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3otr.s ‘tromatisierungeikolonne.

2ur Erdrterung kom die Xonstruktion einer Aromatisie-—
runzckolonne nuch beigofigter Skizze, bestehend cus abwechselnd
4 Tirmecaustuuschern und 4 Yontaktkaamern mit beidorseitiger
Planschverschreubung. Die Einfithrung von Benzindampf, Rauchgas,
Iuft und H, erfolgt von oben durch den obersten Austeuscher.
-Zugrundegelegt vurde ein ctindlicher Berzindurchsatz von 2 Li-
tern. -

Konstruktion
a) der Eontektkemmern. Als Haterisl ein Rohr von 80 mm lich-

. te Veite und 200 mm linge, mit Warmeisolato* verkleidet und von
aussen elektrisch geheizt. Temperaturkontrolle erfolgt durch- '
von aussen durch die Isolation eingefuarte Thermoelemente. BEs
wird kje eins oben und unten iihér Xreuz elngefuhrt.

b) der Warmeaustauscher. Wdrmezufuhr durch Uberhitzten Was-'

serdempf von ca. 500°C. - stausch durch 6 abfallende 1/2" Rohre
'Warmebedarf° Uberhitzung von 300 auf 500% C.ca. 140 WE
Aromat151erungsw irme N ca. 280 WE_:
. - " ea. . 420 WE
Lotwendige Austauschflache ' 7_6512 mg.

Also Rohrlange 500 mm
W.Gesamtlangex(mlt Flanschen)—~——5200—mm——
'Aufenthaltsdauer etwa 4 _Sec. im - obersten, pro- Vorwarmerum 1 Sekj
dbnenmend. Vorwidrme wegen h2—Entw1cklung. :
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PeLriZft: Arcsatisiesungsversuste uit zer rraiticn 64 - 69°
eines ungarisohen “rddldestillistesn.

Sacietetsrs #cl) Ller Tersuule bericl:tet wesdan, d-c alt °
elsem ursinriscken . rdVlcestillat in der Lo'cluge G4~ -~ 69
durebgefubrt wusrden. ie ursyringliclke Ticlesetzung war toot-
sust4dlen, ¢bL das ircdukt sur axstalytisclien TUowardlung in
Ienso) gesignest sei. oarsufhin durchgefuhrto Yersuche el
gabden, dald eite .romutisierurg nur sclkleocht cuszchfiubrdar
war und 43 aucerdem hierbel betraoktliche lergon &n Iracke’
£88 und ver wvllem Zchlonstoff gebildet ~urden. enn auch

aus unsersr friberen Versuchon ait der cG—Prcktion des
AR=Tensins bekxamnt war, dag dio Umwandlung vcn -oxan in
Panxcl weit sciwieriger uni bei Lhiheren .ouperaturen vexr-
1Zuft als belapielsweise die¢ "berfilrung-vea i.opton in
7oluol, 8o muliten dei dem unparisclen Produkt 3cch noch
cnderc Pnktoren coirne 7clle ‘spielon, ds Xohlcnatoffzerte won .
6 dexw. 7 Zaw. %, wis ole dort surtraten, bei unseren Fro-
duktor nierxzls doobachtot wardon konnten. Zur Tlirung des
“nokverl.ltos wurde dalker das Ungarndensin oinsr oinbohondon
npalytiactea pearboeitung untorzogon.

“18 orsty “terrasokung bedeutets, daB in diesex ‘raktiou

- 69" 9 Vol. 7 fenzol aufgcefunden verden kocrnnten und
zwar wiederhclt reprocdusisrbar durch die “berfihrung in
RKitrobenzcl und fdtrennung auf destilistivem Ycge. TBger- o
schien 2ias umsc bemerkensworter, alas die rruxtion 64° - 69
in einer toonnischen Hclonpe nmit 35 Bbden fraktiontiert
wordon war, arcufhin durokgofithrte Versuche mit lexan- -
fenzol-GCenischen ergaben, dail :iwar ein bimiires Gexmisch
Eoxar-erzol nicht vorkonmt. aber die Trennung der bziden
Xoxponenton, wis der Verleuf der Tamyfdruckkurvsn :rgibit,

. betrlichtliche fSchwiarigkeiten macht und einz prefe /nzehl.
von Z8den erfcrdert. Crundsiitelich dirfte dir rostlone.
destillative Lbtroumang des : Fengols aus der g-iraztion :
Jodooh =¥glich gein. = Zweoks mnifernungz dee lenzcls aus -
dexr Fraktizn 64 69~ wurden inm Laboratorium ‘eirigs Verouch
durchgef&hrt. Yine Txtraktion mit selektivén ILizungsmitteln;
wle jluthanol, Iioxan, Tetralin, Dekalin, inisol, Anilin und:
nooh oiner .ngahl naiterer ¢rganischer Verbirdungen fthrt

. zu-einem-poaitiven rgebnia. ‘ntweder mischto sick die baw

. trerfondc organieche Terbindung it dem Benzin, blieb sia -
Jedock davon getrennt, wurde mur wenig lengol: aufsean mmen
AKriutallioaticnsveraucbc bei ”amperaturen Eig ew -7n L ver
1iefen gleiohfalln erfolglos. ine- Abeckeidung: des festen
.Fergols konnte in keinem Falle ‘becbachtet werden. 18 blizb

~somit’ dia HUglickkeit einur xtra&tion miz f1u851ger 802._h
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Ml oraber - f5ares Yersushe is labersioriveaslietad
ersaden, ey 45 t8lich €urerfChrber

L==FERikrlosmne sl fret=oriinlmmg —
astrecnen 1168, ;10008 Verfakren wurde fUr snalytisehe Uantel
suchusgen MEING1S »ALTBAIAS, ‘

ArCEntislerungeversuore, Jis 1% den punmel.s lernaclirelsa
Leatprodukt vorgenomset wurden, ergalen Jedich eoin kous
besseres “esultat segeniider den - usgongsversudlen. iufgrund
der ichte des estproduxtes miits nlt ler :rmesenhelit von
Yethyloycloperntan gereahnet werden. & ie¢t ekrnnt, dag
sick S5-01 sphtbenes Dur solkwierig und untor orbedlicber
K-hlenstofl liung in .romcten Udberfuliren lzsnen. Zomit
waren Jie weitersn Untersuchungen cahin tusrerishtat, suf
efr.c ntfermung des ifethylcyolojentans Lingsuarbeitan. ~ie
:pwendung selelktiver lisungsmitiel rfuhrte nicht sum Ziele.
dbenso erfolgles wurde versucht, =ursh Oxyiaticn des Zethyle
cyoclopentans su beiopilsloweiso Usthylglutarsfuse den stirens
don Laphtonkohlenwasocerstcff zu axntfernon. -is Txydations— -
mittel <omen zur .nwendung: :'alpcetorsiure 3d<»r versahloden-
sten icnzantration alt und chne 7Fatalysatcr, ‘hrcmsiiuce,
chrepsctiwsfelsiure 6to, -

eein AUXfee, nw’r;;gn; ey Boeh, sad sto) dss enzol mis
. 15¥2Y199LET by

Zuletit wor zu prufun, ob nicht eine lalkydriexrurng miglioh
scin witrde. Fekunnt ist, dad sich Hexan verb:linflantil3ig-——
sockwierig dehyirieren liidt, wilk:rond die Knphtenc trermo-—
dynamisch fir die Zekydrierung ginotig liéscn. “aher konnte
sit einor bevorgugten Umwanclung von Ycthylcyclopentan in
Yetbhyloyoclcpenten gereclnet werden. Thne uuf die gaklreioher
durchzefiikrten “ersuche im sinzolncn eingurelen, kenn go-—
sagt werden, dal eas uvuf dicre ‘ailsc gelang, nrarktisch dme
gesumts vorkendone Zethyloyolopeatan, das if: “eotprodukt
iz ein:r Jenpge von ca. 14 ¥ vorhunden war, boi einmnligen
‘furckosate in HMethyleyclopunten umzuwandeln. -la Hontekt
wurde nicht der gebriluchliche -romaetisierungskcntukt -

(87 Gaw.® 21203, 20 Gaw.% (¥rpC3) eingesotzt, condern das
Axz03- : Cxz0y=VerhHltuis bo%:eg Ficr engeniitert 95 : 5
‘Gew,%. FchlenB8toff~ und ‘rackgasbildung waren nur gering-
-fiigig, die Kerntaktholustung belief suich xul ugnzeniihort

30 Vol. % Flussigeinsate. D'us dehydriserte {rocduki wurde )
mit Salpetersiiure der verschisdensten Zonzentration. : L
(42 - 6% #ig) behandolt. rel der sufarbeituds; auf 2ie hier
nicht néher elugegungen werden s0ll, ergab =ich, daz3 das .
dexan praktisch unverkndert gehlicbon war, atwane nengcl.. o
war sllerdings nachsuweisen (Nitrobenzol).  us dem llethyl:
.oyclopernten war durch Oxydation HethylglutorebBure entsten.
‘den, weélohe aurch bestimmende NZ scwle FHllén als Sllbersels’
‘und Feststellung des Glihriiokstandes identifiziert wurde.
T8 gelang. somit ouf dieso vreime, einon stirenden und wenlg
~wertvollen Eohlenwasserstolf in. ein _lhoohwertiges Produkt .
- umzuwendeln, dae belepislswelse: fUr die Xunatstoffindustrie
~von' ‘erheblicher fedeutung sein k¥nntes - v oldon b
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don Prisfirprocult AWZetrenAS wirieh war, wurdsn sisderun
iremitisleYulgsversuals Surohgefubirt, susk Jsist ver die
Lollenete Sl und “reckgasdildung nooh betrrchiliah, dar
tmoats sw Fencol sllerdinge tefriedigoid. 'S eislite sick
iout in "bereinstimmsng mit frideren Vervus! *h Yalwub,

fir die bodhs Xohlerstoffabaolelduni ir ereter linte
die :pwesembeil von lso-Yerbindunien, in ciseu= rslle nlse
Iso-fexan, verarntsortlich war. irne destillstiive Treanung
in LKormallexss eirerscits und Iso-llexane (& Zehiere YOI
hurden sein kinnen) undererseits dirfte in vorliegendem
7clle susgeschlcusen sein. fo0 komat dem Todukt fur sins
Aromatisierung nicht nehr in Betraclkt. ‘u ~o we>rh Svines
niedrigen xolekills wahrsokeinlich sush fur &ie katalytisclhe
spaltung ouofillt, wire -oino Untordvrinsung ic iutobensin in
S rwigung t. sieden, wndernfalls xonnte nxz daran denken, ‘
a8 in wertvollere Froduktv, wxie zur ‘eirplal Zitxohexsn,
unsuwnndoln.
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[LACRNY TOLILH Dt eaaroasites, den 11.0.134)

. - 23T 2T 2 (3 U R U - “be i ee o Mde O RIL
AL SANES Siats Handaldakhen b FSNY Tbos ]

farallsl su den Yorsushea sxr flersiellmng voa ans
Ungarisehos Irddlbeniin winien Uaterswedmagen ¢ fahrs, 4ie
42580158 7rodlea mnter Verwendung eises b o L) :
behandeln. Ther dle batsee vergl. de *0ed)/
Ansh hisr war ims an 4aie :.cotmcuvp un.poxtnu fost=
zustellen, inwieweit die rraktionen vom 93),5° - 103° zar Arome~

goeignet sein wlirver.. Jber ale “rgednisse unterrichtet
raghatetenie Tabelle:

Tadelle.

Siedelage’ Mi_,_,_\,,m;f Fl.iusbsute Crackgas Hy O Verl. TZemp.
101,5 - 103 9 30 « 94,35 . 1, 2,5 2,0 4450
101,5 - 103 o 36 © 92,55 104 304 2,8 455,
100,0 - 101,5, 55 - 93954 14 3,9 1,3 455,
99.0 - 10°.°° 43.93(‘ ;"2'7° 1.9 3'8 "6 455°
97 - 93.5 236 7% 3044, 3.2 3,7 2,7 . - 455,
93,5 - 97 20,07 - 87,2 4.8 3,0 Sel 455

 Uber deb Prozentgenalt der Einzelfraxtionen im Oesantbenszin sacht
folgende Tabelle nithore Angadbens : '

10145 - 103 g 2,5 Vol.f aec vesaasoenrins
-100,0 — 101,50 2,5 'Voles ™. ... W
97 "‘1°°|.°° 595 VOolex - " K Nm

935 - 97 T 240 VOlad. ™ ..

%ie aus der oberen Tabelle erasiontlich, l#isst pich die erate Zrak— -
‘ tion dig.weitigehend aus rethyloyeclohexan testehen dlUrfte, mit gu- .
- ter Ausbeute und befriedigeniex Aromatergehalt umwandeln, die et- .
“was erhthter Lohlenstoffwerte sind vermatlich auf cinem £eringen .

Gehalt an Isooxtanen rurilcksufihren. Auch die niichote Fraktion .

bletet der Axcmatipiar-&ng.«- iBe‘.Sohwiorj.‘zg;;toite_n‘. ie in Tadbelle II-

angegetene Praktich 97° - 100" wardse in. rwel E_inz'slschnia O Zuxi...

Aromatisierang eingesetzi von denen der Antefl 49° —.-100 ein gor— -
,m”a%ea: Verhalten xo t,. dagegen findeét in der Siedelage von 37T =~ -

997" wieder: ¢in leichtes Ansntcigen der Eohlenstoffbildung statt

und- auch die LUnwandl C

2 _geht ‘etwas urilck. DBelide inteile zusammen -ff.
‘eingesot:zt diirfien Jedogh beil der iromatisierung -einen fgorade noch -
tragbaren: Xchlenstoffverlust bei: esasreickenden Aromatengebalt im .-
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LEprogaks iagwgtn Lot 418 Iat.ts Irsilisa
;}‘j‘ - T il I:?:?ﬁ At 4o 'qm;ﬂ\ 5% mfhﬁ&n
crisiveasi: ser terwielluag vie Tolusl wsgselovet dnjdla

ansteligen Ursache hierfUr durfte shearalls ih dar ir=
i-mh“ tt.waﬁ”v:rfm trten -chlenwesceratoffeon Tu ::::;l:’i:l?n
Ale IWgine e voranstsneasen Yorsuohen 1-; l::.“ 2%,
die o o elfraxtionen ey mu“. frun{“‘
slnsgretiog, wobel in einer newsa e ulh:tog e ie)‘-xm

9 ;‘ - 977 vtlilg und voa der Fraktion 1o i.s

aov:bn-.‘.nu Ants fortyelassen wsrdus pOlien.

‘Die Tastillrtlon dicper wluder gusnmmengogobanen 1inzalfrr’ ticnen
wurce inswisclen Locndet. Setit mun die srnkticnenm 97° - 1035, 4.h,
10,5 Vol. 7 @en Cenextbonezins = 10¢ %, nc werden Lis S8° 5 ©. udgo~
nommen. Ler tiecerlickatend fider 101° betrkgr 14 ¥, ocdun #ipo 62 <
dos Finsatles oder 8,4 5 deB Cesamtbonsins (98 — 101%9) fir einen
nguen irccetisterungsversuch zur Vorfilgung stendeor. -

Dience rrodukt beosl eing Dichte ven ¢,722 vnd Refrukiticreschl vou
1,401, Lei 445% uni einer Eontsktbenvfacklagung ven e, 12 tcl. ¥ ,
FlUssigeinsetez retrug der frometengelialt fc FlUseigprodukt 45 Vol.%.
Die Flisoiguusteute lag bei 93,6 GCew. %, der “reackgeswert he .
25,0 Jew. £ und dexr Tzaserstoffwert 2,8 Gew.7.. An Rchlconaste?f wuréon
1,4 Gevw.¥ gefunden. Licses ‘rgebnis iet zls gut zu bezeishnen, das
Produikt in dieser rorm ohn= Sckwierigkeiten gzur Toluolkterstellung
‘verwendbar, ° - ' ’
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betrifft: romstisleruns der 27-Fraation d¢8 A.X.-feneins su
3 Toluol unter Anwendung von alzulisiorten Chromoxyd-
o 2luniniumoxyd-Xontakten in “auerversuch,

furz nscb :ntleciung der Tatsaobe, daB ein geringer :ilkalirusate
iu unseren aus 18 % Cr203 und 82 £ 11203 destehendon ~romatisie-
runglkcntaktcn “oXr mllem die Kohlenstof bildung ganz cuSorordent-
lioh heradzusetzon im Stande ist, »urde nit,cinigen»xcutakten;“““-
die auf dieser Grundlage hergostellt worden waren, cine iauner-
versuchsreihe begonnen, deren wichtigste Zahlonergebnisse in don
beigefiigten inlugon enthul ten sind,. ¥Yenn such hiocraus r.lles e~
sentlioche schon gu entnehmen ist, s0 sollen die naciistckenden
sustflihrunsen ver allem zur Trginzung und Zxrléuterung der Zaehlen-
angabdben dicnen. o

Lie Herstell der Kontikte erfoclgte in der icise, def das kalgi.
_ nier¥e, cus K& mittels CO2-FHllung hergestellte -
alkalifreie 4Al1l203 mit der entsprechenden Menge Chromnitrat, Alxa-
linitrat und bei“K 429 Mangannitrat unter schwachem Erwirmen und .
Zugebe von wenig Tagser intensiv geriihrt wurde, um ecine villig
Lomogene Paste herrustellen. Diese wurde dann-auf eine Platte
gegosson, sodaB eine dilmne Schicht entstand wvon ca.°5 - 8 mm
Hthe. Nach zweistlndigem Trockmen bei ca. 159 —~ 175" wurde
innerhald 9o uinntsn in einer Muffel auf 600 -aufgeheigt una
90 Mimuten bei 600 kalginiert. Nach dem Abklihlen wurden die
rlattenfSrmigen Gedilde zerkleinert (auf 1 - 3 mm Korngrdge) -
und vom Staudb abgesiebt. Danach war der Kontaki einbaufertig.
Eine Formgade hat bei allen drel Xcntakten.nicht stattgefunden, -

+1ls EeaktionsBfen -wurden unsere bekennten 4Al-Blockifen mit auto- -
matischer FBrEereinrichtung und Gasprobenshme verwendet, die bei
einer Linge von 100 cm und breite von. 12 com drei Bchrungen vom :
Je 25 mm 1.%. enthalten, welche zur Aufnshme der Reaktionsrohre |
= aus Jurenglas - beatimmt»sindﬁ‘ﬁas-Kontaktvolumen'betrug‘JeWeild
250 ccm, die Meigung geschah in-vier'Abschnitten,elektrisch ungd
durch %iderstinde geregelt. Trotz der guten Térmeleltfahigkeit -
des Alumininnblockeo;gelang es, In .dem Oten-ein'Temperaturgefalle
hergustellen und gwar lag die Temperatur oben - die Ifer sind. ..
senkrecht montiert — beim kKintritt des FlUssligprod ktes am tief-
- sten und stieg von Abschnittqu~ﬁbschnitt'um”jehﬂb » Zum Beisplel:
betrug der—Togporaturverlaufvbe1~einer mittlereaneaktignstempe
.ratur von 450 von oben nach unten 435°744507, : o
EinqﬁVorw&rmungIdes—Fiﬁssigprédukteamvor-dgmgzintrittjinjden Cfe
erfolgte nicht, sodaB ma#;prakiisch;@en:oberﬁten'o:enabsc
VorwarmezonerundLnOchVniChtwals;Réaktionszone ansehen kenn! Dak
‘It -dle-Fontaktbeaufschla, v die zw 10 Vo <%_bezogen zuf 250 com
Kontakt und somit aul 25 ccm Flussigeinsatz/Std. festgesetzt warde
.wohl ‘besser mit 13,5 ¢ « ehtspyéqhend‘dekaernaéhlﬁssiéung dex -
~.obersten Heizzone als Heaktionazone- :anzusetzen}}Nach~dqm“Baasi'
.rén'des%ofans‘wurdQQdiggggaﬁarQeMéng es Fliussigproduktes in. -
o dinem\quineqfluftgekﬂh;taqvkbachgide

,kpndéngiegt,gdaelReékfi'
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oA ansehlieiend bel =30° win den Jetaten “esten des Fitseig-
roduXtes Safreis, gemsasen mand ging, a5 der in Xolepsallul
= antomatissten M—vsrm,—;”—w&;—vmu;.—,

Iam bestand Dol den neloten “eredher sus der u
<er ernuedestillierten Cy=-rraktion deo :f-lcnains
siedend swischen 9 und 59’. 1'ie tichie lag melstlond Lei o

der Mlelingehals wm on, 25 A dinige Tersuabs wurde.. tial i
-anderen "roduiten, wie bvisplels.else der Up-iraxtii.n <ines
ruabnieohen iensine gefalren. leider Xam an ,omu et Fetriobe~
Julres lingers Zwit, 0u. 4 = 5 *oobon, eine =i reaticn aum in-
suts, Jle etwa 13 Vol.7 sines Lhoolisicdenden lLilukst.ides -nm-xc.
1n dor .iromisisic muackte sich dicoos Surel goctoxiurto

-1 2

stoff= ind M und demgenil verrirger
bener 9 elnes rausrschlidigunyg veriunien tar.
sel etellt, nach dea Rlckgang auf das ILrulkere ‘Ansatspro-

aukt lay der xohlcutctt-orc wloder villig normal, ¢8 blied da-
gegen die otwas erhthte ‘rackgasbiliung, div eventucll aber wuch
_auf eine pormnle AcDtax t«xltaruns surJdckgeftihrt aexden kunn.

