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lanlage.l ’

Dio Versuche Zur Aur,rbcitung von Kontaktbl.

Die mit Kontaktal bezelchnete Doppelverbindung enthtilt im
Durchschnitt 30 - 40% Aluminiumchlorid bezw. anorganische Be-
standteile dea Alumlniums und uhlorp, withrend -der-Hauptbestand-~
teil aus- Kohlenﬁasserstorfen besteht. Bei der ochmierolher-
stellun: werden mi%t jeder Charge 2 - 2,5% Zohlenaasserstoffe
im FKontskt als neugebildetes Kontaktsl geBunden. Das Kontaktdl,
das Uber dem in den Rihr¥esseln vo*geseheren Raum hinaus anféllt,
betréigt als'ubers-hu331be—menge bei einem_hracxoenzineinsatz von -
12000 t jéhriich ca. 400 t (mit 300. t. Xohlenwasserstoffen). Bei
der beachtlichen Mengé ist die PFrage nach éiner ginstigen,
wirtschaftlichen Verwendung bezw. Aufarboitung zu ldsen. - :

"Vfﬂzbh:;ehénd‘wir&“zur‘qufarbggyung““iesFﬁontakt5Tes~ein“Veruﬂ—
fahren beschrieben, dem folgende Gedanken zu Grunde gélegt: .

‘Die Extraktion der Kohlenwasserztoffe aus dem Kontaktsl soll
Jurch ‘eilnen ProzeB” er*ei»ht werden; - bei'dem'das:?ontak‘al'aIS”““*
Pclymeris ionskatalysétor wirkt,. AuBerdem 'soll der ProzeB der—'
aroig geleitet werden, - dannach Abtrennung—der«gebildéten _bhlen-
wagserstoffe fast nur die anorganischen Beatandtelle (llumlnium-
chlorig) ubrig olﬂlben. Als Aungang stoffe 5ind ’ur el nn solchen
Prozed anzzSenn: ? ) Aewl “ohle-Benzin, 2.)" A.—Kohle-Gas 21,

3.) Krackg@sol, 4.) Aetnylengas 5.) T.V.P.Benzin, 6. Haffina-

) tiongruckstand der Re.3. =8 entstehen dabel brauchbare Scamier—
“sle’ mlt sutem4§g¥§édfgﬁéft in eipner Ausbeute bis za 50 GeJichts-.
gfozent (aur eipgeseuzteﬂ nohlenwasserstpgfe berechnet). - i

Plr die techniocne~Aus’ﬁhruhg ist ein Rilhrkessel mit.einem
.rbeiusd*uck bis zu 20 atu notwendig, eus dem sich der ausgebaute
hontaktrest leicht entfernen 1lé3t.

Sie Versuche wuarden in Jen Rithrkesse€ln des}Schmieralversuch-
raunes vor- Hauptlabatorium mit einem Fassungsvérmigen von 30 1tr.
bei. einem Betriebsdruck . (Versuche im Qktober 1936) bis 15 atil,
apéter (Versuche ab ai 1937) bis 40 atit ausgefiihrt.
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1. Versuch yom Oktober 1936 -mit A.—K.-Benzin
n.-K.-Gasol und Aethylen.

In deﬁ“mabellen ;- bis IV sind die Versuchszahlen zusamaen-
geatellt, aus denen sich folgende Ergebnisse ableiten lassen:
Die durch den ProzeB zu erreichende Gewichtsabnahme des Kon-
taksles ist in erster Linie abhdngig von der Ari’ und . Uenge der Um—-
>setzungszomponenten und von der Reaktlonstemperatur.‘
» 3.) Das Kontaktol erleidet durch die Umsetzung mit A. K.Benzin
. allein bei 100°C nur eine Abnahme von 20% (siehe 72 10,
-~ __ Tabelle I)
24) Gemische von A.Ke. Benzin und Ae K.Gasol zeigen eine geringe
- Aufarbeitung. (72,1, T2, 2, 7243, 72 -16.) Im Versuch 72, 1
ist daher bei der Reaktion von 80°C eine Zunahme der
Kontaktschicht zu verzezchnen. Die in Benz&n geldsten
Propylenanteile aus dem Gasol lagern sich in alé“DoppeI“*““
verbindung ein; dadurch wird das Kontaktdl diinnflilssiger.
ungd wahrscheinlich die }ktivitat gesteigert. “Mit Lrhﬁhung
‘der Reaktionstemperatur tritt gleicnzeitig;hei dem be="" "
jgfnlquigten Ablauf der Polymerisation eine Schrumpfung
‘der” Kinfakfﬁlﬁasse ein, durch die‘ﬁer thlenwasserstoff;~
‘anteil vermindert wird. (Reaktion bei hbhere Temp.s.72,2,
" 7255; 12,16 Tabelle I): . - -
3.)3ei den Versuchen yon A.K.Benzin und Aethylen(31ehe e
Jersuch 72,5.,.72.6, 72,7) ist der “gleiche Temperatur-
einflusafestzustellen.‘Der Prozess mit der Kochsten.
Reaktionstemperatur zeigt die beste Aufarbeitung desrfbn-t
. taktdles. (siehe Tabelle 2) . -
4,) it der Erhthung der Reaktionstemperatur fallt bei gleicher
Reaktionsdauer die Olausbeute abe(siehe Versuch 72,5,
72,6, 72,7 Tai:ene II und auch Versuch 72,1, 72,2, 72,3,
Tabelle I)
5¢) Auch-die Polhdhe der Sle ist abhhngig von der Reaktions- - -
temperatur. ‘bei hiéchster Reaktionstemperatur erhdlt man
5le mit niedriger Polhdhe.(Tabelle 11) .
6.) In Gegenwart von Aethylen wird die S1lausbeute gesteigert.
(vergleiche Tabelle ¥, 1I,I1I.)
Te)_Gleichzeitig wird die Aufarbeituhg des KontaktSles erhdht
(vergl.Tabelle I und 1I) L -
8.) Eine Steigerung der Aurarbeitung von Kontakt unter
) o -3 -
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psereniidlen. .

