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 Uberfiihrung des Xontakttles in k¥rnige Form.
1. Einleitung.

. Die Ubvertiihrung unseres technischen Oles in eine sauer-

atofr - stabnexe_rom ertolg‘t ‘durch -heisse Nachbehandlung-mit—

tela_AICI mit Xontaktal. Durch diese ‘MaBnahne, werden zwei

Effekte erzielt:s 1.) Die Anfbesaernng des Oles. 2. ) Dle Aus~ -

nutzung der in Kontaktdl noch enthaltenen wertvollen Bestand-
teile; diese unfagsen einmal- die- katalytisch noch wn'kaamur— -

,AlCl ‘= Verbindungen, andercrseits als. Schaiermittel verwendbsrc

v:lscose {le. Nach Versuchen aus frilheren Jahren 1i8t sich di.-
ser letztere Anteil in weniger’ 'geachickter ¥eise dadurch ge-
winnen, da8 man die im Betried als {lberschn8 anfallende Eon—

- taktechicht mit Wasser zersetszt und die Ulanteile durch Destil-

lation abtrennt. Das so erhaltene dunkle, mit ‘Ponsil nicht auf-
‘hellbare Produkt muss erst wieder mit Alcl3 behandelt werden;
aank erhiillt auf diesem Umweg - Zerstdrung des AlCl, und erneu~
ter Zusatz - ein 01, das immer noch einen hohen Conradsontest
-( Vers:Nr. 2086 )
Demgegenilber ist der heutige Teg, das Kontektdl durch
nachbehandlung auszunutzen und aufzuteilen, ohne Zleuel ﬂbor-

" legen. Jedoch macht sich unter Umatlinden im Betried eine std-"

“rende Er-chcimg geltend: Die _anroh‘dio‘lmchbehanﬁlung“beﬁ’lo

n-gebmohton KontaktSlreste setzen sich in Fora llphaltlhn-
uchor, ‘plasgtischer Massea an den Fandungen der Apparate und

in den Leitungen fest und geben zu Verstopfungen umso eher An-
1a8, als sie beim Stehen immer mehr erstarren.
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7—::, Die nachfolgenden Versuche soigon. -da8 man diese Rack-

‘stiinde aus der plastischen in eine ktrnige, £4ltrier - und
tnzﬁ;&inbnra Pora {lberffihren Xann, inden man sie mittels
Granosil bei geeigneter Temperatur aufspaltet -und azozjbiort.
Die Versuche sind aus den Anlagen 1 - 5 eraichtlich. ‘

2. Versuche.

In den. Vemehen Anl. 1 und 2 sind Goninoho von Granosil

‘und Eontaktsl gleichzeitig zur Anwendung gebracht. Um dexn Sta-l
-bilisierungseffekt nicht zu stlren, muss das- Granosil dnreh

intensive Trocknnng von_restlicher- Fanohtiskoit befreit wordon.

.Anl. 1::_2&3_@@13@ W Stunden—bei 235_; unter diesen

A5 0000 VI 39

Bedingungen wird das schleimige xonta.ktbl g'nt filtrierbar, und
es bildet sich ein kurnig—aandiger Pilterknchen. Die Jodzahl
sinkt bei schwach getrocknetem Granosil nur auf 50, der O,-Test
bleibt niedrig, dagegen steigt in Oz-Test dic Indnktionazoit

gotrocknet wnrdo. e -
Lnl. 2 1 Erhitst man das 01 mit 3 % frisehen Kontaktbl und’
'5 % Granosil-7 Stunden bei 235%, so 2&11t nach’ glstter. leiche -
ter Filtration ein O,-stabiles 01 mit der Jodmhl 44 an, das
WMWMIMMM
lcicht “filtrieren 1lHBts T T T

Un die katalyticche wirksaukeit des Kontaktvlu 7011 .
ertuaon, wurde in den weiteren Varmhon daas U1 zuniichst bei
190~-200° stabilisiert, alscann ohne Filtration mit Granoail
versetszt und hSher erhitzt. Soll die Jodzahl, als Gradmesser

