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versuchssnlage Oe«=FRolsen, den 8. Dezembder 1344

01./3'.'.

HexrTem Professor Xs r s in
Direksor HRagemann

‘ :' ° Sohut?

~ ~" 7 Pesre: Saumelberiohy Lber Qg
/'—‘ EEE I &

In der An%:go liberreiche 1011:5 ein m.au, mgl.co: an=
sere Erfahrungen t die Gn% chatviscoser urch
Beihensynthesen fals

Des HKlsts ist ag: Seite 48a in den dei Ihnen worlie-
-genden-Sammelderiohs-sinsufiigen. - -




. ’ 21, September 1944
Jlversuchsanlage Cl/schbr,

Herren Professor Dr. ¥a r t'i n

Dir. Dr. Hagemann
Dir. Dr. S ochuf ¢
s ‘
tXe; X 8%, 3 Sckxb, vi 2 1
4

In der Anlage iiberreiche ich Ihmen eire Zusamrenstellung der
- Erfabhrungen und Beobachtungen, die sich aus unseren biskherigen
~Yersuchen und_Analyaen.ergeben-haben.-

Das Zahlenmzterial bedarf noch der Ergénzung, 8¢ hinsichtlichr
dexr Stockpunkte von kichstviscosen Jlen namentlich vel Tisen-
kreislaufbenziu. - 7 o B
‘Die eingereichten Blétter sind als Seite Xr. 88 b bie d dem
Sammelbericht Uber , Ul " beigzufigen. :



Oberhausen~Holten, den 22, August 1944

Cl/se.
X - -1 '3. > . . .,‘l‘.l, r‘“ ’_7\. ) / '
Herren Professor Dr. Nartin T i/
Dr. Hagemann . : ‘ Ny
Dr. Sohuff - o

Betrifft: Schmiersl.

. In ﬁér Anlage iiberreiche ich drei Blitter, die in den "Sammel-
Jbe cht-tﬁr»Ol‘~unter*Abachn1tt‘7‘hinter*391te*104“&13*101&7““f
"'b, B, e@inzufiigen sind, : : i
Der Inhalt der drei BlHtter betrifft die kilnstliche Alterung dex
synthetischen Jle mit unverdinntem Sauerstoff beil erhShter Tem-_|
“‘peratur und damit dis Testmethode, die wir, zur Beurteilung der
Alterungsfestigkeit von Ulen Ulberhaupt, in meiner Abteilung aus
gebildet haben. v -

Blatt 104a gibt eihe Charakteristik der Testmethode und die aus
der Anwendung abgeleiteten wesentlichsten Erkenntnisse. )

Elatt 104b soll zeigen, wie sich 1) die bei der Nessung einge-
steuerte Temperatuar, 25 die Siedelage, d.h. die C-Zahl.der zur

0lsynthese eingesetzten Crackbenzine auf die Alterungswerte
auswirkt, ‘ K -

b.q.



A ﬁ 8 gangsbenzin

Untersuchung, Reinigung




Beide Blitter erntstammen dem Ihnen zugeleiteten Bericht vom

14. Mirz 1944. . .

Die Reihem "der Anlage 104c¢ sollen zeigsn, in wecher Teise sig
bei den Hauptalilerungsiemperaturen 140° bezw. 160 , mit dex e
der Sauerstioffeinwirkung -~ 1 bis 24 Std. - die Analysenweérte - awe
elnes geallerten synthetischen Llcs dndern, zalso wie die -
Tesizeit von 6 Std. im Zeitrahmen zu beurteilen ist,.

4
~
T

7 "~»1A
// ~“:"i

R
e,



Inheltsangeaebdbe

Ausgangsbenzin

Untersuchung, Reiniguhg

Ablauf dexr Synthese

EBinfluB der Siedegrenzen; Dauer, Temperatur,
Al Ci3, Kontaktsl, Zusitze, Zulaufsynthese,
Brightstookanteil, Polymerbentin

Die obere Schio ht

Verarbeitung, Restbenzin, Entchlorung,
Vakuumdestillat, (Untersuchung vgl. 6)

Al'c;3 ~-Nachbehsandlung

der ob. Schicht und des Oles, Ktslzugabe,
Destillation, Inhibitoren, S,

Sonstige Verbesserung

des Fertilgdles

Sohwefelséﬁre

‘Untersuchung

) |
Restbenzin, ob. Schicht, Schmierdlvorlauf,
U1, Destillation, therm. Bestindigkeit