gleicnzoi*igechibehaltung noher ;1 ausbeu.te erreicht

men durch Krhdhung der Reaktionstemperatur nach .Aaf-
driicken von- weiteren ,eth\ylcnansmengen.(;abelle Iv,
72,13, 72,14, T2,15). *Zu der Umeetzung von-einem Gemisch
AeKeBenzin und fAeX.Casol wird del 150 C iethylen bei-

gefigt. Durch diese yaGnahme erreicht man eine gate 51~
auzbeate und ~1eichzeitig eine ‘Hohe “aufzrbeitung"(72,15)

II. Versuch vom iei 1937 nit Al.XK.Zenzixn,Zrack-
xa30l und Aethylens

" 'pie Versuche (100/1 and 100/2) mit A.K.Benzin und
Krackgaso}. stimsen in den wesentlichen Merkmalen mit
dea Vorher bo.,proehenen Versuchsergebaissen uberein.
Veruuch 100/1 snnelt dem Versuch 72/16 8.7 mopelle I wnd
VY, keKsBenzin ‘mit Gasol bildet in Rezktion iber 100 oc -

o —————

wenig 01, die dabedl erhaltene "Aui"’rbeitu.ng ues“%ontaktes*-
ist aber befriedigend.

mit Steigerung der C—asolkon..cntr:,tion(vergl.Ver"ucb.
72 1 Tabelle I) tritt bei 100°C noch eine Umbildung von'

Md.xnnfldssigey aktive7 uoppel*:erbxndung au.f. die - naturlicn
“einer Aufarbeitung entgegen steht. In ‘diesen’ Pelle ist o

eber die Olausbeute eine gates
_Die Ver"uc e 100/3 -bis 100/42 die ob.ne ,-..n...»enzin,
nur @it Gusol bezw. Aethylen r‘urcngefiihr‘. aurden, ha‘ben

-s%iegende..i.rsabniaa. _geb"acnt : : -

Vo) Bad: der Reaktion mit. Gasol. 2llein wird der Tem—
pem»urelnfluﬁ(nmlt) in den Versu.c,hen
100/5 und'_100/7 aufgzezeichnet. ‘Hach o-leicher
RGaktionsdauer nimat bei der hdacren Temperstur-
‘die Slausbeute ab, winrend die Aontaktaufarbeitnng
ansteigt. (fabelle V)

2e) Hit Gasol allein ist bei hohen Tenperaturen und
Driicken in kurzer Reax..ion..zeit eine gunstige
Firkung hinsichtlich mntak‘:.ani‘(«rbeitung und 351-
agsbeute zu erreicaen.{Versuch 100/4) Anscheinend ‘
rerden mit langer Reaktionsdauer bei hohen
_Temperaturen (um 1so°c) die volymersationsprodukte
zieder gekrackt, \vgl. ZTabelle 1X,72,5,6,7md
110/4 and '100/7 Tadelle. V) s0d28 kurze Reaktions="
zeiten zu empfchlen- .sind.’ Bei der tent “ur die

