 30) 31) 34) i 36)
\ ‘ "
| | |
a7.2% 329 i e T e i 23,78) _— e
Sl 13,0 6,427) 6,4| 28,3 |[ca.12,2 i i 6a s
b \ e }111 243 24| 24 [ca 21 A STy
yir e 2 — 219 — o e T g o
0 { 4, i 7 \ Ak fEd Gtk il 2. il
| 37,2 | 827 | 241 |30,7 |30,7] 80,7 143 | 237 |214 |ca.21,8
}q 15| 80 b 9,624 4,8 07 | 234m) 234 |
o SO 8 e 9,5 | 16,0 6,1 6,1 11 6,1
1 16,3 %) (193%) {28
e, S0 T | J 3.6 4,0 |ca.2,333) 35 II T
il — | 1,4 l 6,0 29) £ 4,6 ")1
50,0 I 50,0 | 50,0 50,0 50,0 50,0 445 | 445 445
1100,0 [100,0 | 100,0 100,0 | 100,0 ] 100,0 | 100,0 [100,0 ] 100,0

J. Schamis. Gasifikation des Olschiefers in Gasgeneratoren. Brennschiefer.
1934. 1, S. 23 (russ.).

13)  Der Vergasungstemperatur von etwa 1000° C gemiss ist die ganze
CO2 (= 11,4%) abgezogen worden.

14)  Die 100% iibersteigende Summe ist durch die Einfiihrung vaon Luft
wihrend des Prozesses erklirlich.

15)  Die nur als Veranschlagung aufzufassende Berechnung ist fiir ein
Verhiltnis von Schieferbitumen zu Ol =1:2 bei Annahme der im Tunnel-
Ofen erhiltlichen Ausbeuten durchgefiihrt worden (vgl. Anm. 26 u. 27).

16)  Vgl. vorliegende Arbeit, S. 62.

17)  Der Asphalt enthiilt ca. 33% Mineral- und ca. 4,5% unlésliche orga-
nische Substanz.

18) F.v. Pezold. Chem.-Ztg. 1928, S. 564.

19)  Auf Grund proport. Verteilung der Fr. 50—200° auf je 10° Multi-
plikation der erhaltenen Grésse mit 3 und Addition des Produktes zur Aus-
beute bis 200° anni iihernd berechnet.,

20) Die Zahl enthilt einen Teil des Verlustes, weshalb derselbe ent-
sprechend hoher ist .
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21) K. Luts. Brennschiefer-Schwelmethoden wu. ihr Einfluss auf die
Eigenschaften des Urteers. Die Natur. 1924, S. 365 (estn.).

22) S-Sl B R e (8820

28) N. Weiderpass, 1. ¢. S. 4 u. 6. Die veranschlagende Berech-
nung ist unter Annahme der im Tunnel-Ofen erhiltlichen Ausbeuten (Anm.
26 u. 27) und unter Abzug der bis 230° siedenden Anteile des Ausgangsoles
gemacht worden.

24) Die Zahl ist auf Grund des zu 1,25 errechneten spez. Gewichtes
des Gases ermittelt worden.

25) Aus der Differenz von 100 erhalten.

26)R. Zeadler, il ¢ 87554 64 u. 65

27) Durch proport. Verteilung der Fr. 200—250° des Leichtols D er-
rechnet.

28) R. Zeidler, 1. c. S. 40 sowie Anm. 26 u. 27.

29) R. Zeidler, 1. c. S. 184 sowie Anm. 26 u. 27.

30) R.Zeidler, 1. c. S. 131 (Vers. 21).

S DR U A RO S b R 2

32)  TEinschliesslich 1,6% Benzin aus dem Waschol.

33) In Ermangelung diesbeziigl. Daten wurde hier die Fischerausbeute
45% (Luts, S. 113) benutzt, die Betriebsausbeute diirfte um einige Pro-
zent hoher sein.

s K Tanbsaliic 55242,

35) Da beim Blasen kein Gas entsteht, so konnte diese Zahl aus der
Diff. v. 100 ermittelt werden.