_der Kachbehandlung, noch tiefer gesenkt werden, 80 fiigt man

noch kleine Mengen frisches A1013 hinzu. Als nomlc Menge des
RontaktSles kbnnen 2 ~ 3 % gelten, da diese Mengen im Betriedb
als Uverschuas zur Verfiigung stehen.
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anl, 31 Ohme AlC1, - Zugabe kosnt man im Yersuch 2729/1 =u
einem O,-stabilen 31 mit der Jodsahl 35; nach Zusatz von 0,3 %
AlC1, ¢m Versuch 2731/2 sinkt die Jodzahl auf 23, die Induktions
seit steigt auf ber 3 Stunden, Bei allen Versuchen dieser Anla-
ge verlief die Filtration ‘wieder sehr leioh%, an den ¥andungen
Xlebten auch nicht die geringsten Reste Kontaktdl. Allerdings
1iegt der Conradsontest bei og2? -—0,28, wohl bedingt durch die
Anwesenheit des aus der Kontaktschicht staimendes Cles. Es mils—
sen dsher in Autoversuchen die Eigenachaften des Ules im _Bin= . .
blick auf Ring — Stecken gepriift werden, o .
_ .. iIn den Versuchen der Anlage 3 wurden die Jle 7 Stunden .
lang bei der verhéltnismii8ig hohen Temperatur von 235°C mit -

" Granosil erhitztﬂﬂtﬁéﬁt"atoh‘dir?ﬂg&,-wiﬁ-émmm
dieser Tenper&tur' anf die Zereefmmg der ésphal‘ﬁichen Rilckstiéin-
de und damit suf die Filtrationsgeschwindigkeit wirkte Die nicht’
in den Anlagen aufgefihrte Reihe ‘2736 ergad fHr einen Einsats . .
von je 1200 g Ul ' : ' : B

=" 1) ‘granosilbehandlung 7 Stde- ‘*'1909*52117‘?‘“““,““89~"“m;

2y W e 210° Come 6o ™ -
- . 4) Pall 3),8asu-1% CaCOy " ~ 235 e g oW
—dvhe-fir-eide-meitgehende. Tersetzung der Rickstinde darf die
- memperatur nicht wesentlich unter. 235°_sinken. Glinstig wirkt
ein Zusats von €aCOy! - S e e

Anl. 4 3 Auch der orhﬁgte Finsats von Gramosil = bis 10 %jer—
Jaubt nicht die Senkung dieser Temperatur suf 130 - 210°%, ohne .
aag8 die Piltrationsseit wieder ansteigt. Dabei war das ange-
wandte Granosil frei von Staubanteilen unter 0,1 mme

Anl. 5 s Selbst bei 220° erfordert-die Zersetzung der Kontaktdl-
reste eine siealich lange Zeitdauers . : -

' Granosilbehandlung 220° 3 Std. lang, Piltra&ionmi%* 60 Min.

‘ " _ 5 = - ) 40 "
- " : ’ 7 " ’ " io [
- 10" . " 20 *

_d.he_auch _nach 3 _stindiges Erhitzen ist das Miniwum der Pil-

trationsseit noch nicht erreicht. Sie sinkt A1t der Dauer der "

‘Granosilbehandlung inmer weiter ab.
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3. Zusammenfassung. ) ’
) - Die bel. dex. xaohbehandlung mittels Kontaktlsl and”
uc:., im G1 verblei‘benden, in dex Apparatnr stérenden
asphaltartigen Ruckstiinde werden dadnxch in eine leioht:
filtriezbare ?orn dbergefuhrt, dab man das- -él—unmittelbar

_anschliefend mi% etwa 5 % Granosil versetzt nund-mehrere

Stungen avf 220 - 230° erhitzt. DTurch dem !bergang in die
kamig-s;mdige Form ist das Fontsktsl leicht zu filtrieren,
za tra.nsportieren bezw. Zu verbrennen.

Auch warden se..ne 611gen Bestanﬂteile weitgehend
- ansgemutzt .~ - P

was andererseits das (‘)1 ‘betrifft, so wu'd durch .
afé‘é“e‘mramren“dersc@fwlerj-au~hezsnnnng“
eines stabilen Ules mit niederer Jodzahl von 0,6 % auf
dle GalLTLe gesenkt. Die Verschlschterung des Conradson~"
..e.»tes von etwa o,1 auf 0,2 = 0,3 < erscheint- tra.gbar

—Bas*élfein Mischtyp von x‘».l"l, ~.nd Granosil - nachbe—

ha.ndeltem -1, ist ‘orange: ‘bis- roﬂaraun gerarbt und zeigtr,—; .

stane sra.ne I'luo:resoenz.'
' Versuche im Prufer.a.ndmotor musten die ]:eobachtungen '

. im Laboratoriur noch erginzen.