Alterung des Oles

"

nit Luft oder §auerstqff



Untersuchung der Benzine

Untersuchung und Reinigung der fdr die blexntheeé bestimmten
. enzine. -

Als Ausgangsmaterial fir die Herstellung des synthetischen
RCH-Ules dient zur Zeit Crackbenzin, in Zukunft auch Kreis-
laufbenzin. Andere, fernliegende Typen sind am Fnde dileses
Abschnittes aufgefiihrt. Crackbenzin wird im Betrieb nach
dem Dubbsverfahren entweder aus primirem Gasdl (Siedegrenzen
5% bis 220°, 95% bis 325°) oder aus Kaltpresssl gewennen.
Letzteres beiépielsweiae cledete 1942. Beginn 292°C 34
bis 300°%, 10 % bis 320%, 40 % bis 350°, 52.% bis 360°. Ende
1943 lugen die Werte im Ganzen tiefer.

Da die Struktur der Olefine und die Zusammensetzung'des
Crackbenzing mit Einschluss der Verunreinigungen mehr eder
weniger Binfluss auf die analytischen Werte des durch Poly-
'merisation“érhaltéﬁén‘ﬁIéé‘ﬁiﬁﬁt;7iét genetisch das Oracken
‘als der erste an sich wichtige Teil der {lgewinnung anzuse=
hen. Vas fir die PAlymerisation vorgesehene Crackbenzin darf
kein Primirpr®dukt enthalten, d.h. seine obere Siedegronze '
muss tiefer als der Siedebeginn des Crackeinsatzes liegen.
Uberschneiden sich diese Grenzen, so tritt, wie Versuchsgrup-
pe 3399 erkennen liess,’eine Schddigung der Synthese ein:
Die Bildung von Kdntaktsl war behindert, und trotz reich-
lichem AlCl3—Einsatz liess die Ausbeute an 01 zu wilnsohen

. Ubrig. -

Storend ist. auch die Anwesenheit von festem Paraffin, das
bei unzureichender Trennschirfe der Yestillationsapparatur
mit den Démpfen in das Benzin . mit libergeht. und. in dem.duroh .
Polymerisation gewennenen 01 den Stockpunkt ungiinstig be~
einfliisst.

Alle Benzine stellen im wesentlichen ein Gemisch olefini-~
scher und gesittigter Hohlenwasserstoffe dar. Ihre Siede-
lage und Konstitution wirken entscheidend auf die Polhshe
der gewinnbaren Polymerisate. Je hoher die untere und die
overe Siedegrenze des Benzins liegt, d.h. also je grosser
der Betrag der Siedekennziffer 1st, umso besser fHllt die
Viscosltatspolhohe des Ules aus. Pur beil einem Einzelbenzin
kann dliese Abhdngigkeit streng kurvenmassig erfasst werden.
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Untersuohunhg der Benzine

Bei dem Vergleich verschiedener Benzinproben tritt deutlicher
hervor, da8 die Polhdbe auch noch durch die Konstitution der
Olefine beeinfluft wird. Wenn ‘cuch die ungeséttigten wnd
gestttigien Korlerwasaeratoffe 8roBtenteils in Form gerader
Ketten vorliegen und die Menge der vcrzweigten Iso_eren oder
der Aromaten sebr gering ist, so haben doch die geradkettigen
Olefine die Doppeibindung an verschiedenen Stellen. Die beste
Polhdhe liefern die 1-Olefine, die also die Doppelbindurg

am Ende der Kette tragan. Nun gelingt es im Betriedb nicht,
den OrackprozeB so zu steuern, das8 nur diese wertvollste

Form entsteht, Dcher werden bei der Ulavnthese nie die Pol-
héhen erreictt, die dem Tinsatz reiner 1-Olefine entapreclten,
zZ.B. ergibt Cg 1,97 statt 1,76 und 09 1,61 statt 1,35,

Die normalen, undestillierten Orackbenzine enthalten stets
—kurzkettige—EKohlenwesserstoffe ifi Veérschiecdener Foratltutlon,

wie 03 04, CS’ sie sind als Gase im Benzin geldst, rehen

beim Stehen durch Abdunsten leicht verleren und setzen bei

der analytischen Erfassung sorgfiéltige Tiefxuhlung vorsus.

