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L‘er Versuchsobetricb der LT—A.nlage gliedert aiclx in

3 hzmpteﬁehliche Abachni‘!;te, ;

. 1.) e LHerstellung von reinem 67 aup Akohlebenzin,
2.) die efgentliche Aromtisienmg und

- 3.) die Aufarboitung der aromatieierten Produkte py Teintoluol
fut eline auaﬁihrliche Beeohreibtmg der Anlage gei hier vore
zichtet. :oaa beigefiigto Schalischenn (Abb 1) enthilt alie
Wesentlicben Angs.ben. -

I. Berstellung wvon reinem C., aug Akohlebenzin

Binsatz ist stabilisiertea Akohlebensin mit

20 - 25 35 -Gehalt. Die Destillation orfolgt in einer von'
Avenarius gebcuten Eolonne von 800 mm liahter velse mit

80 Gloskenbiden. Iag Frischppodukt wird enf Boden 21 eingp-

‘ speilet, avs denp Sumpf der Zolonne werden die Anteile - 7, algs
Kopi’prodnkt die Anteile - Cop. abgesogen. Von den Biden 40 - 56 .
hkann oine <.7-rciche Fraktion (etwa 90 ¢ - g5 « 5 c.r-cehalt) in

. die eun 24 Glookenbbden von 400 mm 1.¥. bostehendo Seiten—
I.olonno abgenommen worden. Dag Kopfpmdukt der ueitenkolonno
wird suf Eodon 56 der Eouptkolonne zurdckgogeben, das Snmpf-
produkt der Seltenkolonne iot’ reines o 1 und wird ﬁber Wechsol

vorlagen in den C7-v°z-ratatank gedriickt. Die Einsatzmahge
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in ciie Hanptkolonng botrigt 220 1/n, aie Rﬁcklm:fmenge liogt

‘ zwiachen 240 und-2,5 m /h Die “rzeugimg e.n Rein-c., betrilea

. denme._oh 08, 50 1/h.

Die Durchfiihrung dor Daatulation vardes go vorge-
nommen, dag eine konst nte Einaatamengs in dio Heuptkolonneg

f eingespeist sardo, der E’Iiedfaranfkoohar Zur Einstellung eines

Riieklaufes von 2,0 - 2,5 m3/h ait einer konstanten Tempfronge
beaufschlagt wurde, das anfanende Bodenprodukt mit einem

Schuvimzer abraguliert wurde und elne konstante \opftempamtnr
von 52° durch G.,L—.xagler und Rilcklsufpunpe gehalten turde. Je

nach denm c7-cehalt des Akohlebenzins kenute dznn menr oder

weniger Produkt in dile oeitenkolcnne abgezoben v orden. Die

Lempfmenge fur den \iode*mxfkocher der Seitenkolonne varde

“ebenfulls konstant suf ‘eine sclehe ntke eingestellt, da8 oine

geniigend grose R&eklani‘menge vorhanden war. Ia dag am Boden
der Seitonkolonne enfallende Produkt automtiloh abgeregelt
wardo, konnte. die Roinheit des dort anfanenden c.,,_ die in

' dexr E:lnhaltung einer: Boaentemperatux von 98° g erkennen war,

nur dadurch eingeatellt werden, da8 mehr oder weniger mpf-
prodnkt dieser Kolonne wieder sar Bauptlkolonne zurdckgogeben
wuarde. Auf diese X’:‘eiae galingt oo leioht, ein vollkommen

05 und cs-freien c., eu erhalten, w1::2:1;13 vor auem ist abor -
das vouatﬁndige Fohlen von ce-Anteilon. da diese nach der
Aromatiaierung in der 'mluoltraktion orocheinon und dn Spuren
von Cg dio Dichte dos Tolumols otark horabsotsen wirdon. Eg |