;1w lenktionsdauer totrug stets 6 Xirmuten, danach war 5 Mimuten
£tillstand, nnschliolend wurde 5 ¥inuten ltickstoff godlusen -
StrSaungsgesclwinéiskesit 90 1/5td. - 25 Ninuton mit Luft - 92 1/
td. - rsgeneriert, aiador 5 Winuten Stickestoff godlasen und ‘
zuletzt 5 kinuten mit Tssserstoff - 6 1. 3td. — roduziert. Scmit
dauerte die .uznnoriornng inggesant 45 ¥inmuton und uie eaktions-
sur Pegonerierzeit betrug 1,33 : 1. aie/

¥ie eusm den /nlagen zu orschen iot, lLaden Iauerkontokte innerkald
cinuo Jahros gegen 3 607 reime: Nozktionsstunden durchiehalten. ’
o8 nicht mebr sind, findet seine trklirung in den hiufigen
aunrallon der Sonntagsschicht, den wiederkolten IDtillstiinden in-—
fclge von Eombensngriffen, Betrigbsstirungen u.d. Auch ist nach
©ea. 3 ~nD Std. dex. dritte Heimabachnitt vcn oban durchgedbrannt, -
80dad der Tempersturverlauf scitdom nicht mehr ec vxmxt 1s?, wie
odben angegeben, da der defekte  bdbachnitt jetzt von don Xawbbar-
abschnitten nit beheizxt wird. .uf sine Feparatur warde absicht—
1iok verzichtot. Bel den nctwendigen \us— urd "iedercintiu das
Xcuntaktes knnen eventusll Verluste entstchen, de heckachtet )
surde, dald die “urangl-srohre bei largen Zetricbozeiltsn Uter 450 .
die Nolgung peeitzen, etwas zu erweiclen und danit in Jer ¥Wohrung
des al-3lockofens Test anzuliegen, wasg beix lushau dey Iurancrchre
stets zur Zersibrung der nohre: fUhrt. Andere:seitsﬁs*xd durch die-
8e wiederholten Zwiaschenféille dlu ¥oentakto auf ihre "iderstunds-—
finigkeit gageniiber fLbkilhlung, tillatand'w&brend der Reaktion .
scwie Regenerierung bezw, praktisck allen uVerhszupi vorkomnenden
betrieblicuen Schwierigkeiten — abgeasshen n&turlich von siner L
Tbernitzung - geprift worden urdd man &ann'3°“en, dar alle dlese-
Vcrzommnisae pra&tinoh kaum ainen "influB.Lu la nuntakt«ktivitﬁ1
auageubt huben,. - . v 3 :

Zin Vergleich d§f*5§iﬂhn ;ontnkte 426 und 427,- die vbllig inon-
tisch 8ind bLibs auf don Napd- bezw.~ 320~Zua°tz,‘wobai abexr 0,85 #
Na%0 atbohiometriseh 1,27 % EpDientsprechen - geolgty’ das die Akt

&t, 3usgedru~kt im mittleren. rromutongelult, praktisch gleic
13t: 41.'% gegen 4? o Aromaten. An dieser Stelle. sei. erwihnt, diB:
bei Eeginn ‘dieser: eeruuche ein-: Scll—rromatenaaraly‘von 40 = 45

1&951 rodukt rest ch -dse kR dgaamsngo
d?e gaoauggmmensetznngsg A vgﬁfig id@rt*scr die: Bilans

ergibt 12 iivtel von 54 Verauchsperieden weit eqerde béraine
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_siirmung. Ser Zchlensiof: iat mit 1,3 deaw,. 3,4 ¥ Bolr ZTIBBLLQ,

g gind Glos Ubrigens ausl iis =§rtE, 21T FIS TEIt =08 - TR —
puch abeoliud der Jahreabllins — 5H03F ir dan “Ll:gsen esFalien
werden, Untarsotisdilol oind le:dipiicd 316 *2lutdrgnoen, die pro
Xilogremm jonhteaatl und Jakr errcliten vurden, Ul Eecr u-,; k 427
trots stwas hiharend sromdtengobultes uni oisnt linsrer Loulzels
deutiiabh SieZer. -8 hal Jies ©cinan Ayund vor nlle= in dan FCherel
Sahuug:uoht wen % 427, bei den 257 con 120 g erssrdern som '
1260 1 ¥ 426. ‘dber nuch lie unansgesiossnad verlunte, 4ie bdei

X 427 13,5 7 gui-a 8,6 % dol Z 426 batragon, un: iis 2831 AUB-
‘uhixonlioh variuste un Pliscigvroduxt daratsllen, Fakbon zur Tolge,
dcd dio Jahres-Toluol.usbauta bel ¥ 427 orrobdlich geringer iot.

Ycn diesen veiden Kontutten uaturagheidet sizh X 429, Ler i Ter=-
glaich su X 426 nool 1,3 % Mdn3-Zusuts sathilt, urledlicl. lLer
iurohsorni ttsaxcmatengebalt livgt ait 46,6 7 Jdoar 17 ., bascgen
zuf die - romutsnsusveute, hiher uls bei den vorlerise: R.ntzkten,
dic ndgaszusunnenvetxung ist ebsnfalls etwes be:uter uw.d tle
Flisnigausbouto woilst bllunsailig cu. 1 Qew, = monr vu. u ABe
Schiittgewicht von X 429 don kleinsten “.ert bositegt, oo kozot die-
ger Kontakt bei Ekerilickeichti der lingsten Laufz-it ocwie des
hohon Aromatenrohaltep vcn 46,4 % und trotx der 1 .lgw. F unnus-
gewiesonen verluste auf die hohe Toluoliusboute vern 43 Xg pro Jahz
Yozogen euf 1 kg Fepiskt. lor rolilenstcffvwaert ven 1,1 Sew. 7 i8¢
deutlich geringer .ls bel Jden anderen wontakton und liegt zur
7ait eberfalls-nur xnopp Udexr 1 2, ulsc aulercrdentlich ginstig.
Tioser Xontaxt stellt namch den bisherlgen irfahrmmgen oln Jptirmm
on Lebensdsauer, Zohlenstoffbildung und fcntaxtixtivithit dmre “8 -
zt rcch zu bemerken, dag die renkticnetemporatur ceit thexr 2 NNO
std. praktiech izcnstont ist,—die Zontexle dbefinden sich von der
~n. Std. 8% im gleichen 7fen. .

ras gwaelte Janr uieser lsuerversuchsrelile hot seit etws vierzehn
Tegen begonnen und ea iut nach einem Rlokdblick aucf das verflossene
Yo triebsjahr durchaus mglich, da8 die cbigen drei Xontuiie uusch
des. mweite Jakr noch durchhalten werden. ) .
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In Anschluf an die Versuchs cur Horotell von Pliogordencin
aus ungarischem Exdlbenzin durch destillative Aufarbeitung -
(vergleiche Berioht Tr/Xg/Se. vom 8.8.1943) war gu untorsuchen,
ob und in welochem Umfange die bei dexr Dest tion anfallenden
Ce-und O, Praktionen zur Aromatisierung geeignet sein wiixden.

:Dg ibexr o Hoxrstellung .der Einzelfraktionen alles Niihere in dem
oben erwithnten Bericht bereits ges ist, 8011l an diesexr Stelle
nur autddio Ergebnisse der Aromatisierung im eingelnen eingegan-—
gen werden.

Untersucht wurden folgende Fraktionen: in der Cq Siedelage

1) 101 - 102J =6,2 Vol des Gesamtbenzins
2 99 - 1010 =5,3 Vol% * " "
3)  96,5- 99° =2,2 Vol % @~ =

In der cé Siedelage die Praktion: ) ..
T 64 - 69,5.039,4 Vol.% des Gesamtbenzins

Die Versuche selbst wurden in den normalen Laboratoriums-Versucns-
ofen vorgenommen, die Kontaktstrecke betrug 90 cm, das Kontakt-— .
Vol. 250 ccm. Die Ufen wurden elektrisch geheizt. Alle eingesez—
ten Kontakte wurden der laufenden Produktion .der Toka-Anlage ent-
nommen. Vorher erfolgte Jjeweils eine Aktiviti#tspriifung unter Ver-
wendung einer .C, Praktion des AK-Benzins. Im Allgemeinen lag die
Aktivitat nor‘maz, «d.hs bei 450° und 13 Vol. % Kontaktbelastung .
(Pliussigeinsatz) wurden 44-48 Vol.% Aromaten bel einmaligem Durch~
satz erhalten. R R . : ’

Die Ergebnisse mit den Einzelfraktionen des Ruménienbenzins sind

in nachstehender Tabelle enthalten. R . ) )

S zabelle.

Dt s WOl T T e e S
‘Siedelage:.. “Arom. Fl.Ausb. Crackg.’ Hy = CH - Reakt.Temp. -
101 <102° . 38% 95,3% - o Th2,8% 1,1% 4502 .
199 -1010°- - 49'% 93,4 % 1,8 % 3,1 %. 1,7%.. 450°
96,5 - 99° 42 % . ~-87:5"-,?‘\\- : _2_7'9";3:75% 6,1.% . 450°
64 - 69,50 17T % 81,6 % . T,T% 2,8% 8,0% - 478% ..
.64 .-,\i\\.69;5_\°~ _16,\'7«’»**89:_6 F 8y0.% .§:°-~.%‘-'8:5,%w?' a479,‘.’;;_(v_uedgr‘n-za-

Wie ersichtlich lassen sich die’ ‘beiden’ ersten Fraktionen' in-der .
C.~Siedelage, -von:denen die. cbere weitgehend aus Methylcylohexan:
b_z;t ehen- diirfte-mit: guter Ausbeute-und-befriedigendem: Aromaten- . —

.gehalt. umwandeln. :Der Kohlenstoffgehalt:liegt in béiden Fidllen =
7 normal,: .Crackgas wird nur 'infgeripggmj;.-lﬂaae -gebildet. .Im Gegensatz:
= hierzu zeigt dle Fraktion 96,5:=:99. " 7ein. vollig anderes Verhalten:

.idle.Flussigausbeute ‘sinkt erheblich: und zwar: vor allem durch die. :

o
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snferordentlich gut:g;m Kohlsastoffbild o° 80da8 dlese
Proktionen, dio onte allexdings nur =u 2, :hhmt-

beasin onthalten ist, fUur die Aromatisie t infrege
Xomats Als Ursache fiir die hohen Kohleastoifverluste dicftsa

i1 erstar lamia I ' ; I, 4l nach-un~
soren bmm:mm vor allea Isokohlanwasperstoffe
bei dor uber =Aluaing takten

augsseroxdentlich starke Kohlenstoffdildung ergeden.
:’m Praktion 64° - 69,5° 1Hsst sich nach den dishorigen Er-

ahrungen edenfalls schlecht aromatisieren, suBer dem hohen
Xohlenstoffgehalt ist-in G sate zu den Praktionen nooh
dexr starke Anstieg des Orac teiles und‘der Abfall im

Aromatengehalt demerkesnswert. Hier dtirften vor allem naphte-
nische Kohlenwasserstoffe wie £.B. loth‘yé:golopcnm als Ur-
. sache fiir die schlechten Exrgebnisse zu en sein, denn os
4st bekannt und xonnte auch durch eigene Untersuchung destl-
tigt werden, daB 5-Ring-Naphtens bei dex Umwandlung ubdber
Aromatisierungskontakten starke Orackgas- und Kohlenstoffdbil-
dung erxgeden. .

Aus den beiliegenden Eurven, welche die destillative Aufarbei-
der aromatisierten C,-Einzelfraktiomen enthalten, ist
ersiochtlich, da8 die aus xen Dichteanstiegen der Fllissigpro-
dukte errechneten Aromatengehalte im allgémeinen mit den aus den
‘Destillationen errechneten Werten befriedigend tibereinstimmen.
Das anfallende Rohtoluol besitzt die theoretische Dichte und .
Refraktionszahl. c - -

/ i
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%‘ G“ . gﬁ ‘; » Cberhuusen~folten, den 28. April 1943

‘ tan-Toluol
001117 T on ceaisches Noptan-Toluo

7.0 war die isufgade gestellt, ein Cenmisch Roptan-Toluol (50:50)
8c sauber zu trannen, daf-im Toluol nur noch hi3chstens 0,2 & .
Heptan zurlickbleiben. Iz es mich um erhedliche 1 en handelt
(10 t/h), so war die kontinuierliche Destillation einax
komdbinierten .btrieb-Verstirkersiule das gegebene. Fedenken
verursachten nur die mangeinde Erfahrung tiber den Tirkungsgrad
von Destillierdblden im Gediet von 12 % (siehe weiter unten).

So hatte dann auch der Gedanke an ~ines diskontinmuiorliche Rlaser
destillation etwas verlockendes, da men hier bei “Zontigernden
Aufwand an.Geduld, Zé&it un “Danpf theoretisch zu Jeden gewtinsch-
ten ZReinheitsgrad kommen mBte. Hingu kam noch, d&z8 ein Vorlesuf
-ven 2 = 3“5‘»05 and C. abzustoppen war.—Je mehr Produkte,.desto

~einfacher in der ino dnung wird aber die Masendestilleticn. .

Im Na'c!'zateho'nd‘en 'eind kurz die Verhiéltniese bei beiden Verfahren
(im weeentlichen jedoch fir die ctlasendestillaticn) besprocken,

gramn  (fliissige und gasférmige Phase bei allen Hischungsverhiil t-
nissen) 'die-,s_ogenax;.nt_e’n;'Verdt&rk‘ergerade,n_‘ fir das Hindestriick-—
la:afverh&ltnia;'eingetragen.-rnie_ae Linlen gsben einen Anhelt fur -
den eufzuwendenden Tampf bel der Testillation. Je kleiner der .
Winkel (el) zwischen den .Geraden_und’' der. Disgonsle ist, um so .-
&riBer wird 'der Ricklauf und damit der Dampfverbrauch..Die Bilde .
Zeigen, dag-die- Verstéirkergerade, welche fiir den ganzen Verlauf. - |
.der'kontinuierlichen Testillation gilt, 1dentisch ist it dex ;.
Geraden, welche- bei dar Blasendestillation fir. -den .15 Trecpfen-
gilt. nie: oft. geHuBerte. innahme,. de8 widhrend der ersten:Zeit A
dor Blascndestillation .Dampf"""géb’p'a'rt""werden»'kam_n‘:ev gegentibexr . -
dem‘kontinuierliohen‘Verrahren.'. trifft also nicht zu. pas.Bila 2
zelgt -aber, daB mit .alnehmender: Blasenkongentration rder Winkel«.

“dmmer kleiner wird.und das. Ricklaufverhfiltinis entsprechend immer .-
"grYBer werden muS, wenn m&_tn‘,‘e‘in'l'r'eineéi.’?smdproduxt*—qrhalte'nj-wi-ll'.""-
;;—gei‘{eii;emﬂeehalt von 0,2 % ‘_‘1ni~;_dei{_’"‘Blg.s.e*;é,teigtv dieses; auf 665%)
-Dex: ,‘G‘_edgn\zke‘r_li‘egt -daher  nahe,; bei: ‘Erreichung ‘einer: bestimmten | -
Blasenkonzentration: und:-dem: 'Qa.m:,l_t,fvg_agabex‘:en; Nindestriicklanfver—
b#Eltnig auf-die :Ergielung eines: reinen Fadproduktes zu’verzich-
ten und st 't_t-d,e_‘ea,ezi-“_‘ein‘_‘;x’rzivisvéhenpro,dnkt";t'fm;"fentz;ehnen,t ‘dag .
|  TRE .Destillation zu unterwerfen' wire.! Zeichnerisch .
ieoieme hrbeitswelse so 'aus (Bild 2), daB Versthrkungs-
de:entstehen,; welche micht mehr-sur oberen Foke: la¥en, .-
; sq’nd’er.n:‘an._vgg'achiedex_x’q.-n; ‘Stellen’die Diagonale. -gchneidens Diese’
~Sehnittpunicte geben dann ’d:i,e'l :Kongentration ‘ides: s ' e

Zwischenproduktes en. . .

ung suf 4

tels ha;",welcher;ijlas’gnkmehtrajtibﬁf mg
t dem’ &eringsten-Ge samtdampfverbraich 7
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EIN. nﬁheres “1ngeben auf. diese v
“bracht. Das -durchaus- poaixive *rgebn;
nangen and: brhebungen 1st in einem besonderen kleinen ?xposé zgﬁ
z;sammengestellt (2.2911 ; .

..;,;‘Abschlie'ﬁeﬁd‘_ solle :
;den;Pechnungen fﬁx:die diskcntinuierliche Blasenaestlllgtlon ge-.
.. zcgen worden, wahrgnd ‘das- stetig drbaitende Verfakhren und.ein .. "
7Vergleich: bei—der Arbeltsweisenrdem 3 Teil diesez irbalt vorbe—»
'halten bleiben - e PR

wunien eins Reihe von "crghlcbsnohnum;cn durchgefiihrt, bei
desen dieser Tunkt bei 0 £, 8%, § %, 4 £, 2 £ und 0,2 £ ange-
pommon wurde. Dadei surde folgeandes xugrunde gologt: .1n v.r-
‘piltnis Heptan ; Toluol ven 50:50, oin entge t ver C £ Hep-
san .im Toluol, eine vollkomcen ardeitende 'Ioratarlumni die
alsc bei unendlicher Bodensahl cit den ie-ouigon nndoatruck-
laufverhtiltnis asuskommt, ferner eine '-eiterverarbeitung dor
Zwischenprodukte der einselnen Destillationsn nanch den glo:.chen
Schems wie Dei der 1. Destillation.

Aus den eigenartigen Verlsouf der fUr das Geninoh Hoptan-'roluol
ermittelten Gleichgswichtskurve (Bild-3) ergidbt sich, d=g” fir
den ganzen erston Teil der Destillution bdis zux Gehalt von 19 =
mit einom Nindestiriloklaufverhiiltnis von 8 geurteitet werden
lmB um ein hochprozentiges (in der Rechmung zu 100 & angenomcc-

Testillat zu erhalten. Diese Dosti lation nit _konstentenm
Rﬂ anf ist als 1, Abschnitt bezeichne und bleibt fur clle-
verglcichnrechmmgen gleich. -

Der 2. Abschnitt umfaSt die Destillation von 19 < bis wur Um- '
stenﬁv‘u das Zwischenprodukt und wird mit stetig steigendem
RlUckl rhiiltnis durchgefithrt.

‘Ter 3. Abschnitt geht bis zur mdkonzentration der Blasenfﬁllung

von 0,2 ¥ und liefert das.Zwischenprodukt. Ta ist-angenommen,
das daa bei dor Umstellung bestshende Rucklaufverhziltnis bis zum

- Schluf beibehalten wird. -

eine Unstellung bei 6 % entaprechend einem Riicklauf von 8-22 ,5.

. Dargestellt 1ist in- Abblngigkeit von. der Zeit bzw.-dem WHrmeauf-
“wand vom Beginn'der -Destillation an. Das Rilcklaufverhiilinis, der -

Blaseninhalt und seine Konsentration, die Destillatzusammen-

- setzung und-die Temperaturen in der Blase und am Kopf der Yexr—--

: starhmgas&ule. ST L - .

- Die Ergebnisse stmtlicher Verglaichsrechnungen sine in der~'
‘Zahlentafel 1 zusemmengefaft und des wichtigste! Ergebnis. in 311d 4
~ graphisch dargestellt.:me Pechnung ergabdb danach, daB der: “ampf—,

verbrauch fir: die: nochmalige-Destillation ded Zwischeénproduktes
in jedem Fall gr¥Ser ist, als die Ersparnis durch ein vorzeitiges

. Umschalten. zuf ein’ Zwischenprodukt, selbst: ‘wenn man, wie: im; vor-—_

11egenden Fall, zuf .ein. Rhcklaufverhaltnis von. 665, kommt. -

“Die seg. "rgebn:l.s gilt vorlhnfig aber ‘nar. fﬂr einen vollkommen ar

beitenden Apparat. Wie weis man: denselben in dexr Praxis— verwirk-

~1ichen. kann,  -hEngt im: wesentlichen ‘wieder von-den: gleichen Um= ..
. stinden. ab,  die gegen einen kontinuierlichen. DestlllatiorisnrozeB
 Sprachen,. nimlich won:dem schlechten' (in seinem; vollen susmaR y
“auch noch wenig-: gekl&r‘t:en) Wirkungsgrad\ der Verstarkerbaden 1m e
‘Gebiet 80 geringer Konzentrationen wie 0 2% B i

i l”’

erhaltnissé erachien daher——&nse—:."
ieser: umangreivhen ‘Rech~

: och einlge praktische' golgerungen aus o
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sus dom “esiillaticnsectensa (Rilé 4) 1ot ercichtlich, welchen
iufesand &a Yarme udi Lelt die -“nife der letzten Trozente
Teplan zus der Rlase erfordert. ?cuontggch Tilr dna gute arbdoiten
elper Zliee 10t dader, dull der geeante Pluseninhalt: gleicholidig
an dexr Iwetillaticn teilnimnt, Yeinsofells darf mur cin Tell-
siros unlsufen und sus den Peotint.lt douernd nmit lcochprozonti-
g'rnu Produkt sufgeladen werden, donn dadurch kann dor Ablauf
er 2estillation un Siunden veredgert und dic ‘rzioclung oines
reinen 'ndproduktes Uderhzupt in Frage gostollt werdon. “esont-
iich ist dadel weniger dio 3chnclligkeit dos Umluufes uls die
CleichrBgigkoit. Tleo gooignotsto ~luscnform 1st oin stohender
-3 er wvon ungoefdbr gleicher 18ho und "urchmesser 1it jugel-
cdor Xegelloden. fas Heissystom durf xwaeckmil8ig nicht mehr cls
den hulben (uerschbnitt dedecken, dumit oirn guter Unmlauf gewthr-—
leistet ist. DPeil einer korizontal langgosirockten zylindrischen’
Zluse (wie fUr Helten vorgeschen) ird mon den gloichrmiBigen
Unluuf pur aurch Iinbsuten erzwing a kinnem, fi> deren Form ich
bereits cinigu Yorachllige machte. :

e Vcr.t&rkungikolonna oiner diskontinuierlich arbeitenden
Testillieroinriochtung sollten Zrun zlich mlt BSden zusge-
riilstet weorden, die cuch bdei verringerter Yestilletionsgeschwin-—-
digkeit arbeiten, aleo Glocken- oder KanaslbBden. Zu infang einer
Testillation ‘ist oft ein kleiner Vorluuf abzutoppen, &6r beil

- veller Tlasenleistung infolge soiner geringen Xonders=ztions-—
tenperatur einen riesigen Dephlegmator erfordern «wirde. Auch am
Schlu8 der Destillation ist es bel sehr scherfen Trennungen oft
zweckniif8ig, mit der Destillationsgeschwindigkeit herunterzuge—
hen, einral um dex Blaseninhelt Zeit zum rusgleich zu geben, '
andererseits aber auch um die dabei eintretende wasentliche. Ver
besserung der Verstérkerwirlkung jedes Glockenbodens. auaniitzen
2u kbnnen. Im Gebiete niedrizer Konszentrationen liegen.eben die
Verhiiltnisse wesentlich anders (wie im Teil 2 erléutert), als.
in den bisher vorwiegend behandelten Gebiet. Ich halte einen .
folonnenboden, der mit rllissigkeitsdurchmischung.srbeitet und'
bel normaler Zonzentration nur 0,4-fachen Yerstirkungsgrad be—
sitzt, fLir eine_Feiptrennkclonne fir sehr ungeeignet.: L

" Auch die KOglichkeit der Verstirkung des Jampfgemisches durch
Teilniederschlag im RickfluSkithler bekommt wieder ein .anderes: -

. Aussehenm bel derzrtigen Feintrennungen., Eei der/normalen irdél-
fraktionierung het man darauf verzichtet, da nicht. mehr els. .. =
1 Boden.erspart werden konnte. ‘Nun entspricht aber ein-Boden.
mit einem Verstirkungsgrad 1' gehn Bbden mit einem Verstérkungs— -

‘1grad 0,1, mit: dem man bei Feintrennungen schon recknén muB. Die -
bei normaler Ausfihrung dexr Kithlenlage' leicht durchiiihrbare - ..