. _ 4

!
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tecnnischc Durc“fubrung ﬂieses ?rozeﬁe~ der hohe Druck
{Uber 50 atil) entgegern. -
"3,) aethylen steigert in hohem MaBe «die {lausbeute und ¢ie Xom~
taktauferbeitang (Versuch 100/3 Tabelle v. ) Der Einflug des
- Kethylens auf die Umsetzung wurde darch die Versuche 100/6,
100/10,100/13 und 100/14 Tabeclle VI, deutlich gemachie.
Bit den im AOPv&ktOl befindlichen Xohlenwasserstoffen setzt
.sicn' tieses Gas anter gleichzelniger Polymersation um, dabei
‘wird die bei den hohen ¢emoeraturen ein"etzende Irzckung der
Poljmerioatlonsproduxte hlntdngehalten. Die unter Aethylen-—
zusatz gebildeten Jle zeigen trotz hoher Qerste;lun;stempe-
raturen hoche Jiskositdton;{vergl 108/11 u.100/10, ;ﬁ/ﬁ3 und "
106/14) o - . ' ) :
4.} Bzl aea£+ionstpmn=rauuren uber 130”" (s.Tabelle II) werden
wie bvel den bisher mit 11013 tiblicken ;achoehun“Wungen tém—_
__.peraturbesténdigere - $le erbkalten. Tde Zugabe von _etqé;en be-~
dingt nicht eine rhonung der Thermoutabilitpt aie_ Slausbeute
wird: zber: > dabei in dem wichtiger Temperatarbereich um 2 150°C..
‘eradute Umsggébnggn o“né'hethylen ergeben ‘woHL™ auéh thermo— T
s»aozle 1e- (100/11),. ‘aber. in gerﬂngerer;uenge bei elner glekm"
zeitlg geringerngontaktourarbeitung : : N
Keben dwn monta.z"aufarbeitun== 435t in erater Linie die Art der
-decstellungsp:ndnk;g_xog Zichtigkeit. Die unter” &ethvlenausatz
"geb~1ﬂete 51e~ze1¢en hohe. .Viskosit#ten bel. “uréhscnnittlicngdhr }
u“olhohe. ‘Diese J;e Xonnen als Kabelis soliersle sicherlich Ver-
wendung finden. Bei dem hohen Verkaufswert steht.die Virtschaf*hu}
anfBer Zveifel. iber =uch els Getriebedle &ri. mit entsprechenden
Zusetzmitteln) werden cich diese le bewihren. Die bel diesen’ }
Prozefen gebildeten Benzine sind durcnweg abgesautigt und olefin-
azm.Die°e Produkte kannte man (ohne Lachnydrierung)_‘ls *usvargs—}

/g// /r/z‘r//._*/gfﬂ/x//yy/q/ -4 -
3 (,//n/nnnnn Arlrn o

material 2ur dersuellune von opezi lben”inen, nle uormal—oder
waschbenzinen, nutzbar machen.

Die Umsetizung mit TeiV.P.Benzin zeigt ein dem A.KeBenzin analoges
Verholien. Die Umseizung von Eontaxiol mit den Raffinationsrﬂck—
stand aus dem Gray-vVerfzhren ergad Sohmiersle mit hohen Viskosi:
titen und einer Polhdhe von “ozel, 5.Loer diese Yersuche wird noch
ein Sonderbe¥richt’ zusammengestellt. - S -
Von-einem-rnach dexr Umseizung mit Aracxgasol ung #eohglen zurﬁck—
blelbenden antaxtrﬁckstand ist folgende . Anrlyse gemacht““‘““““‘
xordens: ’ |
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1. »us.sc.m;__ —" '00”7
Pechhhn..icne, soh-ve.rze zyruste, leicht zcrbrechlioh,
glmzegucr Souchs leir-h‘.:er Geruch nach B.C1l.%

2...na.1vse; - s -

" sarchoolinittaprobe-wird in einea nit nat'onlauge "be-
schickten i ‘Tickeluiegel ‘zersetzt. Die schwarzen, ‘(ohlezﬁ-'
peate werden nit I'azoz zerstdri. Im v.'assrigen Auszug
~ird "onerde darch doppelt‘. @illung =it ©_E 3. C1
durch ¥iltration it ! gf\(u bestimmi. :

Zur Bestizmung des élgeha}te‘s werden 20 &. dev‘
Riic;.stimde in warmen wasser zersetzi. Unt er leisem
zisehen zerf#llt die Masse. Kach mehrmaligem 7aschen
der unlsslichen Anteile ait wasser, w~ird das ‘1 in |

