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Ruhrchemie Aktiengeselischaft
Oberhausen-Holten
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Vorbehandlung dos Bengins 3102, Praktion von 6o ° an.

B-% : 0,22, V-2 : 0,77, Dyo—i. 0,702, OH : 23, Olefine : 65 %,

€0 : 5, mittels Zisokchiorid (technisches Produkt).

8&\@1@-\ wih Zn 2

Durch dio Arbeiten von A. Laohmann (Centralbl. 1932, 771. 1605,
1934, 4047) ist bekannt geworden, dass man Benzin mittels Zink-
chlorid raffinieren kann. Hierbei wird ausschlieSlich in dex
Dampfphase gearbeitet, in dem man Benzindampf durch konzen-
trierte, kochende Zinkohloridl¥eung hindurch leitet.

Es sollte nun festgestellt werden, ob es nicht mdglich ist, in
der flﬂssigen Phaso gu arbeiten und gegebenenfalls mit welchem
Ersatg.

1.) Versuche im Bggerthrohr.

Zur Orientierung wurden sunichst einige Vorversuche in ngerth—
~~rohren-durchgefiihrt, wobei hauptstichlich die wirksamste Kon-
.Zentration der wissrigen Zinkohloridl¥sung ermittelt wurde.
¥Wird das obige Benzin mit einer bei Zinmertemperatur geslttig-
ten ZnCl o-Lltsung - 8o % ch12 + 20% H,0 - geschuttelt, so
tritt beroits nach 10 - 20 Minuten die Bildung einer dick-
fliussigen, dunkelbraun geflirbten Schicht auf, dle sich zwi-
schen der unteren chl - und der oberen Benzinschicht einatellt;
'ﬁI?iE‘Peaktion ist nach da. ¥2 Stunde beendet und die Zwi-
sohenaohicht wird auch durch léingems Schiitteln nicht mehr
vermehrt-
Wird die Kbnzentration der waaarigen 21nkchlor1d163ung schwi—
cher als 8o ﬁ genommen, 80 tritt bereits bei einer 75 £igen
L8sung keine Ausbildung der Zwischenschicht mehr auf, wie
lange men auch schiitteln mag; wird dagegen das drilberstehen-—
ad aﬁgetrennt und mit 80 £iger Losung weiter geschﬁttelt
80 tritt wieder die Zwischenachicht nach kurzer Zeit auf.
Wird die untere ZnClz—Lbaung im Eggerthrohr mit Wasser ver-
dinnt und erneut geschiittelt, so verachwindet die Zwischen-
8chicht wieder v$llig. Es liegt also lediglich an der r Kon-—
zentration derxr ZnClE-Lvs ga ob sich die Zwischenschicht bil-

! _ Durchschrift -2 -

A5 50000 8 41 24079 G/OT62



Ruhrchemie Aktiengeselischaft
Oberhgusen-Holten

det oder nicht, wobeli sur Ausbildong dexr Zwischenschicht nnbe-—

dingt eine Konrzentration von mindeatens 80 £ erforderlich ist.

Schlie8lich wurde das Ldsungswasser ganez fortgelassen und das
eschiittelt. Das ZnCl berzog sich da~

Benzin mit festem ZnCl

‘bel nach kurszer Zeit mit einexr braunen,
lingerem Schiitteln verwandelte sich dsas ZnCl,~Selz 1in eine braune
schmierige Magse, die an dén Wandungen des Eggerthrohres fest-—

haftete::.

2.) Versuche mit Ré#dkolben unter Rithren.

5113en Schicht and nadh

) mit Sofiger ZnCl ,-L¥sung

T
1
i
.

mit festem ZnClz-

L

iz I 111 v v VI Iv
i : i
Benzin‘}loz :looo gr'soo gr ‘Soo 8r 500 gx éoo 8r 300 gr 300 gr
2nc1, ' 500 * 530 g ; 475 msgus znr% 30 " 15 = g = +)
f : sdxic .
_Wasger 125 " ; e T e S SR EREE R
Temperatur  ,20/22° 20/22° ; 2o/22° %20/220 0/22° 20/22°  20/22°
‘Ruzudauez ___i2sta., ;25ta. 2 S¥d. 12 5td. ]¥2 sta 1¥2 Sta}1¥2 Std.
) . : ¢ 1 ) -
’Banzhnhioht oben[ 930 gr:450 gr |, 455 gr 465 gr 1275 gr 1270 gr ' 265 gr
Zwischenschicht ' 126 gr 61 gr i 50 gr 52 gr ;50 gr 37 gr 7o gr
H 1
20locnicht unten 570 gr|475 gr (M5 er loer - - - -
. . ' L . 2,15
{0B~Zahl, | 0,92 - Po- 12,15 .o leo 32
§-2. > ! ©,04 ‘ ! 0,04 37 gr
=z. | 0,06 - b 0,04 * Zwischen=
Pao 0,716 | | | eulo JORIZEY
lOlefingehalt | 63 % | | | .1 es % ;

Bel den Versuchen I - IV warde die ZnCl o~Lbsung ‘4 mal hinter-
einander verwendet ohne die jedeqmaligen Verluste zu ersetzen;
es s80llte damit festgestellt wercen, wie grof die m1ndestmengen
an ZnCl o-L¥sung seln missen und wie oft man éie ohne Auffrischung
verwenden kann, ohne dass die OE-2ahl .des Benzins ungiinstig

* beeinfluBt wird. Nach 4-maliger Wiederholung kante dabei keine
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Yerachlechterung festgestellt warden.