Anlagen. - 4
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 xachbehsndlumg mit einen Gemiseh von Cranosil : Fontaktdl.

Ein Ruckstandsdl von. Vg, = 8,-° worde =it elnem Cemisch von 5 %
Gra.novil + 5% ,onta.ktbl wihrend 5 Std- vei 235° gerﬁhrt, riltriert
und 'Ia.k-—destilliert. Zel Versuoh 1 war das Granosil bvel 105° nur

-teilweise = 4 Std., bei »’ersu.cn 2 :Ln ensiv =‘ J0 S5td. getrocknet wa!hn

2602

. ] T . :
% . o ' : 1 o . 2 =
- . - - _Granosil kurz | Granosil stark
e . i ‘ uet*ockre* getrocknet -

= e : fem e
| 1) mit Granosil + Y451 235° |
pestillat = | ' . 1,5% ] ,0._9-4 =

i".Gewic'ht'séé;rlust C

2) Vak.—Des*ﬂ.lat:Lon T b -
| pestiliat bis °C Fl. - . 225 _
’ ' o, % T e M1 #

|
i
e
1Gewicht§verlus+ B T
%'lerhaltenes Retastl R 86,6 < 86,2.%
‘( A . 1,6° 7.6°
|, ke j 5° , 229°
P e g _ 0,0 . -
1‘ . . . L .vz } ) _‘2 0,0 _‘_: -
b " Jodzahl - '! So - _
! = G, Test 1‘4o° - i 95 ¥in.t20,7% ; 160 ¥in.+20,-°
. . e ‘Ind,Zei‘%;!dm‘ 760 Vhi:\.n. C 330 Min.
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- . -

-

Nechbehandlung mit Granosil + Y451 be-w. Granosil allein 2§5°.

Ein 8er Ul aus Botrieb RB wurde mit 3 % frischem Botrieblkontéktal
und 5 %—gatrouknetem Gra.nosil zuaanmen bezw, mit 5 % Granosil allein

7 Std. tlei 235 be‘la.ndelt, nach ’-'iltration Vak.destillliert.

“

.- - .2719

S . . T s
! 1 - 2 - B
! Gggnosil + Kt8l GranoaiJ. allein
Loy mihe )
,3 1) Behandlung 235 '
; Destillaé M"K , . i . 0,7 % T 0,9 #—
i Gewichtsveriust ~ - 0,1 % - 1,1 %
i . . - o ) N . o i . .
| Filtration _ Cotgut P - ‘gut
K - ’ |

Pilterkuchen . . .. xUrnig, sandig = _ krnig, sandig

2) Vak’.‘-’ﬁestilla*ion o L _; o e
- Destillat _b_ig___zoo° P, I L T # ’
_i Gewichtaverlust —_ i T ‘ 0y % - i
' erhaltenes 331:1301 — ; Ol ,4; e _
. rarve ":iwe.:‘t;éé]ja”,v grin f,"":"i:E'll’gSib“;.'ﬁ"Ei‘iii"'
i . . o fluoresc., - fluoreac. .
! V5° : 5' . 8’1 - 10,37 .
- ! " Fipkt. % 220° e 235°
j " ‘Almentest ; 180 : 180
=  Jodzahl } M . | £
" 0zTeat 1402 180 uu.n.+16,3 73 ¥in.+19,9°
. " Ind.Zeit ’ 160 wgn. . 20, . .
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* 7 Behandlung cr-t mit Alc]. .+ thl, da.nn bei hherer Temverstur. nit
Granosil. o :

Zur bessersn Ausnatzing erfdrte die Stadbilisierung bei 190 - 200°,
dann die Zersetgung der Fontaktlreste mittels Granosil bei 235°,
Dae Granosil wurde.ohne voraufgegsangene iltration zugesetzt.