__-3¥33;_§EIE§tT‘fiIt*ierbquxLiungdh e;;__gedamoft.

'3~.) Zusmensetm_

pechitmiiche Bestandteile 52,55 qgw,¢
7 : .A12Q3 dew H&'drat) 7 75 a

“_Sest; Cy qost, 320 '-;“““TT T, 01 ‘
S . 100,0 Gew.?
-Un cine Anhdufung derartiger salzsau.rer “Rilck~
foden, xird man diese teerigen T Reste
“4n-einem- Rdatofen verbrenncn, Funrt man J"“"-ﬁ:a‘sa"ﬂfel‘-’""
.brenmzz:n‘> bei Lcmperatu.re*t ‘pis hoéhsten 650 ¢ aus,
30 blelbt eine weige asche von .A_luminiumoxyd ibrig,

die al.; Bleicherde noch einen hohen Wert. ha’c. R0
!
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I Mamnatellnng weitere Versacho ait Krag@aol opnd -
Aetnxlen.
Versuchsnummer 1 100/10 - 1100/11 © 100/14 100/13
Einsatz an: ’ T o '
Kon 4,5 kg .10 kg i 10 xg 10
Krackgasol s .75,0 kg ;- 9 kg ¢ 5 kg 6,7 kg Gasol
onalt Vzis 51,1 Vol.# | 52,0 Yolu% , 58,0 Vol.% . 56,6 Vol.%
CoH, L 9,4 % 7,5 % fL2,T % C2,7%
Aethylen (90%) | 1,4 kg - ! 2,5 kg 2,3 kg
Rezktionsiauf: 'bei 45°C,40atl .5 kg Gasol 5 kg Gasol . '5 kg §asol
"7 ivemperat.i,24 :nach 20,Std. 'in g4 Std.bei b.wo C 24 sta
i Std.auf 80 ge- :bis 120°C, 41807°C Druck- Druckabtall Ve

‘sttigert Drueck ,Druek in An-
{ noch 269.1:*21 Gas- | fang 22atH 'n.
~polster bis arf 20 Std.loatld;
{ 20ati abgeblas. '} dann 4 kg Ga-

:abfall von 22
:anf 10atii.Zo-
igabo von 2,5Kg |

“TTZO"IW‘M‘ter“‘“‘sol*emeu‘b—zu-

ewicht 1,95

8, c
Gk

) vTemper.bis 150

igesteigert in .

236 .Drack’ *bis

'23 auf 8,5atii

v Zugabe v.‘l,7 kg

| Gasol u.2,3 kg_
| CoH 4, Druck_b.

140atii. Temp b.
gegeben; Temp. !
bis 150°C, Zeit] guggggeis-
8 Stunden 1? §
..Re.;tdrac& 3aw.>,,,,

40 atg‘, Temp.
:b.150 C gesteis

. ,m 13 sttmden

<.

A Ritckgang 750

Y ad

g
G 16 Stunden ‘ -4

:G_e)amdéu,e = ,4:, - T e R
(m.Beizen A 33 Stu.nden - N Stunden ,,; 38 stu.nden f 40~Stunden
- Kiihlen) ‘ . i . AR
'Entspanntes . ;513 1t Gas Liti=i1 81m3 I.it.- i 550 1% Tit.- ‘§420 1t Lit.-
Mcas - Gew.1,91,1,008kg Gew.1, 95,3, 51@! Gew. 1,58, 0,87kg | Gew. 15,672 gr.

ey e 1 Gas e
CJRU - : G_; A , Y’-!Tl'_ i 275 -—%- 1Oy oo s

- SN s P SR R L Z 4 ﬁ;* com 09 % -
Lo 028 I e
“obere Schiéht | 6,69 kg L 9,61k | 12,1 kg 11,8 kg
Rontaktrest | 2,56 kg ! 6,35 kg 1 472 kg 4,8 kg

| zéhfl.fast zahflﬁssig ; fest, ‘kriimmel. :
i fest,starke. - . E .

_ A LH c1iEntwickl. i A ‘
Aufarbeitung : 42 % 36,5 % | 58,0 % Sl 52,0 %
gf?gagaz;:ig- | 32,5 % { 54,5 % 3. 6k 455 | 2,84kg 31,68
DieselSl\y.Sto. ! 34 8 # L 25,6 % ! 4,8kg 64% i 3,85kg 42;8%

. Schmierdélyper, 5% [ 26,7 % i 3y 8kg 50% | 5,08kg 56, 576

..Schpiersl Uber ! : R B i : i
$708c T % | o

D20 fi—o;ass { 07870 =05 89% ——0;894~—~—
. Vsg i 27,1% i 14,8°E i 15,0% "} “azuSETT
e YaPuaHe [ 2.74 ! 2.18 : 2,15 i ?‘.1‘8"
. ersl tber =

423§1 : .

Dy - 0,889 0,874 0,896 0,890
- Y50 3a,p°z ' 17,15% “'39,75% T47,4%E

| VePoH. g i 2,2 2,12 2,53
Plpkt. 265 245°¢ 260°¢ 266°c

_Thermostabilitit \

Blobkarm-..ung
bei 325°C

aaf 31 3 96 % 50 % 93 £