~Irennung- der Kondensate lohnt sich also’durchszus./ pei Neuanlager

‘gibt man dann zweckmiBig dem Xihler eins gesignete -die: T NI
‘nierung.unterstﬁtzendq~P0rm. ‘ : et e

" gez. Keltipg

o
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Herxen Professor dar tin
Dre Ragonmgpnn:

Z2: Berioht batreoffond

Erglinzend zu deam Berioht voa 23. 2. 42 llcgen oinige
noud Resultate mit Reitdbrook-Bonegin vor, auf die im Tolgenden
ankheor eingegangon worden voll.

Zur Verfugung otanden die Reaktionoprodukte.ciniger Ver-
suche, die mit Mischkontakten durchgefihrt worden waren,d.h. zgur .
Aromatisierung war ein Genmiech vor je 1 Vol. Aronatieierungskon-
takt und, 1 Vol. Spaltkontakt vorwendet worden. Die Anwesenheit
von Olefinen ir diesen Trodukten- erkenntlich an den Jodzahlen
von 19-24 -~ machte eine Hydrierung der ungoesiittigten T:=-Stoffe
erforderlich. Diese wurdem selektiv d.h. unter Erhaltung der vor-
handenen Aromaten, Uber Teinen Aromatisierungskontakt durchgefuhrt
Lie Bedingungen hierbei waren: 10 Vol.s Flﬁsaigeineatz/h, Tempe—
ratur 450°, ¥asserstoffdruck 20 atl, Kontaktvolumen 700 com. Ab-.
. genonzen wurden 30 1 dz/h. E8 stellte .8ich heraus, daes die Hy-
drierung des Reitbrook-Benzins erheblich langsamer verlief, als .
z.B. diejenige des Rumﬁnienbenzins C.M.B.'

achstehend seien kurz die wichtigsten Yonstanten der
einzelnen rrodukte vor und nach der Hydrierung angegeben.

‘ _l Reitbrook—Benzin aromatisiert dber. Ar.—Kontakt
,(Alao '/'ao’ 20 “’/Cr203) u.nd Granuzil gemischt im Verhﬁltnis )
1. vol. 2 1 Vol. R :

[

irunhzdriert ‘ hxdriert :

R P 0, soo nDa o = 1.#599~ : ;1_32.-10 = 0.799 : "ch;"’ 1.4605
Jz =19,2. AP =36° " 1JZ = 4.7 B "]TAP" E = 22° -
SPL =27 %' 1S ﬁus = 169”?‘?7* SPL = T BKkE = 149

e h

Motoroktanzahl: .
'“s"/ "I,'_:‘.:;:. + 1 2Pb= 87’

A5 30000 19, 42 GTSE 27047
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‘2) wis ), smstelle ven Gradmsil wurde symthetlechs denteshe
Bleisherds verveads:. - _
. L hidriert
Dz. » 0,005 ﬂnz. = 1,457 Dao = 0,796 llpzo » 1,4%96
J3 = 19,3 AP = 3° JZ = 5,3 AP = 26°
SPL = )6 & 3XZ = 170 SPL = 35 % 3%z = 159°
Hotoroktanzahl ohno Pb= 68,4
. " - 51,2 " = 82,8

o) wie a), anctelle von Granuo‘l wurde Borylphosphat einge-

setet.
o {
unhydriexrt hydriert’
Jz =25 AP = 43 . JZ =6,4 AP = 48°
8PL = 28 % SEZ = 172 SPL = 27 4  SEZ = 169°
T : notoroktanza.hl ohne Pb= 63,0 .
- LI m. 1,2 * = 80,7

—

Voranstehende kleine Tsbellen eind in ma.ncherlei
Einsioht interessant. Motoroktarnzakhlen vcn 63 = 73 ohns Pb,
fir KW-Stoffgemische mit Siedekennziffern von 150°- 170° sind
recht gut, auch die Bleiempi’indlichkeit mit 14 - 18 Einheiten |
-1st wider Exrwarten’ ‘hoch.~ Vie ersichtlich, ist es nicht v. ‘-{.
lig gelu.ngen,bei einmaligem Durchsatz die J cdzahlen auf einen: [
Sollwert von 3 hera‘bzudrﬁcken, ‘auf eine zweite Hydr:l.erung mnle;
- te verzichtet werden, da kleine Undic.htigkeiten an der 'Druck—«.;_;
‘pumpe zu Verlusten ‘fithrten, so dass fir einen zwelten I)urch-
satz nicht genugend Haterial vorhanden war. Immerhin: sind die"'i
Jodzahlen grdssenordnungsmhssig noch ganz tragbar.( . .

~Ein geringer Abfall der Dichten bei ‘dex, Hydrienmg
‘war-zu erwarten, erstaunlioh ist bei allen 3 Produkten der ge
ringe Abfall des SPL von nur oa.a-1 was: dam:l.t erklart wer,
Gen: ka.nn, dass- in dem ' xdrierten l’roduktgr_orzweigte KW—S:ILQfa-
‘fe enthalten sind d:i.e b'e:Lm Beha.naeln mit Schwefelsaure—?hos J
-phorsauregemisch eine Alkyiiernng ergeben, oder es tritt bein :
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Eydvisven meed sine susatsljshs Avemaiisiersas eis, de-
dings: durek dic lange Aufepibalisdsiar an AF.~KoRlaXy,
srest des hohen #m&nurtwlmamhs. h ﬂ:ﬁ: Risk-

hﬁ.‘ dstiten vor aliss mefrekiicm und A Riisa
susl 2y und ) el einea Yergleioh owischsn dsm uahydrier=
ten und dem hyiriertan Benszin. Dor Abfall dor Siedeksansif:.
fern ven a) und ®) nach der Ayérierang 1ot ein eickerer Be-
wels fur dio Aufopaliung oinos gewissen Zeilen dor dolden
Reaktionsprodukte tibar den Ar.-Lontskt wihrend der fydrie-~

TUng .

Btwas in Geogonsatc zu diesen Ergednignen steht
dexr Yorgleich des unhydrierten und hydrierten Benzinms von O,
bei dem wihrend der Aroaatisierung Borylrhosphat - also keim
amx ausgsaprochenexz Spaltkontakt - als- Zusatzr vorhanden wWars,:
Schon dan unhydrierte Produkt ist von den vorangehenden er=
heblich verschieden, Jodzahl und Anilinpunkt sind h¥Sher, der
S.P.L.-Gehalt ist geringer, was bei gleicher S.K.Z. wic a)
und b) eigentlich auf verminderten Aromatengehalt hindeutet.
Abweichend hiervon lassen Dichts und Refraktion allerdings
keine diesbeziiglichen Schliisse zu. Bei der Hrdrierung ver—
hiflt sich dieses Produkt jedoch - vergliohen mit 8) und b) ~
villig anders, man m¥chte sagen, normal, der Anilinpunkt
steigt, die Refraktion £B1lt, die Siedekennziffer bleibdt

. konstant. Bemerkenswert ist die hohe Bleiempfindliochkeit
. gerade dieeas Produktesx 18 Oktanzahleinheiten bei einer

S.K.Z. von 170‘. :
Es zelgt sich also, dass Bei Aromatisiorungr

'_mit Mischkontekten sich ein recht brauchbaree Fahrbenszin
.ohne Blei herstellen ldset; mit 1,2 Blei: waren—fast Flie-

gerbenzinqualitaten erreicht, als. entscheidender Nachtedil

'durfte die hohe S.K.Z. anzusprechen sein,(% X.Z.) des Aus-
_gangsproduktea 177”7 ) die noch iiber dem’ normalerweise fﬂr
'Fliegerbenzin gﬂltigen Siedeende von 165 liegt. -

Mit dlesen Ergebniasen waren die Feranche mit Reitbrook- '

‘Benzin’ abgeschlossen.ui,w

<7T;4/pLﬁ:—

e
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A8, 0L - W ®. Wi 1948,
Y2 5
Emm’ sie 3 1t oy u‘onsun.- e, Cedkgashildang
und der Xe ITaveeeituig vou dar Tenperatury

und w-mnm Lerner THar oinige speaialle
nﬂua desn Lunuuomamm

Zur rlsrusg verschiefensr 2otk deatetiendsr Tak.ar-
beiten Dol dor Aromatisierusg von Xohlemwsagerstoffen wurde
eine Ansahl von Versusdsrsiben durchgefiuhrt, Ober die nsobd-
atetend bericlist werisn S0ll. Iie 1in Sea beiliegenden Iadellen
und iurvei scthaltenen Angader sind Zrgebtnisce, die unter Ver-
werdung 4dsr noroalen xleinen Aromatisierungsifes i Laboroai-
otad gefundsa wurden (Ofenlinge ca. 1300 mm, HReaktionsrehr
Luranglas 17 = 19 sm l.7., Zontaktvolumsn on, 283 com, ZXontokt
+ Frocienmiscobung im Verhsltais 1 : 2). Sis Ssueimung der Ufen
;o.chak slsktrisah. Die Yerdampfung des m.nntsmm. or-
folgts in einem an das mgmcbt nocondo Reaktionsrohr senk- -
reaht mgontmmangln-rohrm:;eul.v. und 200 ma Linge.
Toer eine mpmrr:ehtu‘ wurds éie entsprechende Kenge Bensin
aus einer u-swr-m Jewelils in den Verzaser eintropfen go-
lassen. Die Xondensation der Hauptaengs des anfallenden Reake
t:lonproduku. geschah - d\u-ch einen =n das Reaktionsrohr mnge-
sohalteton Tascerxiinler, geringe Roste wurden in siner rachge- "
‘schalteten Tisfkondensatfalle (ni"ul 4’)°) anfgefangon Dle |
- Hessung -dex Hesakticneguses ertolgto mittels rroolunaacuhr hJ.n-
tar dur auch d4ie: oasp_rom fur die Analyse gesogen wurden.
. " Der bei der Regenerierurng bendtigte Sticketofs iﬁr
ai- z-xscbonbhmm warde der 2 attl’ mngleitnng'ﬁber edin’
Ar‘hernntil ontno-m. iy Jodo z-inh.nbhm mit. "'2 vurdon
5 1(5% Hin Blasang 60 l/h Strcmnhwiwgkeit) ontnomoa. -1
-Ten Gleicbo wey bet Luft: (30 n. bis 60 Kin. Blt--oaoit 120 1
pro td ) um! Wueontto (d.l.. einem tfacaeratcff——"t.wkﬁoi‘t- a
Gcailah -n 75 £ By 5 uin. Blusemesit 90'1/h) der Fall. ' ' .
el m dic cbmgobmn chchmzhcn wiadorholt .
; - uu.'elgc Erudim andour drinnndn' Aufaa.bon - unurbrochan
: : e 2,

Durchsdw rlft’ ‘
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werden suilten, Sind dis Ligiinilsss &IAT S slndelilan, Fie 35
bel ungeatirten ArSeiten Miitts seis ktumes. s sell hier darwxt
varsiohtet warden, Jdie istured dadingten Jeiwisrigi-ites 18 el
selnen aufsuseigen. Sioher 1% Jedsafalls, 648 oiln grefer Telil
dor Avwelohungen, die in dea sphiler £34b Fv Deapriedisnien LWide
ducgen und Tadbellen teilweise siftreten, darein ssine Z¥idkrusg
findet. Als innerbald gewisser Creassn ksastaat Xamn 418 JYentaks.
sktivitit in den Jeweilligen Versuchagrupped Sngeselsn verdem,
stets gleiok war die Xcntsktsusastensetzung: 76 % u{.). 22,6 £
0’203' 1,3 7 L wnd 0,1 £ ¥n), Im gansen gesedsn, Lalten wir
_die_gefundenen Zusamzsnhange und 'rgebmisse flr so wioktiyg,

das aie im naclatslenden Bericht nunmelyr zitgetcilt werden
sollen.

Eine Formgedbun:, wie sie x.Zt. susschliofllich durob-
Pefubrt wird, war bei allea im vorliegenden Eericl't exrsilnten
Zontnkten nooch nicht angewandt wordem. = urch ZusamehRriiren
“der Ei_.'nsolbcotmuuo unter-ZugAde einer geringen Tassermenge
und mehrstiindiges intensives Durchinsten wurde die Zontak$-
measze homogenisiert und arschlicSend suf Platten in einer
Schicht von 3 - 4 mm lithe 24 Sti. vorgetrocknet. :inschlielSend
exrfclgte eine aweistindige Xalsinierurg bel 63c°. Rach dem
Zerkleinern der plattenfirmigen Gedbilde auf eine Eorngrde
‘wonn 1 = 3 mm und Absiebsn von dem entstandenen :=taub war der
Fontakt zum Einsatz fertig.

¥#hrend das Aluminiumoxyd (liber die Herstcllung ver-
gleiche ucricht zr.Petri vor 25.2.47) wycx dex hcrutelhmg des
?ontakteu ‘bedi 700 kalginiert wurde, kaomen Chrom, tiickel und
.;mmgan all Titrate sur Anwendung. - Al. Inertnanterial diente
:orkleinerter Sminanit (norngrbsc 4 -5 m) bei toncc kale
ziniert. P e -
Lo ‘Jeo 2 ‘Voraucharoihen wurden mit und ohno Broo&anboi-
nisohun.g vel 470° und -520° durobgefinrt. AuSerdem waren aie wom
einer weiter. ”surucklxog.nden Vormhareiho bei 490° mit Brooken-'
-f.beusetm _vorhonden, deaglaichen bei. 540°. Die ‘Versuche' bei
540° men allordin::. ohne Hz—Bohandlung nach dor’ Luftau-bremmng

]S 25000° 10 48 G002 2761
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'bsln Eeganarienn. d.h., .&"bnan.n dos ;’-’ohles’.mm :’rm ale Inft d»r °
v-ontaxt ﬁb-rhitst 'erdea w.'.!rde.. ¥in ru-ohor .&htaul der Ak‘uvitlt
, wﬁrq dio B’olgc.' ‘ﬂrﬂa aan nnn bl hoka 1- ;'outahzbauutur
o uhr m:e :nmionap'riod-n wnhlan, -c Jzﬁxne mm B niaeu teeb-‘

-’n

—gofnieen vordsn; dersal 18t ¥ SGE VLRl FRFIRIERTI TeR, &2 1IN

410007 “elhe anJerevesatliioh 2ohe :eilersteff-sris sulftreten,
Xine Verswshareire %ei 52-® a1t Prookem sllets wvervillerasdigt
die Reihe dor Taterswsiamgen.

ibh.V seigt die iRnEpgighels des sromatencerelles vea
dor Xontalktibelassturg fur verschiedese Neaktiicnst:c:aratarea. fa
die Irgebalese ait und ohne Brocismdelmiserurg ‘aet glelicr sird,
deshe auf reine Yelastung dee  ontnktes (suagelr.ckt in Je-.¢
YlUssigeinaats) lLegogen, geder Yerauche 3% usd _cl'ne Procien bei
£1010'en Tem.eraturer ungefitr gleiche 'rematange mlte Iz Renk-
tisnepo:duks, sind dle entsprechenien Zurven fast identisch.
Taber gilt L®b.1 sowolkl fUr reinen 'ontaxt nle nuck fir “ortaite
brock enmisclungen (Volumenverknltmlis 1 ; 23; die -e.t~, dim aus
donen die turven eraitialt wurzen, sind dahier auc: dulinn Ver-
sucharcilben entnom:en worden. . -

o Geng kliur kom-t dle Tatsazhe su> iuedrucz, 4x3 ait
fsllender Xontertbslpatur: (d.h. mit staigendor  ufeanthaltedruer)
die ﬁrc-atonbildung angteigt, was booozdora bei Iinolitaen uster
4 Ycl.*/'td.'nzmauti.. festgustcllen ist. Ver: 177 7 alaetung an
wordrn die urven imsexr flagher, d.k., »un be.crot xelre: pture
ken :tfell im ‘rometengetalt dem Flissigprzduktec rokr, wenn =an

'benpiclmiu daon Tontakt bel S?C-o mit 187 Vol ciay 245 Tol.R
‘Flussigeinssts belostet. Trotsdec -kom:en Gersrt ¢!« Uinsitze:

2ur dle '*xui. inu= infrugo. ds ein=gl der unter dirnen ﬁ&dlnguz;é
gen &l al.;ondo A'csmtang ralt su gtrlng iet wrd ain V-'urarbt: tean
i sﬂxolmf - wosu die J.rcm:.ten TGt cxu:a.h'ert serden miidten,

‘*‘iczea vicdorum sstet olng Iydrierung daer nool i= uhse'g,ro&ukt
“wers n..damn Cl&ruu Voraus.~ &lleinian’ dex: zestsn fLr iio eT-

_fordnrl.lchm ,\ppnra:turwn scboitern wirde. Fernor ist dic. rsmttsn
:‘;»bilm; laz-c.r it utnur uoh}.onstoft’nbsc!:cidung aud Aoz ontmkt o
.verbunden (ﬂbet d‘r nachhcr ncch eingm‘:ond 1 BTrostarn leln wird}

diosm Jury &hor ~sine bestimste Xonge nickt ‘ci..c_usguv by 33 acmst“;’

B : Durchschrlft N -4 ,.f'

50000 1742 2¢254 (:‘03'52



Rohechen's arrangiselichel | 001132

- -

niseh sedy wiglaetigsas Vernilinte Jeaktiensdauer & muomﬂ
28 So% abder snech umnSglish, mvm“uu-umnnd
die Reakilonpteuperetureh erhellich su steigers, deisplelsweise
Eher 330%, 4o men sleh damm ssdem eimer fUr die Zontaktaxtivie
S8 xritischen Yesperatur alhert, ves ia diesss Falls bessniers
tel dor Regansrierung bow, dsy daxit vertundensn Tespersturetel
gerung zu doashten WEre. Andereresits steigt sua ader sued dis
~zaekgnaiiléung dsrartig sa, 4a8 die¢ erreichtare Ausdeuts an
ATomaten starx surlekgshi, was den ryoseS wawirtsoiaftlieh
sacht. Ther Timselheiten dor Creckgashiléusg und Xohlemsteff-
sbeclheidung +ird weliter uatea nesh sSm sprechen sein.

Trigt mea €ie “erte aus Abd.l zuf dop;elt logarithui-
sokexn Fapier amf, 86 ergidt sieh ais guter Amnkherung eine 3ciar
wvor Geradsm. Im ibu.2 sind iis sus Abd.1 extrapolierten Yerte '
‘sls Zreuse, die sxperimentel] gofundenem dsgegen sls Ipige ein- -
moicmt. Die T"hereinstimmmng ist, bei Bertoksichtigung der
miglicken Yersuohsfehler, befriedigend. Hier ist num - tellweiss
noch bess<r als in Abb.! -~ die ABhingigkeit der mnttonbil&nacw
wonr der Binsct:zmenge flr verschisdene rmturbeniom F3°Y
sehen. Pesondsrs koant suaz susiruck, 4a8 Aan sur '-‘ntd-n‘ hohor
Aromatengeialte, nur EuSerst geringe Zontaktbolastungen wiblem
kann. ZeB. #ind - um . Yol.£ ircamten su -mxchwbot—r.sowx—

_ Bur 348 @, bed 542°c aur l}_.. rluuuouu‘t- sulliseig. W
TREnR BASR - 'cnn g-12 ) miok mit 47 VYol.¥ .a:romtol h.aﬂgt,— den
. Kemtaks' tni 450 nit 19 Vel.% und bei 54" m ﬂt ‘IZG 101.§
belasten. ‘Somit sind =lso, auf it Pro z.tutnkmit cmichbnu\_
- Benge ertcn bmgon. mittlsre” mmtmamn kS I‘luamtgpn-
‘ dukt als swaoknliSig rnsusehen (vsl. die morkugon n nhadruu
ﬁxromtmamtcn im vomgchonnan Abaomtt) P uaardu hxnn-
komat, dnd die Xehlemstoffdildung sngenihert gg_amum =it _‘
cder mmtﬁ&f&aﬁ"iﬁ-tcm. was spliter neok su erﬂﬂom -etn
-i'_ma. XA saton ;-tn gomt nz-:un, ans __zsg thahnltc :
X 1:= ?1laaigprodnkt £8r 61. Teoknik, nach dem: dmci .1503 .Aand
; der a.cntaktonttieklun.g, att erlwit mmoiﬂan. R

Lo

f'..‘fl’)“pr;(:l'ls_(:!‘i.rifl"

S
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A8, 28 (418 -Yarte-3I08- 208 A0S 3-unid- 2 sntuouren) ——
entMlt die AWNIgighelt des Aromatencsedalies in rinesigyreotuke
von der Tenperatur ol versebicdenesd X0ORAstaaten Xortakthelastun.
S*ne Dle Sunberet gerisgen YrEmwagereéion der Yurven seig-a, éa8
el oln- wl dereelden Tinsstsmsige ¢ine T sperstureteigerwng
Jeweile un ¢inen drotimmt-a Jotrag eine sugenidert kenstente
Trhvhung des Arematengednltes im FViUesigprofuks devirki. Maa
kimnte in erster Amrsherumg fast voR cimer lineares AbbEugigkeit
spreochea. .
AdBD, 2D enthilt den Crosemtgedalt en Aromaten im
FlUssigprodukt in dh¥ngirkeit von Tesperatur und Aufentbalts-
dauasr dEw. Yol.f Plilssigeinsatz. Tbereinstimaend nit den obigen
Ausfibrungen geht aush hiersus eindeutig hervor, da8 bhohs Aro-
Eatengelhalte nnr mit sehr geringen Kontaktdelustungen erresioht
werden kinnen, oder es milssen Temperaturgediete auf.-esucht wer-
den (z.B. 550° wnd hSher), die der Aktivitit des Fontaktes muf
die Teuer, bosondera hol der Regenerierung, mit Sicherheit ab-
trEglich sind.