Als Reistoffe und Verunreinigungen kénnen in sllen Penzin-—

typen enthalten sein; Diolefine, Peroxyde, Wasser gelost

oder in Trepfenform, organische Schwefelverbindungen, Saureﬁ,x

Teter, Harze K iiberrcschenderweise finden sich Alkohole, dewen
Feststellung und feseitigung bei den Kreisl-uftenzinen eine

wichtige Molle spielt, ebenso, wen: auch in Xkleinen liengen e

in Crackbenzin,

Beim léngeren Stehen, nicht nur um ILieht in der Glasflasche
-Sondern-auch -im geschlossenen Nrnister, zeiten die Fenzine
gewisse Veranderungen. sie fdrben sioh infolge Harzbildung
gelb bis braun, und die Gehelte an Peroxyden, Sduren und Tstern
nehmen stetig zu. fuch triiben sie sich meistens. Frische PRen-
zire lassen sich besser polymerisieren els durch Lagern
gealterte Kohlenwasserstoffgemische.

Die laufende Untersuchung der Benzine be21eht sich suf fole

gende Teststellungen: ‘ :

1) Die Siedelage im Greben durch die "nglerdestillation,
dergus fbleitung der Siedekennziffer, exakt durch die
Felndestlllatlon, die euch das Tiefkondensnt erfufit,

! LT
X Ketone, Aldehyde, nechweisbar durch Fuchsin~ﬁchwefliqs Séure.



Untersuchung der Benzine

2) Olefingehalt dursh Schiitteln mit P205 -~ HpS50, nach Kattwinkel;
hierbei werden Alkohole und Arcmaten mitgemessen. In Richtung
stelgender Siedelage gehen durchgiingig die Werte zuriick
z.B. Crockbenzin, siedend 45 -~ 212°, SRz = 152,8 (Versuch 339%)

Benzin SP--Zahl
undestilliert 70 %
Frrkt., < 140° 85 %

> 80° 68 %
>100° 65 %
»130° 61 %
>14OC ‘60 <
>150° 57 %
>18p° 49 %

Der Olefingehalt givt die maximal

mégliche Jlausbeute anj;

~er-lH#Bt sioh Fuch &us der Jodzahl

berechnen.

3) Die snalytibche Aufklérung i{iber die chemische Strukiur der
Clefine ist umetZndlich: em sichersten. fiihrt men eine Polyme-— -
risation durch und benutzt die Peststellung der olhShe in
einer einmaligen Synthese alas Test.

4fﬁ£s kommen ferner in Frage Dichte (dzo), Brechungsindex (npyq),
NZ, vZ, OH-Zahl und Co-7ahl, Gumtest, weniger die MNielektrizi-
tdtskonstente (DK). Die Grdfenordnung ist etwa fclgende:
|

] [ofS an
SP~Zzzhl 82 % 46 % -
d20 0,674 0,752
NDon ”,0,3925{ -0,4280
¥7 0,9 ist selten
vz 6 - 7 sehr hoch
DX L 2,00 - 206 7

(vgl. Analyse ven Creckbenzinen, die in schmale Jledestreifen

eufgeteilt wur@en{)

Vergleicht man die Zshlen, die 'mean nach fufteilung durch Fein-

destillation in den gleiohen Fraktionen grhéit,

80 liegen die

eus etwa 2 x 12 Proten errechneten Mitielwerte sowohl fiir den
Brechungsindex (nDzo) wie fiir die Dichte (dpp). beil Crackbenzin

héher als bei Co-Kreislaufbenzin. Allerdings sind die

Streubrei-

-4 -
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Untersuochung der Benzine

ten nicht getrennt, sondern greifen ineinander liver:

*) Brechungsindex Oraokbenzin Co-Kreislaufbenzir
Frakt. 38 - 51° 1,3786 - 3887 1,3719 -~ 3802
. ﬁ = 1.’3834 7’ = 11,3766
Frokt.¥51 - 176° 1,4204 - 4270 1,4160 - 4230
?’- 1,4238 . ﬁ = 1,4183
Frakt.240 - 268° 1,4366 ~ 4393 1,4327 ~ 4379
' Z = 1,4382 g = 1,4340
2) Dichte . :
Frakt. 38 - 51° 0,649 - 669 0,636 ~ 661
S @ = 0,657 # = 0,652
Frrkt.151 - 175° 0,743 - 754 0,739 - 748
: # = 0,747 g =0,742
Frakt.240 - 268° 0,779 - 782 0,771 - 780
£ = 0,781 _ g =0,774