-gelgto oich dodoch, da8 die Gefehy eines Einachloppens vom cB

in die Seitenkolonno bes dor grosen Ammhl der B3den der ' _

: - 1w
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Htmptkolonnc nicht vorlug- sioherl:eitshalber mu-de dar Ab:mg
dez- c.,-miehm Fraktion aug doxr nauptkolcnne in die Seitcn-
_' knlonno meiat von den obemn Abzugsbaden (48 oder 507 vorga~
nommen.
Me Untersmohnng der Reinheit des Mallenden c., go-
echah 1roéiner Foinschnittdcetillation, Es erveiea sich, daf
Cg- oder Cg-Antelle niemalo in dor crhaktion vorh:mden waren,
. Zar Feststellung eines Cg-Gehaltes wurde folgnnde r?ej‘.hode
angewenaet. Gleiche Tsile CTFrnztion und Reintoluol wurden ge-
omischt und aus dleaor Hischung das c., wieder vollstindig eb- !
dem;illiert. fus der Dichie des zurﬂckblolbendan Toluols konnte
dann mit aehr groBer CGeneugkeit der Cgy~CGehalt erre ,hnat werden.
In den ersten Tagen nach der Inbetriehnahme wurdon z. T, ce -
Gohalte der c.,—Frakti.on bis .zu 0,4 ¢ festgastellt. Sp&tarhin
lag der ue-cetw.lt asber imzer wnter 0,1 %, ’ .
Eopfprodnkt und Bodenprodukt der Hoauptiolonne wurden
~ abenfolle in der Feined’hnittdastilla tion untersucht. Dor vo’. |
Gehalt des Bodenrrodnktes lag zwiachen 5 % % und.40 #. Das.. ;
' Kopfprodukt natte einen Cq=Gehalt von hachatens 1 %. (vgl. dazu*
die Burven der Abb. 2).

‘Bei der Dumhﬁhrung dor halbteclmiaohen Destillatiox
baroitete ¢ anfangs dis genene Ematellung dor Henge dor gur
391tenkolonne abzuziehanden c-,—roiohen Fraktion Schwierigioi-
ten. Es vzurde dazmals zu wenig abgozogen. Die Folge war, def de
ﬂberechﬂesige (:7 den dann noch eingig m&gliohen Ausweg auohte,
n&mnoh nit dem Bodenprodukt der Hauptkoloxme ablief. Das aber‘
bedeutoto oino Verringorung der c.,-Auebeute. Das Bodenprodukt
ent!uelt damnlo tellwoloe 40 & Cq. Dio s‘anpemtur des unter-

— ‘ ) -4 -
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. _sten Boaene lag bed . 119 . In dam I.Iaae wia grtiﬁem "engen Pro-
" dukt sur ueitankolonne abgezogan wux-dan, el der 07-Gehalt dee

: Bodenurodnktee der Huuptkolonne, wae ‘sich 111 einom Jteizen

‘der Sumpftemperatur benerkbar machte. (119° pig 132°%). Aus ’
- AbY.3, 1:1 dor die Besichung owischen &xmpftemperatnr und 07

. Gchalt dergestells igt, int zu erkennen, da8 men mit der Sumpf-’

A/b 2000 VI, 39

temporatur der Hauptxolonne aehz- einfach dio erfordexliclie Ab-

fugsmenge der c7—re10hen Fraktion in die Seitenkoloxme bei
wechselnden "‘7-Gehza.t den Anagangsbenzins einatella.n kann,

- Abb.4 gibt einen Uberblick dver die Temperaturen in der Heupt-
’ und’Se_itenkolonne bei‘Einstell'ung des :ichtigen Gleichgewichtg,

Bei einenm Cy~Gehalt des Bcdenproduh 5 vem 5 ¢ wnd.
des iopfuroduktes von 1 « ergz.bt sich eine Gesamtauebente _von
e, 24 ﬁl an 99,97igem Cn. In einzelnen. teilon sich die Frake
tionen in Ubereinatimuwxg mit Feimchmttsiedcanalysen den
Auagangs-Akohlebonzins otwa B0 auf:

. a8, 60 ¢ . G

ca.22'% .,

cae. B8g% - C-,-.
e \mauegewiosenen Verlusto liegen meist untor 1 & und sind
wohl z.T. darch ¢ Q—Verlusto su erklﬂren.
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Yor wosantliche ‘reil der Ammatisiemng iat der Reak-

v £ 0 {val. Abb.s). Er beateht aua einem sua Sichromal 8 verfer-

A/D ron000 VI as
i

tigten Topf von otwa 1400 mm 1.?’. und otwa 1 zylindriaeher
H&he. OVen und wnten iat Je eoin Mamnloch, das nit olnem pilz. . -
artigen@inaatz, dor zur wHrmeisolation nit Schlackenwolle ge-
stopfs ist, eusgefille iat. bas Gaa tritt Zum.ohet durch dag
innore Rohr dieses Pilzes und wird denn durch 2 Lochreihen an-
Pilzumfang in dor in der Abbildung angedeuteton Welse enf die
Xontaktoborflioche verteilt. Dor Kontakt lagert auf eimer Schicht
von Raschigringen, die auf cinen i.ochblgch mit mégliohst vielen
10 mm w_eiten Lacherﬁ aufgelegt 15?

in unmittelbarer NEhe des Ofens sind cine Reihe von
nit Prefluft geateuorten Ventilen (2, 3, 28, 3a, 2k, 2r, 31:)
angebracht. Dd.e achaltung der Rohrvarbindungen erzinvt aich
a1s  Addb.1. Eg besteht die m!glichkan, von untcn und von oben
oit heiBer luft bzw. heism We.aseratoff zu blasen. AuSerden
kann won unten und von oben kalte Lnft in den Reaktor oingo-
filhrt werden, . : . , '

bie Umschaltung dor verachiaﬁenen Gase : lufg, waasen—

'etoff und Rauchgas gesohieht im keltem Toil dor- -Anlage, und’ zwar

50, dagd Jedes dieger Gese mt oinem besonderen Gebligo angesaugt
wird und dle Druckotutzen dieser Geblése uber entoprechonde mit

'Preelnft geateuerte thue 1, 4y S. Se, Ss) an oinc ganoine

eeno Leitung &ngeachloesen aind. D:u-ck &1999 Leitungz geht dann
Jowefils oines diesar Gase Ubor den mit der aus dem Realtor

- -6 -
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tustretenden Luft betriobenen W&meauatmohem den Frhitzer

(Rokro aug 81crom1 8, indirekto Aufhei.mmg mit &mwhgaa). mn
dmm. auf eaktionatomperatur vorgewﬂmt. An’ den Reaktor g |
’geln.ngon. Iuft und teilweise mmoh Rauohgae troten nach denm
‘Possieren des heaktors durch den BHrmocustsuschor  airekt ing
Freie. Dor "@ecerstoff bltiet Gber dem Reaktionsgaskinler zum
- "escerstoffgasometer zurtick (Vent:lle 6 und 7).

Die Benzinbem;fecklagtmg geechieht auf folganda
Welse: Aus einer Meﬁw;rlage wird die u.,-le:tion mit einer -
Pampe durch einen Benzinvardampfer in die Zuleitung zum Resktor
karz oberhalb dos oberen Filgos gedriickt. Die Abspemng nech
Reaktionseehlua orfolgt éurch cin membrangesteuertea Vontil (8)
Imrz vor dem Banzinverdampfor. Durch ein daneben a.ngeordnetee
Ventil (10) kann Rauchgas sum Ausblagen der Eenzinaohlango i
nach; Schiug der Reaktiouapm'ioae _eingeloitet werden.

Der Benzinvomﬂrmer besteht cus eimer etwa 20 n lan-
goen Sehlange aus VeA-Robr von 22 gm 1.?7. nit einenm ¥ “Iindunga—
queraohnitt von ctva 500 pm. Las kalta Benzin tritt unten in
die Schlenge ein und verldst diesolbe an obem Endo vardampft '
und dborhitzt. Dio Schlenge ist in einen msgoranorten Ofen -,
eingosetzt, in den m doxr in Abb,1 .angedeuteton Velne esitlich
ven untcm heiBe Ranchgaae oingofibrt werden. Dio Benginbeanf-
eohlegung betrigt oa. 20 1 bzw, ca. 40 1 pro he.lbe Stundo, jo
nﬂchaem ob mit 10 Vol.d oaar 20 VO]..% Eineato gefabren wird,
Die Tempemtnr der in den Ofen e:lntrotendan Ranehgase mSto,
demit oino Abktihlung dor oberaten Kontaktschioht vermiedenm
wird, suf etwa 550° bei 10 Vol. Finoate und euf etwn 650° bet
20 Vol.% Einpats gohalten worden, R