Abdb. 3 meigt den xohlanstoffpbnt bel dor Aromati-
lierung fir konstante Temperaturem in Abblingigkeit vomr Aromaten-
gehrlt im FlUssigprodukt. Sehr sohin ist su erkemmen, wie stark
die Kohlenstoffbildung mit steigendsm Arcmatengohalt (bsw. zu-
‘nehrierder Auvferthaltsdeuer) wichst. Pin Xurven lassen sich Quroh ..
quadratische Funktionen ausdrilocken, die &uch oben rechtsinm Abb.3
a.ngcgebon sind. Besonders demerkenswort ist. dnf mit ateiggndor :
Temperetur, benogen suft 51.10!:0 Aromatengehalte in niins:lgprodnkt.
der. prozentunle Anteill des gehildeten Kohlenu*offs suferordent-
lich abnimmt;’ d.h., innerhalb gewisser Grenten ist es mohn&ﬂ:lg. :
hu’here Temporaturen ‘zur Aromtisieruns ansuwenden. vrhbhte Tom-
peratnren beglinstigen Ale mnatellnng des Gleiehgewichtos~bm. o
hesn: ~hleunigen dir-selbe, deéuxrach ergibt eich dle F'Bgliohkeit 3
einer vergr&Bcrten msatzmange, woduroh gleiohse‘ltig die An:fent-
haltsdauer ‘des- "rcduktes am ‘{onta.kt vend.ngert WATs,: Amoheinend

t\ilt die Av.tentlﬂ.t-dauer {n:mie.ond fir dle: Kohlenatoffbildnng
’-"A_mgabond.'- M der !.npuratur-toigems nllordinga gewiune e

. Grensen: gesetst -:l.nd, “Ist: schon-erwithnt- worden, Wie: roch -pater :
+) Man Iege z.B.bei ‘60" Vol % éGRﬂ&ﬁﬁﬂ eine: senkrechte I.inie durcéx
A/s 5000074 42 26254 mmz ‘ die Kurve'x\ .
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Soneigt werden wird, aiamt dte Cresigasdilinng att gysigeniss
Texpasraturea stark iu, ummmmrw
Stoffdiléxay dei Mohen Temparatures dor Jaohiei} erhedlieher
Creckgasverlusie uater danselden Dedinguagea satgegensteben.

Aus diosen Grunde dUrfie ¢im Tempsraturbderesich von ca. 480 bis
525° den optisalen Pedingungen entsprechen, such fur dis Wirme-
dMlans des gesaxten Reaktions- usd mmrtmbhutou aind diewe
Verhiltunisse sun ginstigsten.

Auffallend ist suletst nooch, daf die Arocksaversuche
erhedlich h3hexe Xohlenstoffverluste sufweisen als die ent-
sprechenden Versuche nit reinem Xontakt. Tine Erklirung hierfir
Steht im Moment nook sus, denn Versuche mit Reintoluolax dedi
520°C tiber Brocken allein ergabden, das swar auch hier eine Xoh-
lenstoftdildung ointritt, die Jedoch, besogen guf gleicke Yer-
wellseit wie bei Arona‘iihmcmrmhm, keum ins Gowioht
‘2#11t. Ebenmso ergad Heptan ﬂbor—m'ookﬁ allein fast keine Kohlen-
stoffabscheidung.

o Bemerkenswert 1st amch der Yersuchgé bei 540°C, der

" okme wuurato__ﬂb:l.__a___mg gefahren wurde und suSerordentlichd

hohe Kohlenstotrvorlulte _aufweist. Wahrscheinlioch ist ‘dies auf

eino Sxydation d.r~xoh10muorstoﬁ’e durch das’ ‘nicht rcaa.zier—

te Chromat surilaksufithren. Chromat ontsteht in nicht unerheb-

lioher Menge wihrend der negcnoriemg nit Iuft. Es erscheint

- dahey’ Z.Zt. maiohﬂou, dle Wasaeratotfrodnktion aparen zu )

,wouen, da dies mar auf ?o.ten erheblich gesteigerter Xohlen~ .

,atotfmcngen maglioh 1at. (leuore Yersnohe in dieser R:l.ohtung

haben obige Ergsbni-ne weitgehend ‘bestatigen kbnnem). '~ 7.

Tr&gt man' die "rerte a:us ‘Abb.§ in doppelt logaritlmi-

,schem MaB-tabe au:f - Abb.4 -, ‘@0 erhﬂlt man e:!:oe Schar vonm | ‘

Geraden, welche dio geschilderton Verhaltnisse nocu etwas 'uber-

niohtlicher wiodergeben. : . :

e L Abb. 5. zeigt u.e Abhﬂngigkod.t der cmckgaabildung

vom Aronatengehalt im Flﬁnsigprqdnkt ‘bzw. ----- der Aufentha.ltodane:

fur verschiedsne Tenporatﬁroi __:Mt ‘ataigonien Sﬂemperatnrqm =
.:’;':-nimt, bezogon anf gle ‘che Axomntengehalte Am: nﬁssigprodukt
LR “Durchschrlft i -'_I -
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4le  reslgeencage SLaFR Su. VelOplelaveloe Wtre .t B10 bel

‘wit Xoutaxt nllelne. Yiocav "arkii e .tufmnthaltaﬁemvr Lrgﬂnntlgt

-Bm xenvemmwcn reift, c._.emi

47 Tolet Lremet B wbd 4TS 3 5, un Bai 320° suf 7 5 answatsiges.
(Yerowars Bit roni-at allels). of sash iom lnvrionterinl eoin
Kowiener ‘paltaffart sudud Frelib -0 1at, Bsigt dor cre.ab bel
82 =it nur Arcosern. clecor Yerouad wur:ie »4% rapirn alleir goe
falizute Fifs o mmileleruns acutte L2 Ratiplich rickt atatts
ficden, iirage=hd lissen sich 41ese Untersuchungen daler n r

83 Surokfurres., 4a8 der Tirssts derert bemessar. »° rde, =168 der
rufentlialtstuer voa cptan bol Sea Jewelligen arciutergekals

1a Ylussigprzauxt {(sieie ml?uo) «nteprocien sten wird@. un
alng iufentislisdruir ung rrcaatxszuruncaerA it s cul dlee o
svide f-mparstur p-genlhuafig, Cotiey Metst ~ 1 6niger e ¥T rtd.
el:, mhotat dsr ircanteas bnlt, nwobdel iuro. cupd relwer-eciern’
“usnerati:. it stulgenion rom: .t figrlslt tine Yerringerun,; 4.rvr
rufontizltalaLer +2n.tritt.  lierilngs iot llc a.' ntl-ltedayger’
viel otirser vo.. cer Grasctelrsatsacngs *la von .2’ erreichten
srozatencelalt cbhbnglgs; mo a2 sick nazk eliner voriorigen  tee
realziung dix vaptys versuohe mit irzekan klledrn d:éb Teah ﬁurch-

'

f:lrorn. lieZen.

1o el g1 sz o Temparaturen mit tad oirQ Iroodsn-
wrviteror.  waGltata £6n eu a'lnr.in:n tluht nhpe Roitares it~
siranicr vergllioles weL:abe l@ 41 a2 I:ﬁ&£s4:1n~u. Jr@ Rauktl nde

stunce gl.: wu? reinex ucxzn;——gzjtz“1‘~ﬂ1m~*c*rn, uss *1“ rrecken
ab r 4% Ye.leltnla boUoillcnteit o ¥ 2 val. MEe aen safﬁrrcn “nre

A-on, 1ut =8 «inr, c=g dus ~enkticnupcodnkt dax Vorsuahe it

inertsetsrinl eine anndlerné dreimal ao iinge Varwslilasiz bel
ier hokern Tomperstur aufwelat wis dis culspr. uL‘:J?n Yprsncbe

2bor die deltung auﬂ~r~raﬁntliv) et IS -1 daher WHHEL r~"iw14«1eb,
LEY: aen'%xeoden'eine .Ecniriacna :pa tw;rkung BUE a. vsaLAnhr

LR R, RN nnxar 0 » S=3 & o zuscteileh

— -

uﬁr. Inzareaaunt “ai n SEiy

stvigeri~n waept}ml 9ﬂ

P33 Gegansahz dur Alﬂnatof hilauu d‘e»ain&v;“,aﬁ-Jtiﬂubu“~L

i

leiotung gﬁhgrcht. T e "\
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'Temporaturon ‘stellen a’bar an. ‘das’ llater:l.al ‘bel ‘dem: dauernd.n
- “’oohaol Reaktion = Regenerierung auBorordentliche Antordomngen,;

(Ia*eretofs + Srosane) 2lt (5a) und chne (5b) Irockem wei
470 und STV fur Aresatengedalte swiechen O und 140 £. Interes-
sant 131 sumZotat, 320 die Cosamtberluste el 470° unda 320°
praxtie:d gleich sird, d.h., die grhihte Zohlonstoffwenge dei
$iafer Temeroturen wird koxpensiert duroh nur goringe Uraokgse-
verluste, wahrend umgekehrt dei 520° der Vortsoil der pledrigen
YohleostofImenge durch gest igorts Crackgasbildung wislder mio-
geglickon wird, 1o uiire dalier .n sich einerlei, 0d zur Aroms-
tislerung Lohe oder $iofe fTeémperaturcn verwsndet wilrden, da bdel
gleisdan ArcmatengvlLalten éie Gooaatverluste praktisch identisch
sind. Nun ist ¢s sber, infolgs dor quadratischen Ablkingigkeit
dexr . «hlenutof dbilcdung <von der Aromatonkonsentration, allgemein
twaokaliBig, nur muf ok. 32 - 50 Vol. .rocmaten hinsuarbeiten,
anderniilles werdcn Jdie¢ Xohlemnstoffverlusts su-hoch und dex Be-
tried Uborlumipt - durch dic hobe Motwondige iufenthaltudauer

und drber rur veringe Kontuktbelastung - unwirtsohaftlich. Bei
50 Vol.y .rcmuten la Iliusuigprocukt und :70° sind cae 7,5 Gew.d
¥Yollor.ntoff (Versuche nit Inertmaterial) zu erwurten, unter
glelobun Verhfltniouen bei 525° aber nur 3,7 . 'ine Durchrech-
mung dur Svoaatwinmebilans Reuktion — Regenerierung ergibt,

dQu8 Reaxtionstoamperaturen von 480 bis 5972 optimele Verhiilt-
nisse dux..tellen, Bel tioferen Reaktioviistemperaturen wird dle .-
Abfithrung der Verbremnungewiirme trotz Zugabe von Inertmaterial
schwierig (théfe Reaktionstemperaturen, geringe ,;{ontaktbelastung,
hohe l.ohlonntoxfbn.ldung) und_es miissen hohe str&mmgageschwindig-
kolten an iuft und Waaeerstoi’f gewilhlt werden, uit die Ver— . =~
blernungswiirme einigermaden’ cusreichend sbzufithren und eine = -
gohiidliche ber-.itzung des Zontektes zu vermeiden. Reaktionz-
temperaturon von 520° und mehr bositzen a.ndere I\Iac.hteile, Z. B.
,mwi (da die '.Demperaturen vom: Benzineintr:.tt bia zum Austr:l.tt
aus dem Reaktor 'a.natoigen) die letzte Stu.fe ‘aehr- hooh gefdhren
‘werden. tin. derartiger Tempcra*lmrverlxmf im Reaktionaofen hat
sioh ‘soit lungarex Zeit als hesonders zweo\kmhaig erwieson. Hohe

Durd’lsd'mft
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,produkt. ey wird die! x~o:.tuktbeluat1mg bdi :’.7 _- extz*ag niauri

el S0t il tade Sss DiZitses Sor Fearistallisstisnotemyersiny
wor hroscik;3 beieazlies, samsl bela Yerbrenien iss oilenstoffs
in aligvasisen elae Temyer«turetsigerur: ua 5° dis 1227 gagens
Qher deb BSTERlon sakiiCoatlenierwmtiiren SUWHIL ANwt, )
On die obigen "Merlegungen etens snoiiniiidlsr su geo=
atalten, 8¢l suf Talellie Vi Werwiesen, JOrt alrd Cia iromatens
Dalgets nPigeden, s 1e Ded 47 © und 527 (Yontexl ¢ Frockenmie
ootung) iu ervarten sind, weis. im Regyole gearbeltc: »ird, und
swuy bel einem ircoatisicrungs rod wvon 1° -, & 1.8
(v0l.¥) :ronaten ia Pllesigprcdukt. Tie bnn si-:t, <rhiilt zan
bai sclwuchec 'ngrifl (1 Ycle.s Arvooaten) acweo:l bel 47° s
auo: 52%° die Li3chston ‘usbeuton an Arcaaten: cte 76 “e (Tele
82,9 * <or Theorie). 00k duirfto !iopen Vorfiliren flir 2ie¢ ruxis
Y3llig ungeeignet sein, 8 eine lurenres.rung ergiivt, uafd sur
restlosen .ufurbdbcitung eirn m:-u.svr Tirnoutlze erfcrdorliol
ist (ireisloutverrliltnis <:5.5); trclnigol oine “nrdslichielt’
und viol zu tsuer. :'inru xor:t, a3 bel . orariis nsivashen Arte
=otislorungagraden dio insgos:nt bei dor FoRenoriciung rei war-
dende %lr @ swny dcn Ermoverbtrauack bdei der sremniisierung reich
lich deckt, aber xuui: Temperaturreserve: frei luft, womn Cig’
+srosatisiorur vortiberge-end unter 1° - abfallex scllie, und
<Jemit mach die norlrnstofimenga zur Verdbrennun:s ool :"gcrin/r
wilrde. c*uc 410}: kom:t nsck kirzu, 4aB rPur “xtraaticn der -
1" Tel.x Arocuten dos Gesamtprofukt 7-oche el rnums dor “le~
Tine hyirisrt worden nuste. -ie scoton allein ¢I.sex Arboits—
g-DEey anche:: dsxs Yerfaolren bez“(g.d. =b 1 ‘.‘ol.«?’l Arsoaten ARTHh-~ g
tabol. ' . S
tel 57 Voled arcmatem iR zlue—aif'prc it uink*zwqx- die

gu&x'rmi srr:iobbare juaboute wufl ce. 66 . (es. ,.1,, . der ‘fhtm' 1«
c . -

'~ sowohl bei 477 sla auch bei 5277 - una nuL p N ’“~‘eu“u£('kr-
"beitung ist noch eln 4 bis. S-..alig,ar “ipmstz erie: vrl;.o.‘t:. Be~:

5113& dor stirmebilang aind g"nJgend nosorvon vor .zmdan. aues
clne borl:itzmq; dau ’:':cptaxtes bo“.m ”egemrisren int_z"ieu'c Tu
batﬁrchten. NS : ! o - ,—-‘.\ .

;Jomtisiert Zan suf 8') 'iol iro 'aatez: 1::"‘;? ezﬁ.g—-

niﬁ Petru;'t nach Zabeile 2 mur 5 Vol.x.' .;s*d,egen stelgt. uie
NI ' Durchsdmft .
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Dahlensterimengs sulererdentlioh o, sonit mit2te alss axt die
sigwmtlieds Regenerierung noeh oine iagare Dnltlaseperieds
felgem. Des Verhiltais Deaktios ¢ Regussrisrung wiirde Sehr
sshlscht, aneh wire hisr die Osfakr siner DeutaktiDerkitoung
_suSerordeatlich grof. Somit emtfilltl &isee Xigliohksii, obwehl
eine restlsss Aufarbeitung €es Heptans im S-- 2,3 Durchslitsem
aiglich ist. Die erreichbare Iadmusdentie voa mur %51 Gew.%X Toluol
18t allerdings sekr schlecht. — Bestiglich 520°C llegen dle Ver-
NEltuisse etwas glnstigsr: Die Ausdeuts steigt nicht unsrhedlich
_an, s.B. sind fir das Extrakticasverfalrea bohe Arcmatengshalts
stets vorteilbaft, suSerdea ist die Jodsahl des Reakticasproduk~ -
tes niedriger sls bei eimen Arcmatengedalt voa 50 Vol.£ im Fiuslg:
produkt. Durch dis stirkere Aromatisisrung sutstsht mehr Yagser-
stoff, woduroh die Olefims stiirker hydriert werden. Aber 520%
bedeutet im Rsaktor die mittlere Temperatur, 4ie hichste Tempera-
tur liegt bei ca. 560° und die Gefahr eines Aufschaukelns der
Texperatur bel der Repemerierung ist sehr grofl. Elierdurch wirde
eine bleibende Fontaktschidigumg entstehem, Auch ist das Problem
einengeeigneten Matorisls bei dea dmuernden Wechsel Reaktion —
Regenerierung bdsw. Reduktion - Oxydation und dsn tohen Temporta-
turen nur schwer su lSsen. Daher Atrfte ouch dieses Verfahren '
£4r die Technik — sumindest vorliufig - susfallen. S

Ia dlie Crackgesbildung bei konstanter Texperatur in
_ Abhiingigkeit vom Aromatengshalt mathematisoh im Form einer Gers—
den dargestellt werden kann, also linear ist, wibrend die quglqdé
stoffbildung unter gleichen Verbiltnissen mit dem Guadrat der
gebildeten Aromaten ansteigt,’ lessen ‘sich aus den Eurven der .Ver-
suche. bei 470° und 520° Formeln fur die Gemsmtveriuste fibx ab- . .
leiten (bei diesen Temperaturen and Aromatengehalten swimchen
0 und 100 %), die such jeweils in den Abbildungen mit aufge-

seicimet oind. Ta die Formeln jeweils nur fur oine bestimmte .
Reaktionstemperatur gUltis eind, ist it snwendungobereich |
T Aaf aer Suohe nach efner sllgemein gultigen Forsel
(Temperaturbereich swischen ca. 450 und. 550°c), sowohl: fur Kohlen:
“stoff ale euch fiir' Crackgss : -'n_:qé “folgende “Tberlegung .‘af;jhg’eift‘j’.. 23
o " Durchsdhrift T ==
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18t éer Tedlenfaxtery, mit den der ANsdIwek: °Ar mltiplisterd

. wixd, Bei MBeren Aromstengedalten kann das lstiste Zahlemglied
praktisch in allen FKllen gleish 0,7 gedetat verdon, Ohne dal
amsnensverte Fedler suftreten. Dei sedr hobsts Aronntengehalten
Xamh man ee sogar vernssoblissigsn, #0 das der Ausdruok fur die
Xchlenstoffverluste tohom olntubo Yormel sunin:mt

CH-Yorlust = c

worin £ den ZUr Jede mer cbmkﬁrtsuooh-n SAhlenfaktor
bedeutet.
, GCekht mxn recknerisch des Zusammenhang der fir die ein-
selnsn Reaktionstempersturen giiltigen Paktoren auf den Grund,
@0 firdet man eins interessants sbhingigkeit von der Reaktions-
temperatur. Pilr die Versuche mit Brocken wird niinlich der Aus-

'y ' ~ 1

1 = =R u.gkme Ercoken 3 = TELRTITS
worin R die jewsilige Reaktionstemperatur in Grad Celsius bedeu~
tet. - ' o

: Somit lsutet zun die endgiltige Formel fir Jede belie~
bige Roa.ktiomtmmtur (450° - 550°)x

I lit Brooken: CB—V.rlult - cu m)—-g + 09‘ +)
_II.ohne Brookenz CH—Yerluﬂt - CAr m + 0,6 1‘)

wobei unter der Brookonnischuns ei.n Yorhalmislz Vol. ckon x
1 Volumen Konta-kt verstanden sein loll.
T Wenn man die Werte fur die Kohlcnstoffhudmg. die
mmoh aieser Gleichung erhslten wcrden. it denm gcﬁmdonon Yer-
--gloicht, sc findet. man’ oino recht botriadigende ~vbareinst1mng
' Zum Beinpiel ‘sind: in Tabelle- ‘6& die maoh. Glaichung bei 470. R
490 und- 520° ‘mit Brook.en omdhnoten v.'oz-te fur verachiedem
Aronatengehalte‘ anfg‘tﬂ.hrt, sum Yergleich damit die sus Abb. 3
\onmommn oxporinontan sotundoncn Zahlcn tﬁr dienolben Aro-

q matengehslte.. Ferner pmrallel ‘zu don Versuchen mit ‘Erockon Al

o ent-prechandon Varmchc bsw. Ergobniosc olme Brooken vorguohon.
+) CF—Verllwte in Gew.%'der Ge "—Bllanz. = 121 '

i \’)’f'i‘ 2
o Durd’tschrlft
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att den Zaklon errvehnst aus Cleternrg Ii. Zaletat wind coch
dis reshnoricch und expesriventell gefundensa ¥erte aul etner
_VYareuohnyeihe MS—(M};—‘SQ-)QQ siner konsventesn R
sXxtionsterwparetur von 460° versohiedens Reaktionaseiien, und
swar von 5 Min. bie 240 Hin.,enthilt. "der diese Yersuchereids
wird weliter anten noch eingehend £osproohsn werden)nit geringen
Ausnabnen iss die “boreinstim.ang waoh hier recht gute.