—Einsatz 1265 g S°r-1. S
2729, 2731
2728/1 2731/1 2731/2 ¢
. kontaktdl A1C1,+Xt51  ALC1_+Xt81.
dane Granosil | dand Grancsil{ dann 3ranocsil
1)_Stabilisierung T .
Betriebskontaktdl ) 37‘}( N 3% 3% -
AlC1y -y = 0,1 % . .03 F
-j.grhitzen : A.324, 200° 4 St&. 1(;50 1. .s%d. 1_9°°
2) ohne Piltration ‘ R
Zugabe von Gfanosil . _ 5% 5% . 5%
| erhitzen - . 17 sta. 235° -} 7 sea. 235° 0 7 ssa. 238° .
—+ Destillat l 14 C1,- 1,5%
ok G'wichtaverlust SR ORY T BT TRCINPIN LU 1Y -3 S (RO 2,3 8. .
Entchlo  : i - PR R
Tomsil + 720 180° | - e . —
Destillat _ " 0,13 . +—— 0,1 9 = 0,1 %
4).Vak.Destillation | - S
""D"‘fmwf:'m-?ov?l-.f—-?"é-% = Fry G e
Gevichtaverlust B N 7T S B e~ R AT L
| Estdssl 200° Fi. i+ 92,1% | 889% 87,1 %
""' . VSO — i 8,4 ‘ 9.:‘ 8,3
" N2 5 - i 0,01 - - PR
" vz . ; - : 0,03 : 0,13 .
»  Jodzahl . 33 D 23
B conra.dson’ - 0,21 | N 0,28 ,
= 0,Test 140° {180 uin.+18° | 135 4in.+19,9% 180 Min.+2,4°
- " Ind.Zeft 150 Min. | 90 Min. < 180 Win.
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Naohbew erst mit AICl, + Kontaktsl, dann mit grdgeren
Nengan Granosil bei 190 = 210°%. « - ' o
Y “j .
1) Naoh H

4800 g 8°E Betriebstl
% & Eontaktsl = 4 Std. 190°
0,3 % A.1013

2) dann ohne Piltration Behandiung mit 7,5 - 10 % getrocxneten

Granosil in der irmung o,1 bis 0,75 mm:

- 2751
N 1 2 | 3 4
1965 1490 O 210 2102
12 Gra.nosilo,1— 7,5 % t1o% |. 7,5% | 1o%

: 075::m . L . o
A erhitzen - 7‘Stdg19o 7 s%a.190% 7 sgd.210° 7-58.210°
‘ fg},’grg"ﬁgmm* ‘ 9;{ n. T;f_"i"'zo-m; 8o .

'3) 4Entohlo ng | ) | s ____.

_|4) Vak-vestillation , o [P T R
[ etasst 2oc® 71| 90,8 F |8 ® | IS ESTET
N 7 2 B I R B
" Jodzahl 29 22,5 22 18
“ w  Gomradsontest ¢,20 RS 0,18 o ‘0,19 - | 0,19 !
" - 0s-Test 140°} 180 Ein.4}7° 180 Min. 4,3 180 4:17,1° % M.2,6
—* Ind.Zeit 180 Xir 180 'Mﬂf“. ) 159!.!;1:" " 180 Min Min.
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+ Y ntaktal da.nn bei hlshorer

'TenEratur mit m_t_rocmtem G-ranoul mnn variiertn.

1) Exst Stabilisierung bei 190 :

4-800" 3 8°E Betriebssl)

'8 % Rontaks#l /

0,3 % AlG].,

|

4

4 Std. 190°

2) ¢ann ohme Flltraticn Behandlung mit 5 % un&etrocknstea
Granogil bei 220°C verschieden lange:

1200 g N

60 ‘3‘!111'.‘.‘

. 2737 -
.3 8td. !5 std. 7 Std. 1o Std.. '
2) mit Granosil , 3 Std.2206% 5-Std+220% 7 5t43.220° 1o Std 220
tzen -1 . ‘
‘_mtxationszeit zuz)‘ 140 Min. |30 Hin’." '.‘20,1" :

* 0,-Test 140°
*  Ind.Zeit

Farbde -

< 180 5in.~-< 180 B'Lin.

i

180 m.1,32° 180 M.8,7° 156 J.Zo 180 H.7, ;
120 nm.~ 180 ‘Hin.

' Tonsii + 220 180 'y
1= , , .
'4)_VakiDestillation . L o
) Q nn O bnnsl. !n -] OB Zanel, a Ll |
mx.—- , P L3 ; 7.U?V » ]&,ri r: 4 JOFOo=IT _,_*m__’
[ V5° ' 8,2 5'8,- 8,~
. t “ .
" Jodzahl 27,5 | 24 35,5 22,5 +
: i ! o
' % Conradson 0,25 % | 0,26.% 0,20 9 0,29 % ‘

oranse bis;:otbraun, starke. gmine thoresou

AT omon Vi
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