)
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Dio Reaktioaaprocmkto galangen nneh Verlaeaen daa
ﬁeaktors ﬁber dnn ﬁaa&rtxcnagaakhu;er zmn Abacneider. Dort - ;"_

_‘ fallan O 85 des Fluaaigprouuktaa an. ‘Tas Gas wird tiver dde
Aktivkohleanlage in der es die reatlichen Bensingmteile ver- .

. '.:.J.ort, wé ibor eine Gasubr zum -asceratofigasur'otor celeitst,
ang dem dex Gaadberschns, der nicht aur Reduktion des nont&m-
tes varbraucht wirg, a.b"eblaeen wird, ‘('.'emtile G um? 7).}1)1@
iz der ikohle anfallonaen benziante:ue entholten enser etws
5% « 10 % ¢ 4-.{ohlanwaesers'boffen 30 ~ 46 4 \mter 40° sledende
Benzinanteila, 50 60w 7—x\ohlanwassa“stoff0 und o e 18 &
Toluol. _ | ‘

Die. Emuehg&aspﬁlun‘g naoh Sehlul derxr I\aaktion ninmt
nech Verlaeacm des Feaktors zmmcha‘b denaelbemueg vie die
Pemtlcnspromute. w1rd aber Laoch Paaeiez-en der Aolle atatt
in -den viasserstoffgasemcter ins Frele geblasen (Ventil 11),.°
Tio zweite Rnuehsnsspulung swieebem Imftz'egtmeriemng und
haeseratorfbehandlung wird, wie schen oven erwélfmt, geray wig
dle Verbrennungsluft 1ns “reie gegehen.

« bes Zedt- ung Mergenactenn boi deor Arcmatiatei‘t#ng

vior <as folgandes o :

-1.) 30 nimaten tesktien it 10 Vol.¢ bew. 20 Vol Bincats,
bezogen e.n:r die roine Xonteltmenge. -

'2.) 1 Hioute Aueblesen dea MMMeza zit Ranchgus.,

3.) 1 Binute Aqobideen Qog Realrtors nit '-auchgas, ca, 100 nd
‘ pPro 3td. © § em/peo, stramungegeeormdigkeit
4.) 10 - 15 din,- (bei a.nomalen Versuchen li.nger) Iunftbehand-
lung, ca, €50 n /h = 30 om/seq. Strémunzego-
ochwindigholt, -
: ) -8 -
A5 o v gy | 'Durd'lschriff
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5.) 1 ¥irate sustlasen deg Reaktors =it Rauchzsn, sa.,
o i 15(‘)'m3/h = 7,5 on/sac. -str&mngsgeﬂchwindigkeit‘!
. . !

6.) 12 - 15 #ia. (bei den_erston Versuohen 5 Htmirten) séaase‘n-_'
S - etofbonandlung, ca. 200 md/h baw. ca. 4co o3/n

‘= 106m/0e0., bEY. 20 om/sec. Strimungsgosohwine-
- \\ e

8igroit. o

T+) 1 Hirmte Ausblagen dag Rogktory wit Rauohang, cav.
' . 150 m3,/h 2 745 en/aoa, 3‘:r-’drzzungsgencimindiaﬁ:ait.

e lotote nau(:i:g:zsm;tau,ng vrarde spliter weggelansen, sia huste
URr analyiische Bedeutung. “eitwedlip warde boi der Blésm:g’
2 und 3 ztatt Havehgan Ya’us.:::'rsto:‘.f Zum Aushl s’xaeﬁ oy _Bcﬁzin-f
_Vorwilraers wnd des fAeakiors nach Seendigung der Yealtion ver-
wendét, wmd zwar ucwchl H?Eg-gemisch fom zompressoraz‘.lf;auu