5V Tie Polymerisationswilligkeit wird dedurch bestimmt, deB man
20 cm® Benzin im Dewargefd8 mit 1 g AlCly sehilttelt und die
Ireiwerdende N rmemenge mlﬂt. -

So viele Anhaltspunkte die genaue Untersuehung der Eenzine

auch liefern meg, so gibt es doch keinen an.ljtlschen Wert, der
bei der Beurteilung eines Benzins die tatsiichliche ﬁurchfﬂhrung
einer (Jlsynthese iiberfliissig mschte. - ‘

Ts erhebt sich die Frage, wie weit Benzine als ‘usgengsmatericl
fiir die Jlsynthese durch Vorreinigung verbessart werden Xk#nnen,'
Liegt ein gealtertes Material vor, se kenn es durch Desiillation!
entharzt und aufgefrischnt werden.'Derart raffinierte Benzine

sind besonders empflndllﬂh denn ihr durech den Gumtest kon-
‘trollierbarer Harzgehelt nlmmt beim Lagern rasch wieder zu.

Setzt men vor der Lagerung Substanzen wie B-Neph~thylamin,
B8-Thionephthol oder Phenthiazin zu, so bildet sich eirn Nieder-
sohlag, der mit der Zeit stark zunimmt und els eine rnffinie-
rende Reinigung aufgefeBt werden muf. Am besten .vercrbeites men
des Benzin in frischer Form: aber puoch frisch hergestellte,
feuchte olefinische Lohlenwasserstoffgemisohe miissen, tei-
spielswelse mittels CeClop, getrocknet werden, um sq einen Mehr-
verbrauch sn £1Cl3 zu vermeiden.

Eine leichte Reffinnation unter milden Bedingungen tritt ein,
wenn man des Benzin kelt mit Natronkelk und Tonsil partiell
neutrelisiert und entherzt.



Untersuchung der Benzine .

€in gréferer Gehalt an Séuren und Estern, erkenrbar an hehen
Werten der NZ und VZ, wirkt stbdrend euf den Ablauf der Tyn-

these (Versuchsgruppe 3399 bel B1 55 2010); durclt Behrndlung
mit Natronkalk oder festem KOH wird diese Stdrung beseitigs.

Kreisleufbeanzine enthalten so erhedbliohe Mengen Beistoffe ous
der Gruppe der Alkohole, dnB diese unbedingt mittels Zinkchlo-
"rid oder durch Dehydratation iiber Tonerde entfernt werden
miissen (vgl. entsprechendes Sonderblety); diese rotwendigkeit
liegt bteim Crackbenzin, wo die (H-7ahlen nicht bis >2C0,
sondern etwa bis 1 ansteigen, cnscheinend nich? vor, jedenfalls
nicht in der Heidsynthese. Bei CH-Zahlen iber 1 cder in der
Xeltsynthese macht sich die Anwesenheit von Alkoholen durch
einen Mehrverbrauch von A1013 stdrend bemerkdar., .

“Eine radikele, wenn euch riir dic_Praxis weniger geeignete Form
der Reinigung ist des Trhitzen und Abdestillieren dcs Tenzins
{iber Natriummetall hierdurech werden Aldehyde, Sauren, ﬁlkohole,

 meter und Harze groBenteila entfernt. So gereinigte Penzine
ergeben (le mit verbesserten Werten filr Polhdhe, Uonradson und
Harzasphalt (vgl. Sonderblatt).