36) TLaut Mitteilung der Verwaltung der Staatl. Brennschie-
ferindustrie.

37)  Uber Vakuum-Destillation des Kukersits vgl. P. Kogerman.
On the Chemistry of the Estonian Oil Shale , Kukersite“. Bulletin Nr. 3 d.
Olschiefer-Untersuchungs-Laboratoriums d. Univ. Tartu. 1931. S. 33.

winnung unter Wasserdampfeinleitung mit 37,2% und endlich die
iibrigen Verfahren mit einem chem. Nutzeffekt von 32,7 bis 14,3%,
wobei die fabriksmissig durchgefithrten Verarbeitungsweisen, wie zu
erwarten war, bedeutend niedrigere Werte liefern als die Laborato-
riumsversuche. Im Hinblick auf apparative und andere produk-
tionstechnische Schwierigkeiten (z. B. die Wasserstoffbeschaffung
und Temperaturregulierung), ‘besonders aber wegen des {iiberaus
hohen Aschengehaltes im Asphalt, diirften die beiden ersterwihnten
Verfahren in der Praxis schwer durchfithrbar und neben dem hier
untersuchten Verfahren des Verfassers, nach welchem seinerzeit be-
reits die Revaler Chemische Fabrik R. Mayer A. G.
teilweise gearbeitet hat, vornehmlich von theoretischem Interesse
sein.

Mithin kdmen als eine Massenproduktion fiir Strassenbauzwecke
zulassende feste bitumindse Produkte nur die Oxybitumina und die
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in Gegenwart von Zusatzdlen hergestéllten Asphalte in Frage. Wel-
ches von den beiden Produkten sich in Zukunft als praktischer er-
weisen wird, ist schwer vorauszusagen, doch wire zu erwarten, dass
dank der beim Asphaltierungsprozess angewandten, besonders giin-
stigen Kombination der direkten, unter Verwertung eines Teiles der
Mineralsubstanz erfolgenden Asphaltgewinnung mit einer weitgehen-
den Benzinerzeugung unter Atmospharendruck, der Olschieferasphalt
im Vergleich zum Oxybitumen durchaus konkurrenzfihig, wenn nicht
gar ihm iiberlegen, sein diirfte. Somit konnte das oben untersuchte
Verfahren der gleichzeitigen Benzin- und Asphaltrerzeugung in Ver-
bindung mit einer rationellen Roh6lgewinnung als durchaus aus-
sichtsreich unter den bisher bekannt gewordenen Verfahren der Ol-
schieferverwertung bezeichnet werden, dessen weitere Erforschung
und technische Priifung nur zu empfehlen’ wire.

Hiermit sei vorliegende Arbeit abgeschlossen. Um iibermissi-
gen, an sie nicht zu stellenden Anforderungen im voraus entgegenzu-
treten, sei hier erklért, dass sie ihrem Zweck gemiss mehr einen tech-
nischen. als theoretisch-wissenschaftlichen Charakter tragen sollte.
Demzufolge sind beispielsweise die FEigenschaften der erhaltenen
Benzine sowie das Kracken einzelner Fraktionen bei verschiedenen
Temperaturen und in Gegenwart von Katalysatoren nicht systema-
tisch untersucht worden; die Untersuchung der Asphalte und Bitu-
mina musste zwingender Umsténde halber auch auf das Notwendigste
beschrinkt werden. Die eingehende Behandlung aller dieser Fragen
bleibt. weiteren Untersuchungen vorbehalten, welche im Interesse
einer erfolgreichen Entwicklung der Olschieferindustrie nur zu be-
griissen wiren, besonders da sowohl die beim Kracken sich bildenden
ungesittigten Verbindungen als auch manche andere bei der Um-
wandlung des estlindischen Olschiefers entstehende Produkte gegebe-
nenfalls eine ausreichende Rohstoffbasis zur Gewinnung verschiedener
wertvoller Chemikalien abgeben konnten.
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