2ls aueh Tﬁeakficgﬁagas' mit cn, 82 % Ho-gehalt. va zeigte sich,
e dic Vervdiringurg dor Bensindhinpfe mit Yasscretorl in-gleick
gﬁ,ter fteise wio bei Varvendung von Reuchgas miglich 1st. Dabsi
warde dis intoressonte Deobachtung gemcht_; dag die .Qusilaenng»
beeczer ﬁit 107 msjh, Gele nit 5 cmmec, strﬂmﬁngsgeschi:indig-
keit «ls mit 200 m3/h, dei. 10 cn)/'sec'.‘ Strﬂmungsgeachwindigh"
. kolt erfolgt. Inm ersten Yelle igt ochon, wic airne Untersuctang
eines i‘el;gasstrms voxr den nemctimmgasmuger reigte, nach
1 :nuto Blasung kein Benzindampf mehr fretzustcllen, in
snderen ralle erst ngeh 2 “Mnuten danarnder Glasung.

- A5 oo VI . Durghschriff
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: _ ‘e srete, gegen Endeé Tezembex 1939 durc_hgefdhrte
run‘!.ng des Taaektors baatund aue cinor r:z:lsohunp von '70 Vo]..?&
srockenmatclial und 3G ‘v'ol.~ sontakt. Al Brccmmmatezial
wurde Sillimanltrohrbnzch von 4 - 6 my Eorngrige, slis nontakt
der 1(blich cr 03-A]203—rcht (Tsozeichnung "G4 ") vcin_T - 3 m
“omgrbBe ‘Verweniet. je zur Zeit deg Einft.llena nicht pen&gend
Rovtekt vorkanden war, betrug die Geaamti‘r.llung nur 1,1 m3
Die FUllh8he war diber ptatt 1 @ rur 71 cm,
Fie sileh in Iaborverzmchen hermustellte. hatte dqr
Jlﬂ froclcanmgterial verwendete Sillimanitrebrbruch aus bisher
ncck nicht gekwrtsvn GCriinden im Gezeneatz zu endercn Brociren-
materialien eine ﬁktivita’tsvemindarung oy Fﬁlge. Der hon-
- takt "G1 " ergab £.B, ohne- Zu:aisohung von EBrocken und nach
" Zumischung von 5illimanitrobrbruch in Verh#ltnis 7¢ ; 30
~:lie folgenden Werta: ' . ‘
Okne Brockem 480° 29 ¥el.$ Rinsate 55-60 Vel.< Lromaten inm
: . o , o ‘ Fl&ssigprodukt
¥it Brocken 480 20 -Vol.;‘f» F::szsatrz 40-45 Vol. Arcmaten im
N . Flussigprcdnkt
In Reaktor der LP~Anlage war die Aktivitét nook
weiter v:armindert, venn men an.nimmt, dag die Temporaturnescune
gen im Iaborofen und im Reoktor der LP~Anlage ﬁ!;ereinstimmen.
Ein Ammtmgehalt von 40 Vol.s > kormte bel 20 Vel,.w Einsate
orat bel giner Mtteltemperatur von 505 erreioht waerden.
- Bet dem oraten beiden Ver:mchon waren die Ausbeuten nor une

2

erheblich schlechter ala in den Laborvercucken. Fei ca.

40 Vol.s Aromaten im Flﬂssigpmdm:t ergab aich oine R Uosige
fuebeuto von 85 - 86 Cow.% boi boi 7 = 8 Gow.g Crackzaoe, 3 Gow.%
Houvmd 4 Gow.? CH. Aber schon asch 89 Rebltionen setzte oine

zunahmande Vemchleehternng oin, boi otwa gloichom Arematen-

A7S 2o VI e . Durchsd’m“
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' gehalt stiegen die (‘mckmmverluste zuleczt bia auf 5 G i

»die *fohlenstoffwgrte bis auf g u.ﬁ. o0 dnB dfe Flﬁseigzma—
" beute mur 7& Gew.a betrug. zuBerde:n war im Gegenezts ou Labore

i
ergenisaen ei_g‘bodeutend erhihte Bildung ven 05- und 06— ‘

J(ohlmwa'>serstofi’en zu boo’baohtcm, des Flilssisproukt onthielt,‘
atatt S Vel.< his zu 16 Vol o , s Cs-‘forlenwas-:eratoffe.