Fir nlle Formen der Benzinreinigung gilt, daB8 keinesfalls els
Nebenwirkung eine Iscmerisation der Olefine und damit eine Ver-
schleohterung der PolhBhe eintreten darf., Umgekehrt ist cine
~Jerbesserung;,—elso—eine—Vermehrung-der—endstindi-gen—iionood-ew——
fine noch nie beobsohtet worden,

~Als wirksam und russichtsreich erwiesen sjich zwei Methoden:
Mon destilliert des Benzin iiber einem Gemisch ven Mg und
wenig ALCly (3088) oder

men leitet die Benzindémpfe, denen wenig HCl zugesetzt wurde,
bei ca. 175° tiber Aluminiummetall (2424, 2771). In beiden
Fillen wird des Material iiberaus resktionsfihig zuxr Polymeri-
setion, Dié eben erwdhnte 2. Methode ist sehr nahe verwandt

mit dem Verfrhren, mit kleinen Katalysatormengen in einer

"1, Stufe' ein minderwertiges, stark klebendes 81 von schlech-~
ter Polhthe abzuscheiden und die Hauptmenge des (lcs in gerei-
nigter Form eus dem Bgnzin zu gewinnen, das von dem 1. Tolymeri-
set abdestilliert wurde (vgl. Ausfithrungen itber Synthese).
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Untersuchung der Benzine

——— - -

Der Yeg, das Kohlenwasserstoffgemiasch in der Gasphase'mittels
Kupfer bei aa. 200° zu desoxydieren, miiBte auck noch weiter
verfolgt werden (2695, 2702, 2727).

Tine einfeche lfaBnahme ist die kalte Behandlung des Ausgrngs-
benzins mit Chlorwesserstoff; sie fiihrt zur Abscheidung einer
schwarzbraunen Schmiere und gu einer kriéftigen Steigerung der
Polymerisationswilligkeit (2930, 2989)s Beispiel: 20 cm3 Crrcke-
benzin mit 1 g A1013 gesohiittelt erwérmen indirekt ein bestimmtes
tuentum Wessexr in 18 Min. um nur 3,2°C. Yach 'Cl-Behindlung
dagegen steigt die Temperatur in 3 !in. bereits um 12°. Dieser

" Wert bleibt so hoch, auch wenn man des Benzin mit To.sil schiit-
telt, mit ifasser widscht oder gar mit n/1 Katroniruge 2 Std. kocht,

- s o s

Der Vollsténdisleit halber seien einige cndere Benzintypen nufge-
T z#hlt, deren Tolymerisationsprodukte indes wegen ihrer achleohten
Polhthe keine technische Bedeutung gewinnen kénnen:

L .
1) . A.K.-Benzin, also.dcs Primdrprodukt aus -der Fischer-Tropach~ -
Synthese, liefert ein n-01 von de? Polhdhe 3,0.

2) Leitet man Crackbenzin in Dampfform bei -etwa 250° ilber aktives
Granosil, so tritt Isomerisation ein, die Doppelbindung ver-
schiebt sich vom Bnde zur Mitte hin. Win sc iscmerisiertes
Meaterisl gibt in Ausbeute, Vso, VPH wesentlich schlechtere
0le, es wirmt sich bei gleichem Olefingehalt mit AlTly weniger
euf als unbehandeltes Benzin (2217, 2218).

Unterwirft men A.K.-Benzin einer solchen Behzndlung, so sinkt
wWeriméBig die Polhdhe von 3,0 weiter suf-3,3 (Nr. 2227), -

3) Pelymerbenzin entsteht, wenn man nach Egloff und Ipatieff
CyHg und C,Hg bei 230 - 260° und 7 - 14 atii'iiber phosphor-
slurekontakt leitet. Diese ~durch hohe Klopffestigkeit ausge~
zeichneten‘KohlenWasaerstoffgemisohe erwieser. sich fiir die
Olsynthese als ungeeignet (vgl. Sonderblatt), VergleiFh:

Craokbenzin Polymerbenzin
Clefingehelt 89 % 87 %
0idestillat 16,6 % 54,1 %
n-6l-Auskeuvte 56,5 % 16,5 %

" VPH S tees 4,48

e ® . E—— - .- .- et



Untersuchung von Craokbeasin.

Analyse sohmaler, nioht vorgereinigter Siedsfrektionen.

Crackbenzin aus Gss8l. Nioht mit Ra-Metall geroinigt.
Versuch Synthesen sus 06"“‘011'

3127
[ c e, 'o Cq ‘G, ia
] l 6 7 8 9 i 10 ' ~11
- i | | ]
! Siedekennziffer i 57,51 87,~ ! 111 | 142 | 168 | 193
; dog i 0,674 10,708 ;0,724 | 0,744 b,74éio,752
Hp S0, RO5-tert % 82: 781 75| 67 59| 46
' Nz ' [ 0,05 0,12 i0,36 0,92 k,36 'o0,21
: vz . 0,99 11,91 14,37 6y~ 12,09 !1,12
! Dy, = 1, : 3900 | 4060 | 4148 : 4210 ; 4218 4256

; | : | i

———

Wy

——

Dichte: nimmt mit der C-Zahl zu.