FUr dle Crasockgausverluste luswen sioh edenfalls swel ZFor-
@eln sufetellen. (lIit und ohne Brooken). Infolge dor linesaren
Abhlingigkeit der Crackgusmenge von der Aronatenkonsentration im
Pltisuigprodakt del versochiedsnen Tenperataren irt der Yaktor m

in der Gleichung:

+)Crackgasverluste n . C,r(Csy = Arommtenkonsentration
ins Plumsoigprodnkt),

eins fir jede Temperutur chs &tor;uﬁ-gg Konstante.
PUr die Versuche rmit Brooken lautet die empirisch 80-
fundene Formel fUr m

2 .
=R 2
g3s103 + ‘293—1 3‘200;5_1)
IIl. m = d 4 oder logem w 103.R3’1° ° -9

10°
und fir Versuche o Brooken

2
3,03 + {490gR)" 5 os+‘%5—l° :
IV, n = ) Sl h oder 108 m = loge. L -9

. 107

Die nach obigen FPormeln flur verschiedens Roaktionstenperaturen
arrechneten Zahlen-sind in Tab. 6o angegeben nmnd mit den axperi
mentell gefundenen Crackgaswerten verglichen. Die Ibereinetimmn
mung ka kann - in Anbetracht aller uchwioribkoiten bei der Ver-—
suchafuhrung - als borriedigend angesehen werden.

Die Gﬂltigkeit obiger FPormel erstreckt sich vorlﬁufig -
anr Uber den tur die Aromatisierung infrage kommenden Temper8-~_
turbereich von ca. 450° bie 550°C. Dariber hinaus war eine ex— .
porimentelle Prufung blaher noch nicht mﬁglioh. Doch kann es |
immerhin schon als ‘ein beachtlioher Portschritt gelten. inner-

~halb des obigen Temperaturbereichas Formeln su beeitzen, die
“fﬁr praktisch Jeden &romatengahalt den entspreohenden Kohlen-k
.- 8toff= bzw, Craokgasveriust ‘angeben, 1 [ | . TS :
+) Crachgasverluqt in - Gew % der Ges.—Bi]anz.‘“

A/;s &'25006'; 1048 G:0702 27615
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Iweli weitare Yearsushareides wurdel Surol »rukrt it dom
Zlele, bei Xonstantey Tempsyatur wed CentaXthesufsstlAcung, aber
Yarsohieden langen Reakticnsperieden die Areomiticicrung s ver-
folgen. Die Reakticnstemperatures betrugen €50 wnd 4800%°c, adder
eingegangiRTESE) nur suf die Verte, €ie dei 405°C erhaltes wardem.
Ide Xontaktbesufschlagung detrug in alles Fllen 0 Yol.% FiGesige
einsats, es wurds reiner Xontskt ohne Erockemzusetls sagreands.
Eihezre Zinseldbeiten sind sus Tadelle 7 ersiohtlich.

Die erste Reihe eanthilt das Indges in VYol.3 Vasear-
stoff, der Yasserstoffgehalt nimat nioht wesentlich, aber doch
deutlich erkennbar ab, wenn man die Terte von 5 Ain. Beakticme-
seit dis 240 Min. Besaktionsseit verfolgt. Bie gleiol nodh su ear-
Srtern sein wird, bat dies seinen Grund in der ait gteigender
-Reaktionsdausr stark sinkenden Aromatenausdeute, die natirlieh
vor einer verringerten Wesserstoffdildung degleitet ist. Iie
cuokp-bildnn; als. fast rein thermischs Reaktion bleidt dagegen
praktisch innerhald der gznzen Reaktionszeit konstant (siehe
Reike 3). Hoock viel xlarer als in Rdhe 1 kom=t dio ait sunelkmen—
der Reaktionsdeuer abfallende Awomatisierung in Reihe 4 sum Aus—
‘druck. Die Yasserstoffausbeute in Gew.X — vie es ja auch Xorrek-
t_er'éioe sein mmf8 - Ld1lt wvon 5,1 auf 2,9 £. (5 Min. — 240 Min.)
‘Dies stimst sehr gut mit dem Aromatengehalt im Plussigprodukt
' iberein (Boiho 7). Dort betriigt der Rlickgang angenithert 50 %.
(Von 54 suf 26 Vo]..% Aronaton).)emnlﬂ mu8 dis Flissigausbeute,
ausgedriiokt in Gow.ﬁ. von 5 Min. bis 240 Min. Rezkticnsseit cino
ntoigende "J.‘endons nnnehxxen, '1. e8 auoh noiho 2 gane cindmtig
'pum’ Ausdruck bringt.

S ‘Eeihe'S: gibt den thlon.totﬁor].\ut in cew.ﬁ der Ge-
mtauabeute wiedar. ;Sohr sohbn komut dio anBerordentuch starke

atoffvorlunt rnn von rsst 5 % bai 5 Min. Roakticnsdmr auf
mu- ca. 1,5 % bei- 240 m.n. acakuom.it, 2lso suf weniger als .
oin Drittol. eb'ohl der Aromtangehalt nur auf ca. 50 3( des

Antangswertes uboinkt. xocb v:lohtigor -1nd die n-gobni.-u aus
Roiho 6y in der das Vorhﬁltnia dor quadratisohen Abhﬂngighit

T L BT N
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O besnousan:tighen - -

der Xohlenstarflbildung su dar aromsisakonssnsresion ta ﬂnilc-
prodakt nach Zolgender Yormsl:

s

- & AT
s Aasdruck komms. Vorher muss Jedooch noch kurs auf cxo Rrged-
niese der.in Add.V1b sulgeflllirten Versuchareihs dai M eine-
8egangan warden, buw, auf dio dort angegebonsn XohlenstoZlverte
die nit itilfe der Pormol II Lir die gefundenon Aromatenkoncsn=
trationen errechnat und it den exparimentall bestimten sahe
lan verglichen wurden.(Vernuch ohans Lunats von Inertsmaterial)
Dio belden orutan Wersts Lullon herans,und swar ivt dor
Yersachowart jewoilo hShar, uls sich nual dor angogebeuen Jor-
el orrechnet. Wo kann d1os unf efine gewiwsnn “baraktivitlit dee
Noatakten in den erston !Innton uuch des ihdhrennen des Xohlea-—
stoffs und der anschliaserendan Reduktion nit “usnorntoff zne
riickgeLithrt worden. Disse ‘boraktivitit driickt sich in einer
rhhton iromatenbildung und einer erhhten Kohlenstorfbildung
aus, wobei letstore etwaz stiirker horvortritt. Ob die voraehrte
RKohlenetoffbildunyg anY otne Zerstbrnng von ilaptan odor bdoreits
gabildeton iromsten surickzufithren 16t%, lHust sich mit “icher=~
heit nicht entucheidnn. rmanches spricht allozdingn £1r die
lotete Mizlichkels. -~ Dann ahor stimnen die Yerts. der Tubolle
‘ViIb gnt nmiteinander ub«roin, swel fullen alluerdings heraun,
“‘einsr ist viel = n,hoch,'dqr zwelte viel =u nindrig. 7o dilxften
hior dis Varsnohswarto rioht1; sein, da ®8.2t. dia Probenahne
_noch nichg €0 vollromvon war wio ae'zt.(”xdhut Loz-casnﬁuao,
hente Acsorptlon desu 5oaamton 002 in Laugeflauohon und titri-
matrischan noatimnung). =g Hbovrasch*n, ‘dass dlo anpirisch g0=
4"um‘zenm Formel;f1r Kohlenatoff alseo nicht an cine bestirnmte De-
nktianszoit gobunden 1st, sondern nuch don vorlieaendcn Srgab=-
niﬂaen ity beliebiy lange Rauktionssaiton angewandet _worden - '
knnn. ‘algo nnr von-deu‘ romuyqngohalt den Vlﬂanigpraduktoe und

dor Qoaktianstomguzatur obh#ngig ist,WEa en un; Qrmel I,u.II
' : _»_.1

“Ja anch ainloutié hnrvorqaht.‘”; e :.L

T;V“- O zu‘den' rgebn1§8an ‘der’ Reiho (- an Abb.? zurﬂckuu-'
kehxen. kbnnen nuch obigan berlo'ungon die boiden orston oerte
ald’s aunormal Jberh&ht uaascrhalh der: Jiskun&ion:bleihan.—Bei**}
den drieton «ort'hotr&gt der’ uuotient Oy 12' -um:dann stotisv
weltor auf O 054 abguznllon.(Dor duotlanz erreohnet*tur die

B TR PR
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Fohlenstoff~ und Arometenverss, dls jwvwelils Bagh S-Nisaten ia
— 48 Bilanten galanssn wirdsns)-Yergleivhs san Nisrnlt €sa Abs
Zall un Arometen ir Flilesigproguks (Neihe), ¢o Cindet man ataen
Riokseng von 47 anf 26 Yol.%, sleo unf 55 € dar Antengeanenge.
Xaoh Lritharen ‘berlegongen nase hiamit eins qusdratische Ab-
nubne des Xohlenwsolfe pursllel gehen. (Bei eoinew Ndokxgeng sul
Heile50 < der indangusronstengahsltes w'irde duher ein Riokzang
des Hohlenmtolie M %Y > dem Ansngewertes 22 arwarten sein,da
in vorliogandea Valle der KUlokgang nur 45 Yol.» betriigt,ergide
oline lmrohrechnang on.30 % das Ansngekohlonstoriwartes diesor
Reihe). Soait darf der quotient deo letrten “ertes der Meihe 6
nrr ocde 30 5 des dritten ertes dieser .Xeiho betragen: er nisse
te also bel J,122x0,3 w 0,035 1liegen. Ler gefundene iert von
Vp034 utimmt hiormit sehr gut Udberein una berthtigt dumit a augh
bei verschisdenmx langen itsuktionszeiten ainm boreite Lriher g6~
zeigte yuadrutischo .bhingigkeit der rohlenstorrbildung von dexr
Jowoiligen ironutenkonsentration im YlUswigprodukt. utenit dirs
te die Allgemeingliltigkeit von Pormel I u.Ii Tir alle Kohlen-
vtofiworte,die zwischen 450%und 550° bet Aronntonaohulton von
10 = 90 % wuitreten knnen, hewiesen sein. .
4Lbbe8 zolgt in Kurve 1 die abnuhme der Aronatanbidung
2it zunehmender Heuktionsdmuer big 249 line,nusgedriickt in dem
Vert: Jeweils in 5 #in. gebildete & Aromaten, bezogen anr 20
Voler Flitssigeiusat: lMeptun bei.480° Reuktionstenperatur. Aus
Wrve 1 kann gleo die von. 5 gn 5 Minuten fallende Nonge ge~
bildeter iromaten bis 240 iin. unnittelbar nbgelesen werden,
.wobel’ sich diese lienge aul eine Aontnktfullung von 300 com be~
'zieht. Xurve. 2 ‘bringt das: gla*cha rJr den oblanstorf. Beide
hurven zaigen -in. den araten 40 Minuteon einen zigmlich atuilen
Ab1a11, woboi der 'uokgang an Kohlenato it noch starksr et ala
‘der udckganb an Aromateu, wie es naoh den binher Gecagten Ja'7;
vauch sein mu.s. Kurve 3 bringt den Juotienten- Xﬁ—i—- fﬁr jede
: eliebige &eaamtreaktion&duuer von 5 ﬂin.\bis 24u min., 1m we-
sentlicben a6ls0o die: Qeanltate von ‘Abb, 7, Reihe quber die uO-t;
rade 4 wird weiterlunten noch zu eprechen seln. : RO
'-’N‘;_ Tragt maq_glg_xuxvenxl -3 4in’ doppeltlogarlthmischemi
AMaastabe anf, wie aus’ Agsjghersiohtlioh iat.ao ergeben aioh 1n33
) allen Fallen Gezaden, trotz der nicht unerhsblichen btreuung e

16 -
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dor Coruiea ) du Anstieg dor gosaaien ATODATeR- bEw, Fohlel-
stoffmenge xit sunelmender Keaktionstawsr Bis 242 ¥in, an, d,h,,
da8 sich der Xohlenstofrverlust bsw, die Aromtlemmcnge, die Je-
wells nsoh % Uinuten sntelanden ist, uDRItTelDAr cus diesen bele
4en Cursden udgelesen wexdsn kamn. Hierdel 18t ebdbezfalls zu de-
macxohu‘u. das diese Tertie fiir ein Xontaktvelusen ven oa,
3o an gliltig sind. Bei der Xoblenstoffgersden 5 ist uus Zweok-
alifigkeitogrtindean der Wert V g ci eingessiclinet, da dieser asuch
in d er Geraden 3 enthalten ,Ast. (Die Werte der deiden Gersaden 4
und 5 staxnen aus Tadelle 9. Reibs 8 und 9). die mmzw4
weist eine stirkere Steigung suf als die Xohlenstoffgerade 5,
dzher xul die Gerade 3} auch eine fallende Tendens annehmen, wie

- o8 Ja such su sehen ist. Infolge des stirkeran instieges der

Gesantaromatencenge gogeniiber der Gesamtkohlenstoffmenge mit- v
sunehmender Tieaktionsseit tauoht erneut die Prage einer verlin-

.gerten Keaktionsdauer auf. AuSer den bereits erwiilnten Gritndea

spricht aullerdem noch dagegen, da die adbsolute Kohlenstoffmenge -
mit steigender Resktionsdauer erst schnell, damm ungm aber
stetig sunimmt. Bei Reaktionsseiten ilber 60 ¥inuten ist die go-
sumte, auf dem Xontukt abgeschiedsne. Kohlonatoffmenge 80 groB, -

-da3 bei der Regenerierung mit Luft durch die frei werdende Wirms

starke Temperaturanstiege im Hontakt suftreton, wodurch K81t~
blsasepericden notwondig werdensg a.uoh iat die Mtsglichkeit einex *
irreversiblen aontaktachndigung gegeben. rine Regenerierung mit
vérdunater iuft da.gegen wiirde den evtuell. Vorteil eines gin-
ntigeroh Reakticn- e Regenoricrverhﬁltniaaoa wogen der nun’ not—-
wondig werdenden lﬁngoren Lauer der Luftbohandlung wioder 111u- e

j soriach- nachen.

: ;\' ‘Ta m:lt steigondon Raaktiomtemperaturen d:le Kohlan—-

".wﬁrda alao :I.n dieaen Filllen der ?uozient Y g G zahlenpaais -

= P A k —‘—“.-‘

. &

-_,kleiner werd.n, eino ontaprechendo Gorade fir beiapielswoiu"_
-520° Lalsc, unterhalb‘ der ‘Geraden '3 verla.ufon, aie einof' Raa.k-'{
ticn.tempcratur von 480° entapricht, wobe:l a.llerdi.ngs nioht

T i
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sioher 18y, dad die delden lLialen parallel verlaufea wiirdea,
B&tte aan die Terte pehrerer Versuchsreihea dei versohiederen
Resktionsseited und Tenpp., 50 kiants san durot “xtrapolatsion
AR1tTels senkreonter Linien rur jJede Deljedige Teakticnetesperse
tur und Reaktionsdsusr del sioer Zcntaktdelsstung von 20 Yol.<
die Aromaten~ bzw. Yohlenstoffmengen (Gerade IV u. V) acsie den
(Luosienten L.‘_E_ﬁ entnshmen. (GCM. 111). *» lieldxm sich dann
unter Zuhilfenalme der thomcon I = IV = die Xolhlenstoff-
&leickungen I u. II sind ucad inglg von Heakticnsdguer und Xcn-
taktbelastung, wikrend die Gleiolungen III und 1V gunlohst nur
fUr 60 ¥in., Reaktion bei versohiedenen Belastungen streng gliltig
sind, ader unter Zuhilfenshnme eines reolncrisch festgustollen~-
den Xorrektionsfaktors kiSnnte mit hoher Tahrsoheinlicikeit die
exakte l-llgomigultigkoit annh-anr Yerschiedene Ronktionszeiten
ausgedelnt warden — der fUr jede boliobigo Aromatenzenge wnfal-
lende Kokhlenstoff rechnerisch ermitteln. ¥ie weitor unten noch
geseigt wird, ist dies bei einor xonktlomduuor von 60 Minuten
ohne weiteres m&glioh.
, . Zum Bewelse daflir, da8 die Gleichungen III und IV in
erstor Anniherung zuch ohne sinen Yorrektion:.faktor, der die
—invendbarkeit von nur 60 vin. Reakticn auf Jede heliebige Zeit
. ausdehnt, Gultigkeit besitzen, msel suf Tab. 9avorwiesen. Dort
ist dexr: Faktor m - errechnet aus Gleichung IV - z'ur Berecr.mmg
‘der urackgalwerte singesetst, die bei 48°°C und 20 'vol.7 Plussig-
‘einsatz mnerhalb 5 m.n. bis 240 ¥in. leaktlonsdauver gefunden
‘wurden. wie ersiohtlich, sind die “errechneten Werte meist octwas
. h8her sls die gafundenon, legt man Jedoch auf aahr groie -Genauipg-
fkoit seiren \\‘ert, kannon die Gleichungen IIY u. IV ckne weltercs.
,',znr Faatntallung fer urackgasvarlnsto ‘bel Jeder. bouebigen lRoak-
'.tionstemp. und -da.uor aoud.e v\onta.ktbeaufschlagung mgewandt wor--
fdm, wonn ‘nar der Aromatmgohalt im Flunsigprodu}.t beka.nnt ist. :
A ' PUr ‘mebhr 'kleine Reaktionsabschnitte yon beispielsweiso
~Je 5 Min. 1nner.1alb einer Reaktionaperiode von 240 r!(in. nimmt dorf
= uétient -—55-311 ein\en ang.nakort konstunten Wert am,. die Abwei-'
cl‘mngen aind grdBtanteiln auf nnvemeidbaro MeB- und Versuchs-
fohler zurﬁokzumhren.. Die Gerado Iv in . A\bb._ 8 zeigt den Verlenr y

17a —3"
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-Be3-480%- e 240 -%in. Freationssvitsn. - tie Teriv sinma suv—
Tad,J, Feike 14, sntnommen. Thisr BertoXelodbtigung der nach
yormel 1I fur verschiedene sromaterngehnlts bei 46°° bdorechneton
FohlenstofIwerte (1Vb) findet nan die in Tad.11, Reike 15, an-
geftbrten 2aklen, die einen angenliliert konstanter Tert von
0,22 ergsden. Tle experimentell gefundenor Zahlen dtreuen etwas,
€och findet can im ¥ittel etwa don gleicken “ort. Mies b-deutet,
dassder ‘uoSient lﬁ:— bei konstoaten Reakticnstczperaturen,
a2e® verschiedonen :r matengelhalten dsw. verschiedensn Xontakt-
besufackhlagungen sowie Reaxticnszeiton dleneldbe Crife bweitst.
Als Yer:.cichsbeivpiel hinrfir ist 38 Tnb. 9b einc Aneohl wvon
Texrten aufgefilhirt. In der untersten Reihe ist der _uotimnt fir
dle verscnicdensten iromatengehalte zwischen 10 und 80 % nnge-—
goben, bei 470° und 62 in. Reoakticnslauer. Die “bereinstimmung
dor " erte untereinrnder ist so gut, wie =cn sie unter Berilck— .
sichtizung lller Vercuchsfehlexr nur erwarten kann, nllerdings
zit der ‘lnachrunkung. da3 eine strengeGilitigkeit nur im Be-
reich gwischen 20 und 80 Yol. % Aromaten vorliogo:jx; ‘untsrhald
U. oberkcldb dieaer Gr: nzwerte sind nicht undbetriichtiiche Au-
v-uiolnmgon vorkandeu. s ist hiermit =lsc eine ~veltere MEglich-
ieit gagedben, beim Verliegen siniger ‘experimentoll refundcenexr )
Zahlen, die-Yorlerstoffverlus:'te rhr Jeden ..romutm.ghhn‘ t, natur—b
lich nur baed dax cntspreﬂhenden e&ktionstom,eratur und —dauor
zu. berec‘mcn. ’ ; . .
Um ddie bisherigen T.rgcbnisse nosh einma.l Kure gusame -
mengzufassen: .EZs lasesn sich also aus Glsi-ru.‘g I und II cowie-
aus Gleichung Il u. IV fUr jeden beliebigen Ar"matongehalt 1m
vrlﬂesigyrodukt bai einer Pea.ktionetemp. smischen 459 und. 550
die entapreohenden thlenstor“-\ bzw, v“‘rackgasverluste rechneriach'
'ermittoln. Nimut zan ferner die- aua Abb. I1: abPPlsiteten /urven
von Abb.. 2.a und 2b zu Hilfe, in. dcnen‘ ale chtak‘bel&stung 1n
,Abh&mgigkait w)om Aromatengahalt und Tempcratur (2bv) Bowie ttn
;.der Jlromatengehalt ‘in r.bhhngigkeit von Erontaktbelaatnng und Tem
~ (2a) mfgetragen iat, eo ‘besltet man samtliche theoretiachen .
\Unterlagen ZuT Bereohnung \des Kohlonstoffa, des Craokgaseo, de
Kontakthelaatung sowie des: Aromatengebalteu 1m Flueuigprodukt ’
il o B 17b -

\
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1n sinen Tsmperaturbereish mwiscben 45° wnd 537°° - allerdings
uwAler 4oF Toranssetauig elnsr Reakticasdansy von 60 Minuten -,

Yon elnedh Zsaxtionsprocuit 1ot dilaher Jedcal nooh
aleht ile Rede gevesen;: denm Dol der Aircastisierung stets auf-
tretenden - asseratoffl. Xaoh den bisrerigen restutellurgen ist
d4ie Oevichiamenge L, prextiscch pur von dem /romatongehalt im
Fldsaigprodukt addangig, 80 dal folgende Gleichung fir deliclige
feaktionstenperaturen und -feiten scwie Xontaxtbelastungen gilts

A 58 Cew.% ”2 = £, ct..