*  VWer schon bedi H-—Verluaten von 9 % % eine Durohfihrung)
der Pegenerievung in der sur Yerfilgung atehenden Zeit von '
3C @irmaten nicht ndrlich, so wurda dle Fegeneorierdcuer noch

mehr verlcmrert durch daa gle.lchzeit;g in immer sicizendem

) MPBe eintrotende Anatei zan der Tempoeratur in den ..ieBstellen

-3'und 5. Ab:.6 seigt die Lege dieser .deﬂatellen im Ofon unf

gibt ein ungeféhre Bild von der Temperaturverteilung im
Reaktor bei der Rsaktion. Die in gleicher HShe, sber welter. |
Zur a.nd hin engeoraneten neaetenen 4 und 6 verhalten sich
danmch vellkommen rormel. Alle Meﬁetellen aufier 3 und 5 stoi-)
gen bei der Iohlenetoffverbrenrmg un ca. 40° an, die NeB- i
atellen 3 und S dsgegon bei den letzten Versuchen um 200° _
vis 250°, Ua die Tambémmen bai Rbaktionsbegimz wenigstoné
einigermasen wieder herunterzuholen, wurden Luftblasezeiten
bis 1 2 Stunden benbtigt. Wie in Abb., 6 dargestellt, batte
giloh ein- kegelﬂirmiges Gebiet von hoher Temperatur 2usgebile
det, das zvar rsumnisiz awr einen klelnen Teil der ‘—aa.ktor—
fullung asuemachte, unter Umstiéndon aber doch pehr stark aic
Vermohrung der Gasamtkohlemtorf- und craokgaave 'luate beein-
fluscen konnte.

7ir vormiteten, de§ dor Grund flr diese abnorme

&emperaturvortenung eine sshlochte Gasverteilung war, Batm
-1t -
Dnrrhsdwi“
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fusdau der Heaktorfﬁllung ergad sichk denn zuch das folgende
Bild.. (Vgl. ABb.5). m.e wenigen. kleinen LBeber. die 1n die

Mitte dep unteren °11999 eingebohrt wurden warnn, weren\mit

-Raechigringen ued oryuntstaub fest vollsthLi" verlegt. Ter

schmele Zvischenraum gwischen unterem Pilz und Lcchplatte, der

in der 2bb bc%waagAeingeéeichﬁet ist, 882 vollkozmen mit Stewd

zu. S0 fiel also pr?ktiscb die geaemte Flicle zﬁisehen dem
lookkreis des unteren gilﬁee fUr den Gapdurchtri it sus. Tio
Fdlge davon wer éiﬁégiﬁ”&eriﬁqe Beaufs~hlagurg\dee mittleren
Teiles der Weﬂktcrfﬁllung, beaonders in den vhteren Pertien,
8 entetend das in Abb.6 dargestellte Temperaturbild, das
identioch 1et mit dom Gaavertoilungsbild; In dem mittleren
Teil warem niémlich infolge Zu geringer Behﬁinbeeﬁfscblagung
die Umaetzungsbedingungen gsu acherf, e bildete sich dort zm

viel ¥ohlenstosf, wodurch wledorunm dle hoher ?emperatnren

'entstanden.

Bel der zweiton Reaktorfiillung, die infang Pebruar

~durchgeféihrt wurde, wurden dfese Srfabrungen verwortot. Dew

Lookel des unteren Pilzes wurde abgeschnitten, eo daﬁ ein
grosor freier Reum unter der Loohplatte entatand Die Loch-
platte vurde entaprechend geznders (vg;. Abb.5). Auf eine
Lage von Raachigringén, ‘die eorgfiitig von Hand im Winkel vom
45° auf ate L8cher dor Lochplatte aﬁfgeaotat waron, folgten )
zwel Lagen kleinerer Raaohigringé. Daranf wurde das Xontakt-

\unﬁunrockénmaterial iz Volumenverh£ltnis 30 i1 70 nicht wie bad

der orsten Filllunz gemimcht eufgetragen, sondern in abwechselne
den Lagen von Xontakt und Brockem vor dor Hbhe wvon Jo 6 ma urd

: - 12 -
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~ bildnng vermieden werden.