Olefine: Viel stéarkeres Absinken der Zshlen bei Cqp und G4 als bei
Crackbenzin eus Kaltpressdl.
NZ: besonders hoch bel Cg! der Wert sinkt nach Ma-Behandlg. suf 0,09.

<}

Z: Maximom bel 09.
Brechungsindex: steigt mit der C-Zahl. Bei O 4 ist Index tiefer als
bei 044 aus Kaltpresssl, Grund ist der hdhere Qlefingehalt bei letz~

]

+terem. '
Cyq Bus Gassl 1,4256 46 % Olefine

* " Kaltprsl 1,4299 67 %



Untereuchdﬁg von Crackbongin.

Ana)yse schmaler, mit Na gereinigter Bigdofraktiongn.

Crackbenzin aus Gasdl.
Versuoh Synthesen aus 06 cecee 011

3127

' ~ | ics | C7 | Cg Cq €10 | 914
dyy = 0,674 | 705 | 720 | 735 | 743 | 750
HZSO4-P205-Zah1 % . 8o 76 g T4 I 70 g 59 44
p:v4 0,02! 0,01 0,08! 0,09 0,12| 0,07
IR 9,05 oLli___plij“;_JJJn_g 14764 —1,24
n ﬁ -Lf = 1,/ 3920! 4050 ! 4132 - f 4227 1 4250

‘”Dichﬁci'géibb die Na-Reinigung werdcn - susser Cg ~ dic dy
geQenkt.

) Olefina‘ Viel etdrkere~ “bsinked der Zahlen bei C und 011
__als bel Crackbenzin aus Kaltpreseol.

NZ; Werte! éind alle durch ¥a stark ernicdrigt.

vz: CE'— CJ Zahlen nach Nu-Reinigung wesontlich—gesenkte——
Brechungeindex: Steigt mit der C-Zshl.




Untersuchung von Cragkbenzine.

Analyse schmaler, nicht vorgereiﬁigter Qiedefraktionen,

Crackbenzin aus Kaltpressol.

Versuch Bynthesen sgus C6 - 014. Die Fraktionen siand& durch
Licken getrennt; ihre Summe bildet also nicht das gesammte
sLusgangsbenzin.

i 3003, 3031
5 % Ge% § G & G G G
SK Ziffor 60,9 65,1 1™ % W
4, 0,68 o,Ti0 o038 o3 5 o1 o6l 775 679
—{-SP-Zehl— e L —R-%- HE—%-L-— L6 %6056 i85~
K 61 06 0,13 Gl opf ol o0k o2 o6
v 195 1M 2,60 1,8 o8 oM od ofl 08
x - B T X RN X LR 3 - R X X VI 5 S J I X Y
nl,, el 1, 3 o8 Q2 KRB NS5 K% . O ANl A%
, Aldehyds " “e » . - + . * s o
O - Zahl Co ° ° [ ° [ ° [ 0
Dichtes: Stei ’;t mit_der.C-=Zahl

SP Zahl:; Olefine fallen mit der C-Zeshl., Methode ungenau.
Nz: Auftallend hoher Jert bei C, und Cqze

¥Z: Sehr hoch bei C,, daher n-J1 Ausbeute nar 31,9 %.
DK: C, fallt heraus, S%reunng 2,04 bis 2,16.

_n_Dzo_:_ btelgt mit der C~Zhhl.

Aldehydes Mehr oder weniger starke RUtung mit Puohsin~

schwefliger SHuree. | .

OH-Zahl: Hier keine Alkohole vorhandsn.



Untersuchung von Cragckbenzin.

Analyse schmaler, mit Na gereinigter Siedefraktionen.

Crackbenzin aus Kaltpressbl.
Versuch Synthosen 05 - 014. Die Fraktionen gind durch
Sledellicken voneinander getrennte.