:u - mantenkcnsqntrstion 1o ?I_aaigprodnkt.
aobel £ den "Ahlmort 0,082 desitzt.
ts 1at natirlich su bcachton. 4.8 die ‘.uae.::::cnno.sung
des Tinsatsproduktes einen Finflul auf die Or¥de deus ZTaktors f
susiibt, Der obige Yert gilt nur fir das z.Zt. aussonlieBlich zum -
Einsutr kozzende AF-Bensin aus dox nohlencxyd!wdriernng mit einem”
nlefingehalt von 20 - 30 5 in der Siedelage 60 - 162°C. Tenn in -
dienex olle wird oin Tell des Tasserstoffs, der sonst in t‘:nde,ng :
suftroten wiirde, sur hydrieorung der Olefine verbraucht, wie das
‘Absinken der Jodzahl des P.uaktionaproduktes gegeanor -dem fus- -
gunsaprodukt eindeutig beweist. Setzt man reine Paraffine zur
iromatisierung ein, wiri der Pektor nuturgemiiS.grbBSer, beim 'ber—
" gang euf reine Olefine tritt ein allmthliches iboinken ein, das
dem Jlafingohnlt proportional ist. Reine Oleofine Lrgeben zahlen—
BEB1g cz. 50 - 6C % des Tertes flr reine Paraffine, da aowchl '
der i .._Gehx.lt des Auuganglproduktca geringar ist ala auch darfxbcr
himms ‘ein 4.011 des ,entatehenden usserstoria zur vdz-ien.ng der
Oleﬁna verbraucht wiz'd. Eei detr ohydrienmg ven K&phthemn be—
tridgt cer raktor grUBenorcnungakaig angen&hcrt 8"_ % des. ‘?Joxj_t_ea ‘,’-
fUr reine Paraffine und uegt demit in der whe ces ert‘es,“fur
tin Formel V. . ' "”'-'-‘w:.
o Fﬂr bcliobige Reaktionszoiten dagegen huben nur é.ie 3
Gleiohungen I -V ar.genﬂhcrt Gﬂltigkoit, gur An.fstallung von
'¥Xurven und chanbildorn mlog den Abb. 1. - 2b war das vorlio-l
gendo vgrmohmtcrial nidht mmreiormd. ‘Dala’ber, T uchon
gozeigt worden 1et, fur ais Praxia Raaktiom:zaitun cbornalb 60'

' l
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it hoher TYakreskalislictisly aus. 0:olden, Mtten nnnus P
‘Soviilvoe dn siok oy eereiisdds Dedeniuag.

In 255,10 1et dor Zumsols am Arcaatea davw. sa Zohlen
StorY innertald einer Resktionsperiode von 24D Min, erksantlioh.
Aus den 15.%in,= und JO-iinutso-Intervallen sind 4is 5 Nimmten
¥itielwerts fir die Aromaten sohraffiert geseioknet, (fir Xok-
lenstoff wurde, Wagen Jer otwus unklaren Terte, Liecrvon abge-
sebhen). Grundeitslio) ist hier dss Gleioke wie ip ADD.Gynur in
- andexer “else, aufgetrugen. Terglei ht man die !BLko der S5-Nin.-
"erte fir die iromatwndildung =it sunshzenier Reakxtionsdsuer, 80
ist eindeutig der langsame adber stetige ibfull in der /rommten
bildung su srksnnen. Adbb. 10 bedarf sonst zZeiner weslitorsn ¥r-
lkuterung.

Tab.11 enthtlt das gesante Zahlernoeterial, ans dex
d1e Turven und ‘ddildungen 8 - 10 sbgeleitet wurden, als sol-
ches. Pincelne Versuchsowerte, die zllrusehr ous dam Rolen fal-
len, (z.P. in Rciho 9), sind nach rieusn 'rgebniscen kcrrigiert.
worden, worzu Vergleichsversuche unter denselbon Erdingungen
herange-ogen wurden. Es erfiibrigt =ich alno auck nier, suf "ine
zelkeiten niher einrugehen.

Bezeicknet man dic noch jeder Reaktion nct~endiga Re=-
genorierun° zusammen mit crstercr uls cine Roaktioncperiode —
eirgchliesl. der - ticistorizwischonblasung und rasserstoffre—
dukticr -, so lédt sich enhand des biaher gesemrmelten Xaterials
feutatellen, welche keaktiocnsdaouer, vom- technia~“en Ttandpunkt
‘aus’ betrachtet, Uberbaupt z« ocknanig ist. 7ab.12 entP&lt eine
Reikhe von nngaben. diejenigen der spal.e 6 sollen zunlichst be— .«
trachtet werden. Dort ist die L&use einer Reaktiondperiode ange-—.
geben Jem 1ls fUr. verszhiedéne Reakticnezoitsen.. Bei knrzen Reak-v
ftionazoiten nimmt - wi wie ersichtlich - dle Regenorisrung mehr
‘Zeit' in Amepruch als die eigentlicks Reakticn, acllieBlich T
‘wird aber dsa Verhhltnis Feaxtion_i 1egcnerierung immer grv-:'l s
Bex' (vergl. den uotienten H:;ﬁﬁ:ig:ruﬁg i1 Tab. 12rgaihe Sa;). ff
Bei 24“ ing, ﬁ—aktihn endlich -3ind nur ‘noah. annéhcrnd 80" Min. g
bzw. Y3 1der. Reaktionazoit fur dia Roganorierung notnendig. Hier-;
- nach. whre - also aine mdglichat ausgedehnte ﬁeaktionsdauer anzu -
;.'atreben. -_:l, o

y L e ".»_17 d‘
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Auok aus eilnen welteren Srunde ersoteint dies sveoh=
siifig, Pildet man Akmlic) den deXannter .uotienter !fﬂygﬁ pro
Reakticrsporiode del vereoliclenen Reaktichegeiten, o0 kamn
xan festotellen (Reils 11), das dor uotient von 1™ ¥inuten
Zeaktion rach 24" Yiruten Fealxtion ansatelinend adfflls, d.h.,
bel lan-wrx “eakiicnszeit wEre die¢ suf die gloiche Yepre iro-
g=ten bezogene Menge :ohlenstoff geringer cls doi rurszer Reak-
tionsdauer (F un 120 Vin, Teaktion nit 24~ ¥in. Kesktion ver-
gleichen gu klrnen, wurden die inr.orkald 1~ vinute: Resktions-
seit drw. elrer 27 ¥inuten Tecktionspericde angrfnllenen ¥Yen-
gen 2rcomxten - Roilke 7 = und Foklenstoff - Peile £ - guf die
innerktald 329 uiruten - Reihe 9 ~ anfollenden Nenger umgerech—
Lete 329 Minuten sind die “suer ciner Resktionspericde dei
24% YSiruten Teaktionsgeit).

Da dies dem disher Gesugten glatt widersprochen
siirde, sel zur Erklitrung festgestclit, dufl—— wie aclon auf
Seite 14 erwhhnt wurde — dic verhfiltnismiisig grofc Zohlen—
B8toffbildurg in den ersten 5 -~ 16 xinuten Reakticn rach dex
ragserstoffredustion vermutlich auf e¢ine (‘beraktivitlit des
Eontaktes gurlicksufihren iet, wodurch sowoll fur cdic Aromaten-

‘bildung als vor allem auck FUr den Kohlenutoffverluet ennoxreal
tberkthte “erte aurtreten. Von 30 ildnuten Rea&tionuzeit bis

240 Minuten Feaktion kndert sich der uotlient inrorhulb gewisuex
‘Grenzen nicht mehr. Ee ist dies ein Beispiel daffir, daB manchc '
sokeinbare Unatinmigkeiten in den bisherigen Ausfﬂhrungen ohne‘

weiterea oiner raticnalen “rklurung xug&nglich sinu.'
\

Polgende berlegungen aprechen Jedooh gegun lﬂngeroa
seamticnazcitan. ounuchat “ist" dexr in Bolchen Fiillen. geringe
“Aromatsngehalt im: neexticnsprodukt (val.. Abb 7) meictens un-
7e?wunscht. ruf die Schwieriskeiten oinor unreicherung mittels'
zxtraktion unter diceen Verh&ltniaaen wnrde~bereit='u1ﬁge- coy
wiesen. uiuhtiger aber 1et, daB‘bei langen Reaktionazeiton
‘natﬂrlich ‘die. Gesamtkohlenstoffmcnge ziamlich hoch 1st und

) daB in eclohen P&llen,trotz'groser Luftmengen,bei der chens—

. AJS'25000'10: 42 G'0iGE 27015,
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rieTulg staris Tewperetursnstiiegs und lokale “bar. fimuzgen am
vYontakt, ocesiell ar den aktiven Zentren auftretei, reéurch anf
ile "auer eine = nuch wxperinentell bericearne = ~NiZligung Cer
IOntEXTAkLIVItET Dtatificdat, iie walreclainlis’ suf elne Te- )
iriocalifasiich ¢uo sacrplien Chremoxycs suriauliiren und irre-
vorsibel 1ot. Xoak den vorovuidsdener ‘ngaden der Aitaratur soll
eic Teikrisnilinnzion schen %l annblernd 657 - 77 O bogin-
Ler, die Tuageraturspanne TUr ains xulbavige “ber itzung bol

462 - 50°S:; Lormulresuticnotemperutur 1ot ulso mickt sehr grol,
trotgden Aurar dus belgenengto Iuertanterinl (vinicr das dop—
pelte des Zontuxtvolumens) ein Toil dor i{reiwer-cnucn THrine
sufgono=z=en wird. Sorit sind nscl den ois. erigen Ixfuhrungen
Seaxticnszeisir vor 67 Minuton und dartlber in tecinnlachern Be—
tricbe ausgescrloosen, allerdings die fohlenalof Tasngen voraus-
gesetzt, wio sie inm Bericht orwiiint sind. :

nie in den letcten beiden Reilem an@c~eb ;r.en Zahlen
stellon die fUr die jJoweils in ciner bestin:ten Nunztionsgeit
sebildete engs 'romuten (zuziiglick 5 ° fir gebili:tes ~prlt-
gas) erforderiishe Tirmensnge 4ar, ebonso. die durch VYarbren-—
rmung des auf dem Xontokt abgelagerton hohlonatoffe bei der Ro-
generiaruns freiwerdende wirgmemsnge. Auch hieroua ipt er-
sichtlioh (vergl. nuoh Abt.3c), dag ?caktionszeiton von an-
nihernd 60 Pinuten - dieses Mel beziiglica der &;nebilana -
an gunstigetan aind._nena ‘wiihrend bei 67 Minuten ilcukticns—’
:zeit noch ein goringer ﬁarmeﬂberechnﬁ_vcrhnndenr15%, lieft
tei - 120 Jinutun Peaktionsdaunr der wiirmebedarf bereit\ nbber
ala sioh duroh'Verbr&nnung dea Konhlenstoffs monge«maaig er—,ﬂ
freinhen 1&Bt. Dauselbe tat’ in 'bh 13 gur bessefen Jbersicht ncch;
’einmal graphisch uufsetragen u. bodarf daber’ keiner weitéron Pr-ﬁ
;lunterung.l5‘ DT : Ll f‘ o
L .. kbb. 14 u.15 zoigon noch\di y&bhﬁnxigxeit der Kbh- :
‘lenutoffblléung won- der: Zoit.bave dur Aronatenbilaunp %on der'
”Zeit. Tie empiriach dagu qofunaenen tqrmeln gind’ angegebon; Die
'Kurven 8ind . wor gll;m dls: EXrgingung sur Abbe 9l gorade 4 und“5_F
I gedgcht, wo das Glaiohe 1n doppelt logarithmiachsm Eaﬁutqbe i

LS 20 -,;
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sufgstragen ist. ¥atirlieh Sesitased d1ees amr S tiglels fUr
d1e entoprvedenien Beliagmomm, wklsr debatt Veriiegesdde Terwushe
GurohgsfUErt warden, 4.bh. ¢0°° Reskxticnstemperatur unt 20 Yel.$
Xontakxtheaulsellagung. =« ¥s ool Bcoh elnmal arvihny, Q08 dieee
Yersuwckareiben sur xit reines Xontakt okne Crookmnbeimisclung
Surobhgefilrt wardes.
Dor vermsndgte Xontakt destand in allen Fillen aus

76 £ xalsin. Aluxiniumoxyds 22,6 ¥ Chromoxyd; 1,3 « Kioxsl und
0,1 £ Tanganoxyd. "ubsr bDesitsen slle Ergednisse x> el seinem
Zinsats QUItigkelit, dooh 18t alButslmes:,” ¢AR dle Versudlazaklen
sioh nur uwnerbedlich indern werden, wenn nen beisplelsweise sxf
den Zusats von Kickel und Mangan verzicktet. In neuer Zeit sind
geformte Arcmatisierungskontakte entwiockelt worden, die sus-
sohliegSlick sus—Aluminiumoxyd und Chromoxyd (ca. 80 § 207 Gow.K)
bssteben und besligiich der Aktivitiit dsn oben besclwxriedensn Zon-
takten praktiasch gleichwertig sind. - Zuletst wire noch su er—

" wikhnen, 4aB in jlingster Zeit gelungen ist, die Eohlenstoffver—

" luste stiirker als bisher durch den Zusats kleiner Nongen Zaliunm
oder, Katriur su dbelerrschen. Hierdurch k¥nnten die vorsnsteben—
den Ergebnisse als etwas {berbolt gelten. Doch diirfen die grund-
siitzlichen Trienntnisse, die mit den friiheren Xontakten gewonnen
warden, auch auf dic neuen Eontokte fibertragbar sein. Jafiir kom-
men infrage: Abmmgigboit deor Eokhlenstoffbildung von der Ecntakt-
belastung und der Reaktionstemperatur mit und ohno ‘Inortmaterial,
desgleichen Crackgas, das als fast rein thermische Reaktion wohl °
auch beil den nouen rontakten identische Yerie licfern diirfte, .
Abhlingigioit der Iromatendbildung von der Reekticnstemperatur und. :
der Kontqktbeautaohlagung, Zusamamang gwisochon. kromtonbildng
uand Roaktionsseit, dengloiohen fir dle’ Koblenato fbildung u.s.w. :

.. Ob mit den nauen Kontuakten- derartig umrang:raicho——vem-
suohagruppen durohgeﬁihrt worden: \kunnan, wim in diecem Ber:lcht :
beaproeren sind. eracheint fraglioh, da hicrm ein’ Zeitrannfvon :

! zumindoat nehroren sonaten orf.crdorlich m.&re. Zuxr: ?eit a:l.n l:ﬂ‘_

: "'wiohtism andero ngen m Rahnenba Lromatisiernngsprogrames
. ‘m Bearbeitung, so dag dle im vorliegenden . Berieht’ diakutierten
A_n_la_;@___ Problm ‘bis a.uf waiteras als abgoschloaaen gelten k&nnen. .
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Robichanis Alengeselischolt , 001161

: g - . ons o « 42, vou 8.5.1

Zadelle V o.

Gescntausbeute an %oluol dei der vollstiindigen Aufarbeitung vom
Heptan im Kreislauf, (Reaktionstemperatur 470° bsw. 520°0; bercoh-
Rst LUr Je 10 £, 50 ¥ und 80 ¥ Aromaten im Flissigprodukt bei
Jeden Durchsats.) .

T mit- Brookon‘boinilc O -
Bsi vollstind. 470 - 520°¢C
AuflrS.IEg.“r—- 10 Vol.f 50 VOI.f 80 Vol.f 10 V¢% 50 VO‘ 80 v"

den erhalten: Arom. . Arom, Arom. Arom. Arom. Arom.
CH in Gew.% 5,1 11,8, 21,9%) ° 2.5 5,6 9,2
“Orsockgas " 13,5 16,0 19,4 15,7 20,1 23,4
Wasserst.” 5,7 . 6,7 TyT 5,7 .6,9 7,8
Aromaten * - 75,7 65,5 . 51,0 76,1 67,4 59,6
Toluol) - — ] ' . 8

. +) .geschiitzt TR . S
' Ereislaufzahlen - (néfhfqngswprte)
1:5,5‘;f7TT;1{d;}'>1:1,1u  136,5'J1:1;57_i:iaf2

N ’F :

Die ontspreohmdcn Vu'anohe ohno :Brookenbeimischung ‘besitzen R
z.Z2t. techniach mu' geringea Interesse, aa’ naoh dem Ste.nd der .
Versuche ‘bei der Abrassung dieses Berichtes auf die anisohung
“von Inertmaterial ‘noch nicht’ vernichtet werden kann._Eine DurohJ
rechnung wurdc daher nicht vorgenommen. ol <I‘ ,' SR

BEs kann ‘aber schon hier gesagt werden, dass die Geaamtausbeute

.an Toluol ‘bei Verzicht auf ‘Inertmaterial - nicht: unerBeblich stelg
gen wird, beispielsweise bei 50 :Vol.% Aroms .und.'470° lassen,sich
'schétzungsweise 72~ 74 Gew.p Toluol im’ Kreislauf erreichen.-ﬂ#

“ AfB 25000 10 2 Qe 23618,
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031162

Zadel)e VI o

Yergleich der neeh unten stebsnder Formsl fiir vere
schiedene Temperaturen xit und okme Rrooksn gefun-
denan Ishlenstoffwerte mit dea oxperimsntell er-

mitzelten Zahleni.

«® 0-1:., 70° =1t 4;30:& 520°
1.7ltigs.Prod. gef. err. gef. err. gefL. arr.
10 0.9 0,9 - - 0,6 D7
30 32 3,1 - 203 243 1,6 1,7
.. 50 7,8 7,6 5¢0. 95,2 3,8 3,7
60 11,0 10,6 = - - - -
T - 14,3 9,0 9,6 6,6 6,7
8o = 18,5 aa.12,3 12,5 8,4 . 8,4

6 L ne Brooken )
10 0,6 0,7 6v3 Oy 0,3 0,6
30 1,9 1,8 : 1,1 1,2 -
S0 . 4,0 3,95 2,15 2,25
" 70 Ts2 7415 . 3:8 3,85
9.17.'9.1 ' 4,8 4,85

i R bodentot d.to Jowoiligo Roaktionn emperatur, ausgodxﬂokt 121 °c‘

roml fir xohlcnltoffverlust <

Kontakt nit Zusat: von Inertmntorm
LUt '('"‘:4’3'7"9"’ + 0.6

Kontulét ohne thz von Inertmatcrial

,"

H i chig:TEftéﬁf'TE + 0.6 s
Peue- BN v hd Pl

A5 2500010 g '(Ilth&:é’-‘&ib

S
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) dilia X1k

Besktionsssit. Yergloteh dexr pefundonsa ni0 don naeh Foumsl 12

Roaks. 2% Dddane neakt. ¥ Kehdone
i XMim. ofe bowe . in Min, o%s Pore

S. 4.9 393 0 2,45 7 1,92
10 47 490 ) ° 1,9 1,78
13 St 3,03 1720 w3 42,73
0 - 2,9 2,7 180 2,0 ° 1,56
45 S 7% 4 2,98 T 240 18 1,386

Zakelle Vi g
v@-wmm-‘qacmx

' 2103 . .
W- - » bow. 10g. m w »7s03¢ 1?»
1 ' . 109

gctunlmn Vexrte LUr nuohtodcn. mm =it dem wui-
. rentell exmistelten Zshlen. :

Xontakt pig Brocksz . Xomtaks m Prooken
Temp. .. A ‘.‘o R \ ’ ) gefe T bex. -
450 = . = 0,196 . 0y120° 0,121
C4T0. . 0,210 | 0,208 . 0,132 ' 0,126
(490 0,225 0,220 1 . " 0,U7 0,142
520 . - - "“.oozssb L 09274 o T 00178 . 0179
_: 540 g -o.m_-. . ,_~,o.333 L L - fO.zso L _0.222

f:fn bedeatet dts Jo'oﬂ.iso MW M;n-
<z, Susgedrtiokt in 0,

1836000, 10; 48 @j0752 22015
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Testotelliang, o0 die Vermal: Crsagweveriunt s i » o“.
swmeer £1lr 60 ¥in. Resktion nsgh £1r deliedig langs
Resktionenetiten gilstg Lo,

Reakt.Temperatur: 4865° Nenktionsnelten von & WMse 240 N.

- ?
Jo:3)
Pormel IV: B 10

J 109
[
iy 480° also: 3,731

(R = Reukxt.Texp. in °c)

Untexr Anwendunyg dieser iahlenwerse fIlr n srgeban sioch fur
die Orsckgasverluwte folgende ~erse: Lo

Roaktionye Arooutenygochnls Crsokgnsverlust
dsuor in Mne. in Yol.* in berechnet exper.ges.
Flissigprodakt i ’ '
S 55 702 455
10 5€ Ts2 4,7-
.15 47 6,2 493
30 24 5,8 447
- 4% 58 449 399 .
&0 35 4.4 3,0
90 - -] 4,3 4,0_
120 32 4,1 %6 -
180 . T30 3.9 4,4

249 26 " 345 3¢5

Lt 5 2R 30 o aipare aTain
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Obsrhaussn-riohon
AW L - Rg/Mm. 25. Pekavar 1942,
"% 4 Herren 2rofessur X a r ¢t i n

Dre Hagemann
Direktor AldDertas

Detrifft: Aromatisierungsversuche ait Premdbensinen.