[~
)
(o]
(=
e
<P

3

je 14 nn. Fe hL.tte gdch beim Aucbe.u der ezsten Pullung kerauee

i geate)lt, . B dv.r °taubge)~s~1t in verschicdencr Fc.he des- Reoke

_torg praktisch derselbe TLT, Ir betmrr eth. 15 % jrc"x L’ontakt—

s

_volumen, Ler \-.t._ub eY, ic ux.rcL Vcr;,;:icl svmsucl,o rcat—-

geetellt wurde, schon beim ¥ischen xmdinnfiillen der o)xtakt—

breckenmischurng ertstonden. Durch &ic ctwis :riiht;mwre Art

© der neuen Winfillurg sollte nech Mglichkeit dicse ~taub-

FUr dic mwcite Tesktorfillung w.rde _t.saelbe
frog nratexlal vie “Lz‘ djﬂ crste lﬁlluxm verwendet, :*.uch dex
elte Xentukt smrde riﬂ(‘er eingcfullt. Turek Zugzbe Vor novem
Tentakt vurde die Schichthdkhe euf 1 m gebracht.

Der ersts Versuch mit der newen E‘ﬁllun.;- ‘.;eﬂ'tzitigté
die A_nnahme iter de;n' Gmd ‘der schlechten Te'mperc.turvertevilﬁ@
bel den fritheren Versoucker. o ergab gick jetzt cln volle
Kommen normeles Temperaturtild:

meBstelle tund 2 ; 490°.

“ 3uwnd4: 510°

»  5und 61 530°
Auch @10 Temperaturerhdtungen bei der Luftbshendlung waven
identisch., : : - ‘

- 1o hohesn ‘Créckga& und kohlemstoZfverluste traten

obenfalls nicht mehr emf: gtatt 9 % Cew.¥ CH ergab oich
6 Cow.s%; statt 15 Gew.d Craokgéa Jetzt 11 - 12 Gow.X. In Ver-
gleich pu den Labomeultaton uné zu den Resultaten in der

kletnen halbt ochnieoken Anlagc (vgl. Bericht vom 15.Sept.39)
Bind diepe Yerte jadoch noch als echlecht zu bezeichnen,
Yemals wurden bei gloichom Arbmutengehalt von 0a.40 Tol.g

6 = T Gew.g bmcggaa uné 4 Gow.% CH orhalton.

Durchschrift
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Die sshlechte Temgerutnr-' ozw.vGanmtuilung bed
dur eraten 7caxto il lun" aur aleo nur z.r. der Grund fur die
;er¢Léun nusuausen ge vesen. yle Lauptarsaohc konnie die - )

info¢ge dar gerlagercn “ontaataxtivitat er rcrd~r¢1cho hdhore
Penperatur 3ein, gtatt 440 'waren "lttelu“raﬁfduurﬁn vea 519°
uctwendig., .ir berlirchteten duderdemn, it den unteren Teilen
der Heaktorfﬁllung dann an gesisse Grcnutamneraturon za
IZomen, bei deaen abnorse feaktlionen eiatryten K@nnten, In
Iriiheren Leberversueten war Zabe fuu;gestallt Jorden, dap
'.bei'Temp raTuren von lber 540° VQrmehrté xohlanStcrf- und
Cruckguaveriuste eiﬁtratén (vils Fericht von 15.5apt. 39,
Seite 17). “ir versuciien dadler, elne. desserung dadurch Jeroeij
suflihren, dag wir dis “anﬂlnnaauhuchlggung von 20 Jel.5% enf ‘
0 Voyr.w reduzierten, um 30 béi‘tieferen Qenperaturen arbei-
teﬁ zu kdnnen. g Seigte gich Jedech, das vei 1g Vole.: Einsatg
ung 485° m;ttcltem,a ratur zeine Begsarung cintros, In Gegen-
teil, die ,ontaktaktlvitut hatte sich anscheinend inzwischan

moch welter verschlechtert, 59 ergaben_osial die—-foizenden

Weitea\ .
Versuch Lig 10 Vol.# Ginpats Temperéturmeﬂsteile-1u.2a 475°%
| | L 3 u.41 485°
o o 5 u.6: 495°