Joe3, 3031
G & G*% § G G &G G G

AZa of  off5  0IB o5 oW oTF B8 _ollo o

SP Zahl TBL WL I BI WL 8% FE VL Sk oI

1] 00 015 8 05 o6l 006 o0 o0k gt N .

v o 14 3,41 ‘0,88 0% 1R 1,08 e oM., ta,‘!S

o o 3,2 (% Lo 2,8 2 2,65 2,6’5*1? 2,65

alye 1, | 3 s MG R KI6 B2 AGh AT T A%

Aldehyda ° - ¢ + " . 0 o e '

Gi « Zehi ° 0 o o ° 0 o .o ! o
Dichtes Nach Entfernung der Beisio { Na_senken_sich.

bel 06-09 die Dichten.

SP Zahls Olefine fallen mit der C-Zahl. Methode ungenau.

NZ Durch Na senken sich alle Werte, besonders 07 und 013

VZ:

, nD,

Dirch Na senken sich die Zahlen bei 05-09

(24,04 -~ 2,16) auf (2,0 = 2,09).

ot

: Duroh die Reinigung mit Na vermindern sich die Werte

Zaplen verschieben sich durch Na-Reinigung praktisch

gar nicht.
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Primiires Ereislenfbenzin (Co Kontakt) aus Druckversuohsanl,

Analyse dbea co-KraislauIbex;zma nach dufteilung durch Feindestil-

lation.

Der Mittclwert wurde asus allen {19) untersichten Ofenproben be=-
rechnet: dies waren: Ofen 9, 3.-m11un3./0£en 10, 9. 10, 11,

Dicghte d& .

Fillung./ QOfen 11, 8. Fullung.

-

|
|
1
{
!
{
|
3
!

H L

| Fraktion '{ Hif_:telg::. Streuung ‘
bis 38° , 0,642 638 bis 653 |

58 bis 51°; 652 6356 * 661i
51 ¢ 71 | 672 | 667 " 678!
71« 101 | 696 , 9% * 700 ;
101 * 130 i 716 | 713 " 7202
10 " 151 . 731 | 726 " 735,
151 * 175 3 742 ! 739 " 748 i
175 % 200 751 i 744 % 756
200 * 220 | 761 | 758 " 766
220 " 240 | 767 | 764 % 772
200 % 268 | 774 | .77 = 780

' 268 % 292 . 780 | 727 784
292 * 309 L 7es l 780 % 787,




Primires Kreislaufbenzin (Co-EKontakt) aus Druckversuohsanlage.

—

—-4analyse des Co-Kreislaufbenzins nach Aufteilung durch Peindestile

lation.

Brechungsindex und ’-Todzahl

Zusemmengestellt sind die 11 Proben des Ofens 10, 10, Fillung.

! Fraktion g - Joydzahl Breohungaindex
! ¢ | Streuung ] Streuung
viE 360 = | _ Y3732 T 3597 vis 3854

D sg e 51 I 205 |196 bis 217 ; 5766 | 3719 * 3802

f- 51— ® 71 ': 170 l152. % 198} 3869 | 3851 w 3913

c 71 * 19t | 145 lizs @ 163 | 3974 3962 " 4023

‘101 % 130 ’ 123 1109- " 132! 4064 ! 4052 v 4115

130 % 151 ! 103 |90 % 111 : #2132 | 4105 * ste2

1151 @ 175 | o7 i * 92! 4183 | 4160 * 4230
%WWfifrWW

? 200 * 220 é 5 |50 * 68 ; 4282 ‘ 4269 * 4317
1.220 % 240 f 4942 56 ;o 4309 4269 T 4348

‘240 " 268 | .41 |34 % 7 4340 | 4327 * 4379

- 268 * 292 ‘g 33 27 % 41 4369 i 4355 " 4407

292 " 309 ; 27 j22 " 34 ; 4389 | 4379 " 443t

i R i
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Untersuohung des prim;ren Kreislaufban;inp-aus DVA. .,

Analyse des Co-Freisleufbenzins nach Aufteflung durch Fein-

destillation.

Zusammengestellt aus den 11 Proben des Ofens 10, 10, Fillung.

SP Zahl = Olefine + Alkohole,

+

! Streuung

Fraktion ;Mittel- i

- wert ¢ !

: Mok, | %, % i
: bis 38% 58 | 55 bis 63 |
T8 v 519 @ 56 e s |
st e 7 . 59 ! 54 m g5
v o T s e e
D 101w 1300 58 | sa e g
130 w151 L 57 | 52« &1
£ 151 % 175 1 54 . 49 w58
. 175 " 200 49 ; 44 " 56 i
20021946 30 7 53

| 219 % 240 1 43 - ! 38 « 45 |
i 2407 272 | 40 >§ 35 Mg E'
o272 " 293 | 37 132 % 46 ;

293 % 309 : 35 31 - 46
1
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~vinigung des Kreisloufbonzins vor der Olsynthose.