Bei den Versuchen warde lediglich bvel Zimmertemperatur (20/2200)
2 Stunden lang geriihrt, es geniigt jedoch die HHlfte der Zeit
zur villigen Beendigunrng der Reoaktion. -

Dss gereinigte Bengin wurde nach der Abtrennung von der Zwi-
schenschicht zuerst mit verdilnnter Netronlauge, dann mit Wasser
geschilttelt und schlie8lioh mit Chlorkalzium getrocknet.

¥Wie die Versuche V - VII zeigen, kann man das LY¥sen des Zink-
chlorids in Vasser umgshen; fiberraschender Welise erhilt man

mit dem feften an;2-Salz ebenfalls eine ausgezeichnete Reini-
gung, mobel das ganze Verfzhren denkbar einfech wird. Dabel
genligen 5 4 ZnCl, und eine Rithrdauer von 1 ftunde beli Zimmer-
temperatuar (20/?2° C), wobei sich die"Zwischenschicht” als
dickfliissiges, dunkelbraunes {01 2m Boden abesetzt; das driiber-
dtehende Benzin wird abgegossen mit verdlinnter Natronlauge

und Wasssr gewaschen und mit Chlorkalziam gétrooknet. Man kan:
die "2wischenschicht” poch_einmal benutzen, indem man 2 ¥2 % _
festes Zn012 zusetzt‘(VII) and wpitér wie vorher behandelt.

Um zu kontrollieren, ob die eingehaltene Rilhrdauner ausreichend
ist, wird eine kleine Probe Benzin hersusgenomnren und im Eggerth
rohr mit gesittigter 8o Figer ZnCIZ-LUsung 20 ¥inuten geschiit-
telt, wobei sich kein "Zwischentl" bilden darf, sonst muss

noch weiter gertthrt werden.

3.) Die Zwischenschicht.

Sie stellt ein dickfluaaiges (schwarer els Wasser), dunkelbrau—~
nes 61 dar, des durch Zugsesbe von Wasser unter Wérmeentwick—
lung sofort zersetzt wird, wobci ein neues 01 entsteht das
aber im Gegensatz dagu dAunnfltissig und leicht beweglich ist
(leichter als Wasser). Es wurde zuerst angenommen, dass dieses
01 eine eaterartige Zusammensetzung hat and sich daher mit
verdtinnter Natronlauge oder Schrwefelsdure zu Sturen und Alko=
holen spelten lsssen musse. Weder duch Netronlauge noch durch
Schwefelstiure warde such nach stundenlangem Erhitzen eine Ver-
seifung ergzielt. Das obige {1 - stellt demnach keinen Ester dar.
Bei seiner Destillation ging nach einem geringen verlauf -
'85 - 100° - die Hauptmenge bei 145-175% C tiber, ein Meinerer
Teil bel 195—205°‘und gurick blieb eine kleine Menge eines

'

Durchschrift -4 -

A/S 50000 B 41 24079 G/OT52



Ruhrchemie Aktiengesellschaft -4 =
Oberhausen-Holten

dicken Ules, dre beim Abkithlen fest worde.
Eetalligohes Ngtriam 18st sich in der 01 unter Gssentwiollung
suf. Leider konnten wegen zn geringexr Nengen mit diegem U1 imine
Untersuchuangen curchgefihrt werden. Des ganzo chemische Verhalte:
desselben deatet gber dersuf hin, dass es sich dabel um eind Ge-
misch von verschiedensn Alkcholen hendelt, wobei miglicherweise
auch Htherartige Stoffe in geringen Mengen dabei sind.
Durch die Zersetzung mit Wasser wird ans der ZW1qehnn5130hioht
50 % des Gewichtes Boransgeldst, der herauagelbste—ﬁeatandtei
besteht gus Zinkchlorid.
Aus diesen Eimittlungen nnd RBeobschtungen kaan gefolgert werden,
dass die "Zwisohenschioht" _8us einer Dopnel¥erbdindung von 7n012
_ond den im Benzin enthaltenen_ Alkoholen-im- Geviichtsverhitnis——
1:1 beeteht, wobei daran auch noch wahrschainlich Gtherartige
Yerdbindunsgen, die nnter dem EinflusS des unCIq entstanden sind,
.in geringen Mensen beteilipt sind. - - ¢ : - T
Durch einstindiges Verriithren deu Benzina mit 5_£_festem, techn.
Zinikchlorid bel gewbhnliohsr Temperstur (20/22° C ) ist es in
der denkbar einfamchsten Taise gelonzen, die OH-Zahl des Benzins
yon 23 suf praktisch O gzu sénken, wobei die darin enthaltenen
Alkohole sich primir als eine 8lige, leiczht trennbare Schicht
—etner—Doppelverbindung von 2ZaCYl, und Alkoholen abschelden, dies
" dann weiter durca Vasserzugebe in ZnC12 und Alkohole getrennt
getrennt werdan kdnnen. Bai dieser Vorbehandlung bleibt der
“urspringlichs Ulefingehalt des Benzins erhalten.
Die nHchste Aufgabve muss asein, l. an einer Reihs verschiedener
Benzine das obige einfache Vexrfahren weitar gu erproben, 2. mit
diegsen so behandelten Benzinen Schmierglsypthesen anzusetzen und
3. die Zusammensetzung des aus dem Benzin isolierten Alkohol-
gemisches niher zu untersuchen. Weiter 1ist zu prufen, ob diese
einfache Art dexr Vorbehandlung des Benzins nicht zum Patent an-
gemeldet werden kenn, da die. bekennten Arbeiten von Lachmann
slch nar. auf geasftrmige Phese erstrecken.
' Durch Kongentrstion der wHssrigen Lnblh—Lbsung ist des einmal
eingesetzte ZnCl2 imper wieder zu verwenden.

. Oberh.—Holten, den 14. o%ﬁ 1@41

AS 50000 8 41 24079 G/OT52