Die Erhthung der Oktanzahl geringwortiger Zrdalpmdn:m‘
gehtrt mit zu den aktuellstcn houtigen Prodlemen. 'lirde schon :
eine Verdbesserung zu Autobenzin einen betrichtlichon hrortachritt
bedeuten, so wilre der Erfolg natiirlich noch erheblich griSer, wem
es gellinge, suf relativ einfache Weise zu einem Fliegerdenein gu ™
gelangen. Unter Beriioksichtizung dieser Gesichtspunkte kamen inm
Rehmen der Aronatisié‘rnngsversnohe bisher 3 srdoldeatillate zun
Einsatz. T

‘ Nachstehend aeien zunhohst die Produkte mit ihren ans-
'lytischen Konst.nten im .,:lnzelnen anfgeﬁihrt-

‘ 1 ) Reitbrook—Benzin-' -
Dpo = 0,795 - nDhyn =  1,4395" " Jizv o= 7

S.P.L. = 18 £  Anilinp. = 53° = S.EK.2. = I77°
54 - 157° 50 % . - 174° . 95% - - 205°
0-2, = 47,5 N.Z. [ = 6,7  ViZ. = = '7,3

8-Geh.- 0'25%' -C0. z. S o* ©T L OHeZe - E 2,507

N

2) Pechel‘bronn-Benzin: : _
[ 0,747 nnzo s 1,4175 0 F.Bl

Dag. -

- = 3
SePilncs 11 % “Anilinp. = 63° T siE.z. T= 147
5% = 8°% 504 . .-.1502_ . 95% . = 201°

0vZ. . =33 . N. z. '-;g' ._ T z = -
=.0,02 % 0.2, :_-;=, - - oHL z;. =——

S—Geh.

3 ) ana.nien—Benzin re - : i
Herklmftx creditul—minier, Bukarest. .
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¥is-sus tizern Tonstwnten-sreiohtlich; sind-slles Pro=
sukte otarx araffindselooh; allerdinszs sokainer 1o 101%Brook-
Bonsin penxensworis Mengen Faphtanse anwesend su o2in. Hiarsuf
,cwun Refraktion, Dichto, :nilinounkt und Oktang=hl,
) Zuniichot ssi suf die Verwvuche mit \onbmck-)ﬂun
eingegungon, de die Ontorsuchungen ait diosea Produxt sebyr jobr welt-
gehend suggedolnt wurden, Zu orwxcrten wir del dor iromatioie-
rung vorsussichtliol eine erhetliche CH-Pildung, ¢t in der Ii-
teratur tekanrt iet, dcf8 speziell S5-Rirz-Xaphtenc solr otark sur
Yoklenttoffbildung roigon. Es wurde vor virnhar.in dar-uf ver-
zicktut,. dienc durchk Beherdlung mit ;‘1c13 und EC1l ir 6-Ringe
uzzuwcraeln, wie in eincr /neabi vor Patentcen besehrieten ist,
Iic urepringliche Arnuarse, daB nit der Trntferrung des
Sokrefels sich das Produkt benser sur Aromutisierubg eignen
wilrde, erwiecs sicl als irrig. “'c gelcng zwar, den Schrefel durch.
“I'terleiten des Benzins bei 320 - 35C°C Uber ektiviertes A1,04
weitgchend 2u entfernen, Jedcch ”onnten nennensviertc Verbesse-—
rurngen in der ‘Zusboute usw. nicit ergielt werden (siche Teb. I).
Ohne o uf die anschlicZonden Versuche im vingelnen
.einzugchen, wurden noch foligende 7ege eingeschlagen: Arometie
sierung nit._+*asserstof? als Trﬁgergas; Steigerung der Yontakt-
belastung unter gleichzeitiger Steigerung der Temperatur, die
‘nacb friheren Versuchen ‘mlt \A—B»nzin stets eine Vurringerung
der CH-Bildung - err;ben hattu, EZxtraktion eines Teiles der
Naphtene mit Hethanol und anschlieﬁender Arvmat131erung des
'Rack“tandes, Vorbobandlung Uber Granusil und@ Borylphosphat, wo-
nit zwar eine. r“I:m.gerung der Oktanzahl des Ausg_ngsproduktes,
aber keine: Verringnrung der Cu-Bildnng bei deF anschlieBenden
Aromatisierung er*eicht warde, Aromatisierunw uber Spezialkon—
takten und: Aromatisierung ‘nach’ Auftrenuen des: Benzins in- 10 Ein”
zalfruktionen. Versuchsergebnisae Jeder Serie sind ‘in Tabelle I
enthalten, wahrend die*Aromatisierung in Finzelfraktionen ge->
=Bondert in Tabelle II aufgefuhrt ist die sehr: ansohaulich die-
Gleiohthigkeit ded Produktns uber den vanzen Siedebereich auf
fzeigt, Z. B;‘O‘Z“;,S P.L”"und ‘ATP. DaB die. Dichts ‘mit" steigen»
»vsiedalage zunimmt, - war: ku erwarten Wie man sieﬁ?j_Ig% 07 5 o die

53,{fhohe Kohlenstoffbildnng 4n erster Linie der- hochsiedende/An
s Duﬂhsdwm B EESR W
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—SAPARISSFEL11ISN Bl -SAF T Fratlion 151 418 Cl-Nenpgs srEreglisk,.
wa 4axn Gder 1) emf 16 Cow.£ snsusteigen. In glelodked XaSe fEllS .
dle Flissigeusdente. Alle dlese elngerechlagensa Wege TURFrisa alse
alcht sus Erfolg.
= = = SobhlieSlieh gelang es, nit den menin geformten Xontak-'
ten sun Ziele su gelangen (Kontakizusamnsnsetzung) 80 £ Adz04,

20 % Cry0y 1n Gew.%). Die Versuchs wurden in senkrooht gestell-
ten Al-Blockifen durchgefiiirt, die Jewsils ) Rohre gleichseitig
cufnshmen konnten. Die Bebeizung wurde <lektrioch in 4 Einzel-
adgohnitten durchgefiihirt. Die Temporaturmessung exrfolgte in der
Mitte des Blockes, durch eine Bohrung wurde pro Abschnitt ein
fhermoelensent eingeflihrt, die Messung goschah in dor Mitte Jeden'
Abschnittes. Aus einoer griSeren Ansahl von Versucken sind einige
Beispiele in 7Tadelle I1III susa::mengestellt. Parallelversuche in
Ofen mit wangerecht ungcordneten Reaktionsrohren ergaden erhed-
lich schlechtere Resultate, dieso sind daher such nicht aurse-
fuhrt.

¥Wie ersichtlich, gelingt es mit reinem Aromatisierungs-
Kontakt (Tabelle IIIa) bei 470°C und 20 Vol.% Rontaktbelastung
mit einer Fltissigausbeute von oa. 87 Gew.% eine 0.Z. von 80 zu
erreichen. Die CH-lenge betrigt dadbei 6 — 6,5, ist also betriicht-
lich, l#B8t sich teclmisch aber immerhin beherrschen. Die-Dichte
des Reaktionsproduktes liegt bel 0,817. Wihlt man 450°. als Reake
tionstemperatur, so ist die Flﬁasigausbeute naturgemii8 hBher :
(91 -~ 92 Gew.¥) bel verringerter Kohlenstorfbildung (ca.4,5 - 5%).
Allerdings ist a:uch die 0.Z. bedeutend abgefallen (von 80 auf
69). . Begnﬂgt men sich’ mit einexr 0.Z. von 12, so wird men wahr-
sohainlich mit- einer Reakt:lonetemperatur von g:60 [+] gerade aus- - B
kommen —- ?ersuche konnten infolge Mangel an”Einsatzprodnkt nicht
nwehr- durchgefuhrt werden -—. Bei dieser, Temperatur ‘wiirde man mit
8. 88 Gew.% fusbeute und 6 7& Kohlenstoff zu’ reohnen haben. - ..
A Gleichzeitig durohgefﬂhrte Versuche mit ?.iiscrkontakten,
i 3% ein Gemisch _g,;,_L von Aromatisienmgskontakt und Spalt-— ’
kontskt (2. ‘Ba Gra.nuail, aynth. Bleicherde, Borylphoaphat usw.)
v‘-ergaben die Brauchbarkeit»auch—dleses Verfahrene. Te.b., IIIb gi‘bt
. -einige: Beispiele an. Bei 460 “C. erhtilt ‘man (20 Vol 96 Kontaktbe—
< -_-laatung ego‘gggi auf a&mg—mischkontakt) Oktanzahlen zwischen

Arsnowoznzusoomn . ..: = 4 -
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oo wad 55 el Fidesigmuadeuted sviseten 07 und 82 Osw.i. Die

syEtbetiecke Dl -tedenie ale vister Spaltkeatakt ergivs die
Laringets Tiobie und eonit die 2iehate C.2., Doryiphcephat epal-
tet nur gerimgriziy usd desitst slec smok die ryckate Diokvre

und niedrizete 2.t. Die CN-Yenge 1ot ungefahr derjenigen deon
Teinen Aromatisierungekvnlaktes amaslog: swischen 7 urd 9 Cow,. %,
“eiters Temperatursteigerungen erhikten die 0.2.-Terte nur sering-
Tugig, dufur erkiten sich ader Crackgas- und ZoklcrnutofImenge
betréichtlioch. YEklt man 440°C als Resktionctezperatur, so erbilt
Ban unter Vorwendung von Oranusil und synth. Mleiclerde nooch
gerade Oktenschlern won 76 unéd 77, hierdei licgen die Pltseigaus-
beuten cwiscler £7 und €8 Cew.f. Borylphoophat crgielt bei '
92 Gew.5 Ausdeutec nur eine 0.Z. von 72. 452° wlirdenm also wahr-
scheinlich dci allen 3 Wischkontakten die rioktige Roaktions- .

_ temperatur scin.

Cber dic Pliegerbenzinqualitiiten all dicser Produkte
liegen FErgebnisce bishor nicht vor. Ts soll versucht wexrden,
aus den geringen Resten von veraschiedenen Versuchen doch noch

-dic eine oder endere Cktanzahl gu erhelten. Vor ellem missen

die Procdukte ncch hydriert vwerden - die Jodgahlwerte liegen
wischen 20 und 25 -, das wegen des derin vorhendenen Schwefels-

"= vor allem zur Schonung der vorhandenen Aromaten’ - ilber Aro-

matieierungskontukt bel ce. 460° una 15 atit Hz geschehen soll.

Als Autobengin wire das Predakt" Wahrscheinlich unmnittelbar- nach

der Aromatisierung ohne weitere Hechbehandlung'Vérwendbar.
Die ersten Versuchareihen mit Pechelbronner Bengin -

"entsprachen denen des Reitbrook—Benzins weitgehend auf ‘die

Entichwefelung konnte .hier verzichtet werden, da_der S-Gehalt
“im- Ausgangsprodukt minimai war. Auch. die “xtraktionsveraucho
mit Methanol fielen aus 1nrolge Abwesenheit nennenswerter Men—i
gen: von Haphtenen. Eine Aromatisierung in- 10 1nze1fraktionen'
unterblieb ‘hier gleichfalle, wir begnﬁgten uns mit 2°bow. . i’
3 Schnitten.‘] \',-_ o ¥

1. Siedebeginn ~-90°§x;2;
B Siedebeglnn ;9'o°

90.-Siedesch1u8
90—155° 3. 155°~Siede§éh1u8.

Sy
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“ADer suah divee Tersmuche IGLrisn niobil zun ITiele
anialog demindes Neithrook=7onsins. Ferner war o5 nioht abzlieh
= wie B4l jebcm Preduk: =, nit ¥ilsohXontakten su arbdeiten. Bini-.
& Y:rsuche ontiAlt Ted.IVe. Entweder wird die 350ll-0Oktansahl
vor 75 nieht errcieht, «ird aie aber erreizht, o0 sind dle Ause
beutss =n PlUssigprocuxt ocohr schlecht: 00 fow.% und tiefer.
Irfolz Latte hiler mur die Aronatisierung mit rainen Aronatisie~
mungsxopiukt (siche Tal.I¥d) dei Zinsatz der Gasamtiraktion.
490°C R[eaktionstemperatur und 20 Vol.“ ¥insantz Plusaigprodukt
orgeboen in oiner Ausbeute von 8% Gew.% oino Oktansehlerhihung
von 33 auf 82, bdei 480°C erroicht can unter sonst gleichen Be-
dingungen eino 0.2, von 75,5 beli 87 Gew.X Flilssigausboute. Die
ZXohlenstoffaengo ist inm crsten Fall 7, im gweiten 6 %X, liegt
ulsc in der Gr8Sesnordnung des Leitdbrook-Zenzins, lieB8e sich also
tochnisch beherrschen. Uber dic Eignung als Fliegertreibstoff
ist glecichfalls noch nichts bekannt.

Auf Grund dor Erfahrungen mit diesen beiden :Benzinen
konnte beia 3. Produkt, oinem mit PButan geblendeten~mxmﬁ.nien-‘
Benzin von. Bdshani-cualit&t, von vornherein auf Jede Vorbehe.nd—
lung vergichtet werden. Des Vorbandensein erheblicher Mengen :
von c4 unad 85 machte allerdings die ‘Abtre‘nnu.ng dieser niedrig.' L
siedenden Anteile zu einer unbedingten Xotwendigkeilt. Insgesemt B
wurden bisher ‘3 Versuchsgruppen durchg_efuhrt. Gruppe I umfasSte
die Aromatiaierung der ilber 70° sicdenden Anteile des’ Geeamt—
produktas nach Abtrennuing des bis 70 c siedenden Vorlau;rea,
Gruppe II desgleichen iber 90° c nach Abtremmng der Anteile
"bis 90°C. Bei Gruppa II1° vurde bis 105°¢ Vorfraktioniert, um L
den R{rkstand dann 'gur, Aromatia:.erxmg einzusetzen. Auf die w1e- f"-;,
‘dergabe der 'u*nzelverouche ‘8011 jedoch verziohtet_werden, es seiAi‘
hier aur zusammenf ssend ilber d1e Ergebniose berichtet.: o

bR : “In é;.;ler fidmer-Kolozme -waren die: I‘raktionierunge
! vorgenommen worden, Qdle’’ chnitt’e aind daher nichy besonders
. acha.rt,_mlch etwas: Butan ging verloren. Im groBen ~and ganzen
,durfte Tab. ¥V aber’ die Ergebnisse richtig w:.edergeben. .
B ‘ Wie ers:.chtlich ist ea gelungen, mit guuen Ausbeuten"
'oktanzahlen von 75" = 11z 'erreichen, allerdings sind diese :
'.ferte mit dem-unhx%igr}eﬁn rodukt_a(J Z.- nach der Aromatisienmg
" v o d L B /

A’Bm!‘!mollﬂu .

‘
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&u. T3 = I5) beollant wordem, Ci¢ .Z.~"¢rt4 Each dor Rydrierwmg
IarZven geringiugig tiefer liegen. Yon Bedoutucg kbnnte tech-
Aisek deor lotote Yoryitg in Tab.7T eeln, der nuok Abtreanung von
&4 Foi.X mledrig eledender  nteile bis 105° durox Destillation
Eur d1c poeidichan 56 Toi.f zur Arcnatisierung einsatst (g:zen
scLat 70 Vol.ix baw, 50 Vol.l des Qedsntproduktes el den vorane
§vianden VerZahrem). 2.2t. wmird in einus Vercuolocfen cine gri-
ivre Zenge 3ieoe0 Iroduktes Lerguot:llg, wa nuch einer anschilie~
detden liyarieru.g fir weltere Untercuchungen rur 'lor:mm.ng m
etsleon.

Slintliohs in Bericht angogubenvn Skicnrahler wurden
in X.G.-lotor naok dor Rescarch-Methcie beatiaxnt.,

loch uusntshonde Zrgetnisse wcrden diesem Berioht
opiter in cinem Nucktrug beigogebon.

¥ogen deor destillativen ,..ufurbeitung des Wen—
3onsins verweiscn wir wuf den Bericht vom 14.2.1942,

Du’ri;ﬁ';&i rift
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Bevieds

Sher die Arvematisierung voa Eisenkintukt-
Ereislenfbensin,

In Wlsen der iromatisierungsversuclts wurde vor eini-
2ear Zeit 4ie Aufgade gestells su untersuchen, wslabe :rodbleme
die Yerseméung voa Eisenkoatakt-Krsislsufdansin ait sioh muoa
wityde. Ta dieses Prcdukt eine gans andero Zumomtm‘ besitst
sle die Bisher fast ausschiileflich swu unseren Vercucken otngo- .
selzte c.,-rnxuon eus dsa A&-nonun. war mit dmtut-m von
Schwierigkeitan von vornherein su rechnen. Allein die Tatsache,
483 im Biseakontskt—ireislsufbensin erkedliche engen von Alko=
dolen vorhanden oi‘nd. dic bei der Bebhandlung nbor unseren uzos-
T 03 -xomtakt mit Sicherdeit dohydnti-iort werden, godb zu. Bcdw
zen AsnlaS, da mach all unseren ummoa Erfahrnngen daox ATO-
matisierungskontekt sulerordentlich wasserempfindiich ist. Auok -
dss Vorbandensein von Aldehyden, Siiuren und Estern konnto vorau-
m11eh der Arouttutomg nur abtr!alioh sein.

ils Eimtsprodnkt golm ein Eiumntakt-minlm—
bensin der Produktion Derember 1940, Japusr 1941 aus der m-nok-
versuchsanlags sur Verwendung. Hl.erm wurdo duroh trakt:loniertc —
Lestillation in einer 1000 1 Hlase ein si-doutroifen von 80°% b;.;
200°C hermi-sgeschnitten. Bierwon. wurden die Kcnstanton wzo
fclgt ermittelt: Siodokcnnsitfer o 133°c

Dgp e .132
Jodgahl S1a3
.z ;0.27
v.z. St
'COAZah_i_‘ 2 R ¥ O .:

OH=zakli- 68 -

. A B vy 4 41 22057 GO
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In Tad. | oing in weseatlichen dis Versusde amgege-
bem, dis m s 4o M“‘ Zie) geflhryt Dadea, d.he doi
densn 4%e Ansdeuten infolge Boden KNAlenstoff- und Creskgadgo~
2al%es Fu Riedrig waren. Das niekt verdebaadelte Xinsatsproduks
srgidt dei wmseren 5,39, Hlieden Aremstisierungededingungen,
d.h. einer Reaktioastemperatur von 480° und 20.Yol.X Zontakte
Delastung, Desogen suf den FiUssigsinsats, mur eine Fllssig-
susheude von xé, 00 €. Der Xohlenstoffgebalt von 6,518t dei
€en selr geringen Aromatengebslt vom mur 25 Vol.f im Fltlssig-
produks wm fast 4ap Dreifaslke Udberdihs gegenibder unseren Xob-
lanstoffwerten deim Rirnsats von AK-Bensin der gleichen Sisde-
laoge. Aneh die Crackgasmenge von 11,6 Gew.% erscheint suler-
ordentlieh hoch. X3 sei allerdings hier noch exwiihnt, dag e~
finreiehe Produkte, su densn such das voranstehende rreislauf-
dbensin gehlirt, stets gegenlber den lomhrn'hailm .gestei-
gerte Xohlenstoff- und Crackgasverluste bei der Aromatisierung

: _AnschlieSend wurde eine Ansshl wvon Yersuchen. durobe
gerihrt, bel denen das Kreislaufdenzin einex Vorbehandlung
unterworfen wurde. Tle Einrelhoiten sind ebenf:slls sus Tab. 1
su erseben. Obwohl im allgemeinen die sausrstoffhaltigen Yer- -
' bindungen weitgehend eliminiert werden konnten, sind die erhal-
tensn Ergebtnisse bdel dor Arontioumg suoch hierxr nooh koms-
wags befriedigend. Ter Gehalt an Aromaten im Flissigprodukt ‘
ist wohl meistens ‘bSher als bei niaht vorbehandal ten Bonlin,
aber die nu-aiganobmto iast nur momtlieh angeatttm 2t
Yeder dle Bebandlung tibexr ronlck'rbon bzw. Ratronknlk—odor—bei-f
den “Susamaen noch uo Bohanﬁlung mit. nmuacham latriun .r-
gaben eine ‘Verbcuurung der Flﬁsnigmub-uta. Auch .eine. Hy-— P
driernng. die nabon e:lner woitgohcndon Atms.hme der naner.tcft—
haltigon Verbindnn;on natﬁr].ioh auoh- oinon entspreohandcn Abe
fall dex» Jcarahl orgab, konnte die rlﬂsaimnbeute ‘bedl dor
Arouticiornng lmr unorhcblich ntoigorn. _'obei zu boaohtm
1at. dagd. @dor mutengohnlt hier’ w&eder |bfHIIL." mle !:ohlen— '._' _
-toftwott- sind bei. Borﬂckaiehugtmc der vorlingenden Aromate 3=
gohalto mtlioh um mekr ale da- Dcppolto ﬂhnr!mht. &