Entfernung dor slkoholisechen Lestendteilo des Co-Lroislaufbenzins

(Fr. 60-200°) duroh Dberleiten des Dampfes Lber A%ggj bei 220% 320°0

Die Alkohole werden, unter Zwischenbildung von ithern, duroh Dehy-
dratation aufgespalten in Olefine + VWagser. 4ls Eatalysator diont
Tonerde ‘A1202)3 man fH11lt A:L(OH)5 aus verdiinnter Lluminatlauge mit
002 bel 25«35 und oaloiniert des geformte Hydrat bei 700°, Die opti=
mal—aktivierqnde Temperetur muf noch gesuoht werden, .
Bel der Vorbehandlung ist die Temperatur so zu wihlen, daB die
OH-Zahl im Benzin bestimmt unter 1,0 m8glichst unter 0,5 gesenkt,
eber anderseits Isomerisicrung, alsc eine schlechte Polh¥he des fles
vermiedem wird. Der frische Kontakt ist Uberempfindlichi man fahrt |
ihn zundohst bei oa 230° ein, wobei os sion empfiehlt,fdie Sauren
und verseifbaren Verunreinigungen nieht durch Natrohkrll (Reutrali-
siéruﬁgy'zu entfernen; sie bilden einen gewissen Sohutz gegen Isomee
risierung. Innerhalb—8=12 Std. steigert man die OSeptomparatur stetig
)ism5009~und~erbeitet“nuﬁméhr“kBﬁEfEﬁf”EEI”?bo-320“.?*"*”
Ein 50 tégigerqbauerversuch mit der Fraktion 60-200° (¥r.5280) er-

)

gabs Benzindurohsatz»Je”Std.,= 320 _ 4 Q7
e uronsatz =1,

keaktionsraum . 300 : -
Benzin hatte: 65.% Olefine, OH -~ Zanl = 24 .
U'her 147 g AlZO3 vurden als Dampf 315,68 1 Flissigkeit geleitet
d. h. iiber 1 Kg 51203-K?ntakt 2140 1 Benzin, 290%als Dauertemperstuy
war-etwas zu niedrig.
husbeute n~1=52, 54 V50=11,5° VPE=1,61., OH Zehl meist <0,5.
—————Btc-Wieﬂerb@Iboung des kontsaktes, die etwa alle 10 Tage notwendig
war, erfdlgtc mit Iuft, nach Aufhcizung auf 300°, und maohte keine
Schwierigkcit. Mit Riicksicht auf gute Kontaktblbildung, gute Olausg-.
“beute und Einsparung von &l Clévigt>eé @at, des Benzin nach der Vor-,
behzndlung mit Alzo3 anschliefBend in Gasphase bei 200° iiber Natron-
kulk zu neutralisieren. Also Neutralisetion nicht Y¥or, sondern nach
der Tonerdevorbehsndlung. Entfernt man die gohiitzenden Verunreinigun—l‘
gen filgchlicherweise vor der Toherdeﬁehqndlung, 80 tritt schon bei
tiefen Temperaturen 225‘3 Isomerisierung (VPH=2,3) ein, dic durch
rasches t'berlciten nicht otwa wvermieden werden kann,
Es yelang nieht, die OH-Zahl dauernd und gaﬂz auf Hull zu senken;
Je héher der restliche OH Wert bleibt, umso mchr wird der Lblauf der
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Reinigen des Kreislaufbenzins vor der Ulsynthese.

Ulsyntheso st8rend beeinfluBt. Eine OH Zahl von 2,~ orwies sich
als untregdbar. 8elbst 1,- durf keinesfalls liberschritten worden.

Im GroBSen sind 2 Tonerdedfen vorgesehen, dor eine spaltet die
Llkohole euf, dexr anders wird mit Luft rogenoriert, Damit hierbei
die Temperatur niocht bis 1000° steigt, wird stark mit- Reuchgas
verdiinnt, von dem ein Teil im Kreislauf direkt durothasserberie-
selung gekithlt wird ( Vorschlag Tramm \-