Namldlﬁ&'ﬂ uo
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Teb, 2 Selgt oine Bsakl wen Versuodes, ¢ie swise)en-
‘durel eimseselksliet surden nit dem 2191, sur AufXibrumg der
nook vorhandenen Sokwierigkeitsen belsutrugen. Yersuoh 1 2108 oin
aormaler Areastistierungeversuck sit der s:rmgtto- L] =
AI=-Dennins. Die Resultate enteprechend den Udliokem: eine Y18
susheute von oa. 90 « Del 44 Yol.S Aromaten wnd 3,1 Gew.¥ Knbw
lonstof? sind unsere £.23. durohsolnittiichen Trgebnisse ded
Ladorversuchen. Tieser Yersuch hatte 4dcn fweok festzustellem,
ob der Yontsks durch die Voraufgeshenden versobiedenen Xinsats-
produkte inm seiner Aktivithis gesobldigt worden sei, Ties ist
‘als: nicht der ¥all. Anschliesend wurden su- 107 - qom Ger-{gm -
rraxticn 12 ooz Xeothylithylketon gagaben, wal d1enas Produks,
das nmucaokr gire C2-Zahl von 9 sufwies, sur Aromatisierung eib-
gosetst, Tindeutig 1ot ein ADLR1Y in der PlUssigausbeute und im
Arcmatengebalt festzustellen, wihrend die foblenstoffverluste
uzm ck. 10 ¥ sngestiegen sind. Damit war ein wcrtvon.or Hinweis
gewonnen.  Gang atreng. vergloa.chhr =it den Verhllinissen im
Binonkontnktkroiahuzbmin ist dieser Versuch allordings nicht,
da die CO-Zahl dort mit grofer Yahrsobeinliohkeit nioht auf das
Vericgon von x.tom. scndern von Aldohyd.n zuriiczgufthren ist.
B:I.n Versuch mit “lepten”, welches sus ii-zZensin durokh
Fe.;n’traktioniornnz 1eoclisrt wordan war, eine Joémahl won 222
'entaprecham: einam Cluﬂ.ngahalt von oa,. 85 € besnt ung ‘ewisclen
92, 50 und 93, 5° nteacte. “urde anschlielicnd durchgeﬁmrt. Hiex
ist Xlexr zu orkonncn. wic -ohwicrig aie Arcm*ieicnms Yon olig-
rinrcichexx Produkton ist. Bei nur 42 Vol.o Tolucl im Plu‘a!.‘-
, I_KEEIcn—utottmong‘e g;ﬁ Sew.x und die’ nuus.‘- )
aue'beuta 1at aut 80,5 & abgorallen. ‘Eingu kommt noch, dad aie
_Reaktionateapmtur bei &iamem Versuch 465° betrug gegoniber N
aonet—-(&’s x)Kin nnaculiaacnd durchgoﬁ.hrter Vernuch ‘mit der. 07-
a'raktion dionto crnout e.r '}perprntnng der Xontaktaktivitut. s
o ENE IR *ab. a:lna oinigé ersuc!:o mit’ rr&gergna autge-' 3
.zeut, chne nu: Einzolhextcn mor oianmhon kaan geaagt vordcn,
468 ein Etzm 1rsondwelch.r Art:hurnit nioht ersielt --raon :

N

1 'rung’ 2.1/2 :am-.
igte starken’ Pgroxydgolult,/dor = 4

er Grund. fur
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:atallnng dornalben lall gclcgentlioh lpater ausﬂi‘hrliah berir
. tet werden. Als m-atsmcnm fand das glelchc Eioonk takt-
- “’) 51ehe Nachtrag. LT L

=

—fa tab, ¢ eind Elejealgen Tervesds sRLAIeR, £13 3w Sva visher:

olner Yorbehendlumg whosren fUr Aressiisicrumgsksatakse
verveadeten calsinierten Alg0, waterverfen, wnd sver variterten
d1e ResXticnstenpersturen swischen )30 wnd 0% wad ¢ie Deemf-'
sehlagungen swisehen 50 wnd 100 ¥ Fllseigsinsats. (Yol.f). Das

aash disser Yerdedandlumg enfalleads Boakiicnsprodukt extiiels
aennenswerse Nougen Reakticaswesser. IMeses dtirfls vor ,llem
suf die Dehydratisisruing der vorhandensa J1kodels surtekpufihyes
sein. Das Ireislsufbensin war msoh dieser Yordehandlung reetlos
Zyei von siatlichen sausrstoffBbaltigen Verbindungen, wes Guroh
eine griSere Ansakl ven Bestimsungen der EIs, VeZoy OHZey
und CO.Z. erbirtet werden konnte. Esch dem Abtrennen des Reek-
ticnawassers und kursem Troclknen {lber Chlorcalsiuam koante dieses
Produks, dessen Jodsshl mattrlich durch die Fshydratisiermng -
gestiegen war (von 143 suf 166), sur Aromatisierung eingesetss .
werden. Bei 460°C sind die erhaltsnen Ergelnisse destiglioh der -
Fltussigausdeute und des Xohlenstoffgebaltes schon rechs defrie~"
-digend, Zwar ist der Eohlenstoffgehalt immer noch etwas tber-
BBht, doch ist durch. die Telativ nicdrigere nomxouunpmm
die anfallende Cradkgusmenge mr sls sonst, 80 das im all-
go-ouson sine . ntuu.pnnbonto von 87 - 90 Gew.% erhalten vcrdon‘
honntc. :

. in dio.or mbollo sind fomr otnigo Vomcho cnt- —
halton. bed dcnon su dem nchydratisicrten Einsatsprodukt wioﬂorf
xleine mgon Auwprodnkt hinsugegedben wurden. Diose ontcr-_:
mlmngcn dienten dem Zweck festzustellen, wo ungefihr aie. obenf

- nooh traghm Grcm hosﬂ.lich der’ vorhnndoncn cauoretoﬁ’th.w <

: tigcn—'orbindungcn 1iegen ‘wiirde. Eis u einer GO=zahl von 2,5
. und einer OR~Zabl von' 10 wird die Aromatisierung nach dm vor- o

¢ liegenden “rgobni-lon nuohomnd nicht mintr&cbtiat. A i

- .Tie 1otzton s vormoh. An Tav.4 ‘warden ®it" den 111 '
letnter Zexit feat auasohlics:u.oh su; aronatiuiomgnmokm ﬁn ot
goutlton Aeven rgeformten Lontakten' Qnrohgafﬂhrt “Uber die Her

me(llm!ﬂ G/‘)n. '
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Krelalsuldensls Verssndung. Allerdings war naoch der Verdedande
luag 41e3e¢a Froluktes Oder ilwaininasxyd die c.,-?rcxuon durod
Testillation hersvsgencaren worden, 0 daS dio Siodelage miahs
Mdr wie bel den Ubrigen Verswoden 80 - 180°, sondern 105 bis
180°C Betrug. Tie Co-PraXtica wurde fiir andare Untersuobungen
Banldtigs. 7ic ams den Frgebnissen ersichilich, arbeiten auch d4ie
Deuen Xontakte rechs defriedigend, sowchl was dile Arcmatisie-
rung sls suoh die Xoklenstoffbiléung andelangt. Bei dem letzten
Versush war das Bensin vorber nooch weitgelend hydriert worden.
s sollte festgestellt wexrden, od duroh eine vorterige H:drh—
‘Tung miglioherveise eine Verringerung der rohlenstof{bildwng
erreickt warden kinnte. ¥ach dem vorliegenden Rotuluten ist
dieses wahrscheinlich nioht mbtiglich. i »
Die Zusammensetsung der mtakto oin.oh:uenucb des
gebrauchten Xontaktes aus der L'r-.uu.ago delief nich ant ca.75 £
Al 03 cnliniart und ¢3 x cr2°3’ dor "out be-tand an. Eickol
uné ¥angsn, - — .
DPie acaktionob.dw mon\ abg-schen vcn der
Temperatur - fiberzll die 31—13136_: _60 ®in. veaktlonadqme:. an-
.ohliot.nd 5 Min, Stickstoff, 45" din. Luft, 5. Hin. 'utiokltotf
und 5 & ﬂl.n. “lalurltor!. tranungtgﬁachwl.ndigkait bei allen Ga-
sen oa, 90_‘- 109 1/9td. 'Plir die yorliegenden Vormoho vurtlon
unsere kleinen. Laboratorimno—m“tiuemngaﬁton eirgcutst.
die 3fen ‘hesitzen bekanntl.ioh eina Blnce vo:: ‘1 3") ™ m:d wordoi
‘aufl 4 Absohn:lttun elektrisch beheigt. nas Renktionerohr hat eino,
-lichto Yoise von 18 nmx dnn Ge-antkontmktvolumen bqtragt pm %
,VQranob 280 com. . : E R
: .. Es sei h:lor noch kurl erwalmt. das ln Te.b. 4 nar dor
Au-mg auc einor grusoren Ansahl won durohgctﬁhrten VQrmhon 4
venthalten :l.et. Die ;agenuber dzn normalen ‘*aaktionatmperatmn §
von 487° rier faat 209 ‘tiefere Teu;pemhu‘ erklurt ‘sich ‘durch :
don auserordontlioh ho}:on 01cf1nrehult den ﬂber 9120 3 vorbefmn-
delten Prcduktec. dor fiber: 80 Vol.# betr&gt. PR
e Buugucn der. ‘Vorbshandlung ‘des m-enkontm-zzunanr'

Bmm ﬁbor Al war die: Booh;cumn‘ _mtorcnsant.:
tanauoher taotfoéor Entformmg d.r .mor-totfhaltiacn mm.

dio Kontaktukttvitut allnshlich mhlaoﬁ. oxmonntueh daran.

FI('7‘5° "
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i AR1FUI00Nen URASITSUSRUAZIR €ay Vorbelandelten Pridukte von
ok & veretkicisaen Redltichen suf sswerstoffhaltige VYeriinfun.
SO als Grete IPASLARTe Stets eile gerimge CO-Xahl nachsuweisen
wmy, tar fonaktl alee elirer Saldigen Regesnsrierung dedtrfie.
%1t verliegenden Untersuchungen wmurde die B eardei-~
tang ven Iissnisatakte-Ireislausfdensin fUr Aromntisierungssweckes

- yorlikulig shgeschlossen,

A E5000 4 410, 92082 Q052
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Eashires.

2ie sur Iatfernung der sausrsieffbaltigen Yerbin-
Sungen aus dem Risenksatakxikreislsutbenain notwendige Yerdehand-
lung surle wis folgt SurolkgefUhrt;: Ia einem ssnkrechten, elek-
trisch bebeisten Aluminiwmdloekofen (lLinge oa. 1,1C =) Defamd
sicd e3n Duranglasrohr ven 19 mm 1.%., das mit onlsin, Aluminium
oxyd (XorngrSses 1 - ) mm) geftillt war. StUndlich wurden tiber
diesen Zontakt bei 380° 100 Vol.f Kreislsufbensin durchgesetst
(260 om?), spiter, als der Xontskt ein geringes Eachlussen dar 5
AKTiVitEt meizte, SC Yol.¥ Fliiseigeinsats (130 on’). Eine Reake
tionsperiode usfasste 10 ~ 15 Zeitstunden. ranach wurde der
Xontakt eline :tunde mit Luft regensriert, um dic abgesohiedenen
harsigsn Eettrndtelle urd Folymerisationsprodukte zu verbren= -
nen. Yorher war eins kurze Stickstoffswischendlasung einge—
schaltet worden. ¥ack Bsendigung der luftregenericrung wurds -
erneut kurz mit Stickstoff ausgeblasen und der fontakt war fir -
-aberzals 10 -~ 15 Ttd. betricbsfihig. '
“beyr 440 ensgliliige Lobonsdauor eines A1203-Kont.akto-
-fUr vorlio;cnda Zweske ksnn Genauss noch nickt gesagt werden,
doch steht fost, dag innorhalb wven oa, 300 Betriebsatunden, ab-
geschen voa einer garingen antlm(liohon Spmmktivit&t, 01n
: woiterer Laistunsubtall nioht tcotgcltellt vorden kon.nte.

A 53 50000 & 41 22907 \qm.'._:
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Robvdhamis Akliangesaiisghalt den 11. Augest 1930,
B ¥ E 72
ierra Dr., liagvnana, 091194

erm Or. Xolliang,

Det¥.: Untersuchung von siomastisiertom Noesn. ( He - 131 )

- Eine Probo von 450 cot des arozstiuvierten YNopans ( Produki
Koe H. = 131 ) wurde sunichst einer sorgfiltigen fraktionierten
Deotillamtion in der 2,5 m hohen Xottenkolonns unterworfen. Aus
dexr beiliegenden feichnung ist zu orsehen, dass die Tyonnung in
die oinxelnen Bestandteile eine sehr mangelhafte 1st. Deshsld
wurden die Fraktionen 92 - 118°; 118 - 1340. 134 = 14o°, 140 ~
150°%, 150 - 160°, 160 - 170° weiteren "’raktionierungen fur sich
-allein unterzogen. An den kxitischen Punkten 11o - ( Se P. des Tolu:
_ols ) und 136 - 140° ( S.P. des Lithylbenzols und des m und p=Xy=_
1ols ) wurden nach jedecmaliger FPraktionierung Steige:ungen ger
Dichte und des Breohungsaxponenten feSugestellt. die Jedooch die
Konatanton der reinen Stoffe nicht errelcihten, de -hier asller.
‘ahrccheinlichkeit nach azeotrope Gemische von Lolnol—Octan-Ooten
bezw, (Athylbenzol und Xylole ) -Pdnan—Honen vorliegen dﬁrften.fi
Kach mehrfachex ank‘lonierung der: Toluolfrak*ion stieg der “re- :
' chungsexponent, filr dfe Frektion. 109 - - 131° von.nj = 1,4434, ;
nach dexr 2ten Frakcionierung auf nD = 1.4701\(Yettenkolonne)7

Cmcwo 3w om0 W 1,470, (M i1 xrokdlbohen) .
moom g T E - m 1 -1, 4816 (Glyoerinkolonne).».

‘Der ulofingehnlt bebrug nach ‘der ‘4ten ¥ raktionierkns 92%-,- Bei -
don Ath)1benzol-Xy101-Frak‘ionen wurde éts‘hochster Breohungsex—f
ponent der Wert ny = 1.4585 bei 136? ex?al?en.'bwiachqn 137 und’
1410 betrngan die: %erte nach dar 3.Franioniernngx s
1370 ‘1nD:__"'- e 04359 : "‘_.‘D.Zb‘ " ‘ i i
157 =1138,5%'% = 4,4380 . ! midw
1138,5 - 14127 " e 01,4398 -
w1o cu” e*sehen ist.‘lasnt Bich Q}cht\mit Sicherheit aagan. ]
“efn Gemisch von Nonan ( und Nomen ) mit nthjlbenzal der xylbl
bezw. ein Gemisch von. ﬁonan ¢ vnd! Nonen ) mit Athylbensol ggg Xy-
101 vorliegt,lda die Siedepunkte zu naha bsieinandeﬁ liegenf‘

. Durd\sd'l rlft
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a.r. Athylbeasel 135,5 = 136°
=Y isl  142,5 = 144°
* - * 19 = 19,5
. - " 1% = ,"D
Yes 141 = 142° an stakt dor Drechunguoxponent asoh ble 3,410, um
eleh such Boin fisdepunit dew Fonsns voo 149,5 - 150° ouf 1,4088
Martamodig tu haltsa. Nier ergidt die Jdlefindestizpung nooh 13 b 3
Olefine, der Rest ( »onsa ) hat folgende Xonstsnten: D w 0,718 =
0,719 uné By = 1,4059 ( %onsn 3 Dyy = 0,7178 oy = 1,4054 e Die
Seryecrasten Yoootenten dec verschwundenon Stoffes betrogons
”a - 0,758 and ﬂn » 1,4299.
Zo Xonn dicc nur %ongn voim ( Nomeas Dy, w 0,7552 .0 np = 1.4266).
Yon 15% = 152° ‘an Btolgt dexr- Bxechnngnorponent xanoh suf
1,464 del 158° bei 162° durfte nach den Brochungseypononten und -
der Manhte zu urtcilen koin Fonsn pehr vorhsaden sein, 4 sondern
cur Gocioche von Propylbenzol (E.P. = 159,2 Dy, = 0,8621 nj, =1,492
and o-ithyl-Toluol ( * = 164,39 " = 0,8826 " w=1,504
- " - _( " w160,0 " = 0,8690 " =1,497
- " - (" = 162,4 " = 0,8619 " =1,4940
Zs koczen such noch die 3 Trimothylbencole 1n Frage ( 164°, 168.5‘?;*
175°). &

HHiexr konnte lediblich mit einiger Sicherheit festgestsllt
worden, dasc des so tlefiten bei 152,5 siedende IEOprOpylbenzol o
_ bestimmt nicht vorhanden ist. o
Um nun restzuetellen, ob Athylbanzol oder xwlole ( nach denﬁ
vorliegenden Messungen ao ehesten dag p und o Xylol ) baaw. Gemi— :
sche dex obigen Stoffe,’ ferner ‘ob Prooylbenzol oder nthyltoluole.
bezwe. Gemische derselben bei dcr Aromstisierung von. honan eutste—
hen, wurden die, betreffonden Praktionen mit- aaliumpermenganat oxy="
diert. Die Oxydationen vurden mit. PR 04 sowohl in alkalaacher, :
nsgeh-nd neutraler. schnech esaigsaurer sowie schwefelseurer.Lﬁ—
snng vorgenogmen. Die’ Angabe einer russiechen Arbeit «( Jurnal dﬁ
allgemeinen Chomie’ VII ”oldawski ) konnten 45 betrefr der erhalt
nsn Ausbeuten in keiner Weise bescﬁcigt werdens: Abgesahen davon
dass von den eingesetzten ?raltionen ube}haupt nur etwa 20% mit
dem- K‘nO4 in Reaktion trataﬂ:\ﬁaren die. erﬁ@atonen‘Sauren, die'
_Benzoesuuxp nnd die X Phthalsduren, in 850 geringer Wense\( etwa
1 =~ 4% der mc~lichan Au°bauze )—ganonnen Worden, dass” aus diesem
‘Befund keine Rﬂokschyusse auf dia qnfangs vo&handenen aromatische
. lestoffe gezogen werden’ kdnnen. Die Benzoasaure wnrde duroh 1hro
fLﬁelichkeit in Chlorofozm[yqangﬁﬁ;PbThalsauren abgetrennt.

AIS 50000 Vi ss
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m
n sioisren dares Sihre versehiodonspltslichietiton 1a Poseer n.j
sihendsr getrenat, Dis s=Fhthalsidire srish sofort die Ples e
readtion, Saim Titrisren dar Phttaisfuren alt a/10 Xelil and Pho= }

lphthalin wunie Fest der theorsticoke %er:t erhalten, Die ¥oangen
dor ) Phibalesinryen untereinsnder werun otote fast gleled, nhuﬂ
die srbheltene Monuossiure hdchetens den 10 ten Tell der gn_tn
Phthaleauren sucnschta, Pepech zu urtetilen 4tirfte car wonig Athyle:
borzol dess. Prop;ldenzol entotenden eeln, vee beim Lthyldensol
“Jadenfelle in ainem “ideropruch mit den “rradnirsen der Frektionie
rung mtaht, vonack ‘bei 136 - 140° grerctentatlc /thylbensol bei
der Aroastinierung entotenden soin dirfte. Do jedoch die xannigfal
tigen xobenx'pkt!onon bai dar xxno Oxrdrtion slv colohe, sowie
.Cle roiteren %a-k iocen an don ~uorn= £2bil4eten Banzoe- bez-.mw“)
rhthsleituron 1ir ihrer Stirke bei den cinzelnen obigon Shuren unbe=
kannt sind, Xsaon _dansoh,. wie echon erviihnt, nichis nkhores Aber di
Sengonvertoilung der orhsltonen Arcawrten untarsintnier suszesagt
sorden.— > i
Dio adsoluten liengen dexr aromatischen Verbdindungen lassen
oioh suns den gefundenen Brachungrexponanten der eincelnen Px:kti—i
onen berochnen, wernn zen alce Beopgrensungswerte den Wert fitr ein qu
" tan=Octen-Gemisch mit 15% Okten dbezw. den ¥ert rir oin Honan—ﬁonpﬁ
Cer:isch mit 15% Nonen sowie die Yerte der reinen X¥—srtoffe'zu Grun
de legt.

Zusgmmenfessung: )
Die vorliegende Proove aes azomatisierten Nonans durtto ot-:

wa folgendo Zns-mmonsotzung habenz
An aromatiaohon Verbindungen

3.5 Vol# Toluol
" A thylbenzol und Xylole
Propylbenzol und Athyl—Toluole und -
--2-&2—=-=- Trimethylbenzole, sowle hthere homologe Bn Honan

“bezw. anderen Vcrbindungeu Co Lo '_1__ 1,; ﬁ, o

etwa 5,0 Vol% unbekannter Vorlanf
" Okten-Okten nit: etwa 154 Okten. ;
57,3 Konan-Honen e Honen :
v 7  mdher sc warzer,Teer ) :

A/s.»moovnsa < "Dvl;u"d')'sd"irift: Lt
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s surden 3r6altien:

e T (T YE ) wﬁ’“;—?w

TSI = 950 = Ty b0 =
A =T = 6,5 * « 1,4 * %8 * = 1,5%%
14-9:': - 442 * = 0,9 * 4oy * “ 2 91,4123
92 «111° « 15,2 * - 34 *° 7,5 " -
11 -110° - 20,9 * - 4,6 - 12,9 - - ;. Taden
MB=134°% = 7,9 ° = 1,8 * 13,9 * * = 1,4404
134 =139° = 15,2 ° = 34 * V7,3 ° " = 1,436
199 =142° = 8,0 * « 2,1 * 19,4 * " = 1,459
142 «144° « 8,3 * - 1,86 = 21,2 * ~ m 1,4342
144 =146° « 10,2 " = 2,2 = 23,4 " " - 1,4242
146 =148° = 31,8 " - T,1 = 30,5 " — " _= 1,4129
148 - 148,5~ 12,7 " = 2,8 " 33,3 *~ * = 1,413
148,5-148,7° = 31,6 * = 7,2 * 40,5 " = = 1,4160
148,7- 149° ~ 23,3 = = 5,2 = 45,7 " " = 1,4101
149~ 149,1° —~ 28,0 * <~ 6,2 " 51,9 *~ * = 1,4089
149,1-149,7° - 66,9 " =~ 15,0 " 66,9 " = 1,4100
149,7-153° =28,2 " = 6,3 * 732 " - 1,4227
153 = 158° <~ 28,5 " =~ 6,4 " 79,6 * " = 1,4594
158 - 162° -.25,2 " - 5,6 " 85,2 " * = 1,478
162-162,6°% - - 15,7 * -~ 3,5 = 88,7 " " = 1,4885-
162,6-165,3° - 18,6 " =~ 4,2 " 92,9 " ' " m 1,4944
165.3—169.4° =112 " = 2,5. % 95,4 v " = 1,4973
169,4~ 189 « 10,8 " =~ 2,4 " 97,8 ' *  * = 1,5108
189-Mo~ - 4,3 " - 1,0 " 98,8 . " " = 1,5228
;2802 = 5,5 %" - 1,2 " 1oos0 " ' —
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