Das rlienigprodukt enthalt 21 Yol.s Toluoi und 10 Vol.s unter
90° Slodende Banzinkohlennaaserstcffe.
”lﬂasigausbeute 83 Cow.%

‘Craokges L{¢] n
52 . 2 Gew,%

o 5 "
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Aaffellend bei den 1etzten Versnchcn wer der verhﬁlt-
nim&aig ntarlre 'Vasserant‘au bei dem Pii: ,sigprodukt. r'ach voll-

_ Btﬂndlgcm Auzcchalten dexr 3 ".’ngickkci.., dag "faaaoz von dex I\e- :

dukticn mit ins mussigprodukt der. Reaktion gelangen hoxmto
{dvren 4ndemm(, der Lettungsfithrung) Zelgte sich, dag eoin’ Tell
des rruhor becbachtaten Wessoranfalles direlt 9 der Foake
t'ensyerimo stmmfte. Bs war aber vozx frokeren Laborvereuzhen
her bekamnt, deg v sser bei der Realhtien @ie Umsetzung otark

'beeintrﬁohugt,

Zur gleichen “cig wirden im Labor Vereuche m.u'cbge-

tihrt, Qurer die Tesigeniellt veriden "ollte, ot stztt dex
P.e-.aclrgaszv.'isc.’.arblam.g;am B urzzalt.i‘ve ?’:s:.crdam;fblc.mmgen
mglick salen. Auch bet dlepen Verau:.her zelgte sich wieae:: aie
atavke .ﬂ}:tivitté.tabeeinflueeung durob Waea@r. ‘mrds rach der
Vaosz cersteifvshardlung Turs vor der Hea.ktion 1 dmote lang
Yasserdampf gehlaaen, &0 flel der Azomaten.gehelt des Flﬁssig-
produlrsea ZeBe soFort im dew ersten naohfoloenaerg Teaktion

Cvon - 56 £ auf 1 El Kach eglaaeen der nnaserdamnfblae'ang Btieg !

A/5 200 KK VI

der Aromatengehylt wiedor bis euf den alten Vert. Worden die

_‘Vaasaz-acm.digungen mngem Zeit wiedcrhclt, 80 traten auch

Ezzaerechbdigmgen ein, (Partiber wira demnaohat mxafizhrncher
ber.lchtet). Wollte man bei Wesserachiidigung trotzden einen
hoheron Arvmatengehalt halten, wag darch °teigerung ’der Ten-
Peratur zum Toil gelen.g, 80 wurden Z.B. folgende Torte
erhalten: '

35 Vol.s Arom.étan_ 81 Gev.% Fliioeigzusbeuto
11 §1-. .
. Crackgaa
-3 .om 32‘
§ . cH
v 15 -
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.ﬂlao ‘gang uunliche verte wie'be§ ?ersﬁchTL17.

fg lag dahor dehe, ‘2l U*auuhe des echlcca*cren Ar-

‘beitan dee AOL"LItbS iu Ger Litimlage auca-eine'uchtdigung.

durch-nuoser enzunciiven. %n owurde ndmilicl. sowobl Rauchgas :la

H

auch 48sowrsiofl im Cusometer Ular Yesser aufs:fingsn. Tegen
N

ABlbe war nure tellaclde eine otwng zu starie

Behelzung der Guscmster ni% ampf vorgenomzen worden, so &ajd
wotretonds 5223 wchl z.T. bel 309 . 4n® wagaerdanpfge-

a2
giitti ot wer. Fgrner 3lellte wd sicl Lernus, du3 Jdap 'asser—

stofigsblides it der Telt stark uodicht governden

10 4 Ialt =it ansaugte. o entstand bel der Qedu *iun sine

N N

zusat?lioh~ fesserblidung, Jdle vor allen such dia sbersten
ipdisktachichien, die bel forts shrbltenda: veduwlitien nach one
faxglichgvnauuntionsfeuuhtigkeit on Sivh troehenm bbblasen
weruén suilten, imsor wieder benlite.

Va diuse g«nzen ﬂoglichéeiten anezusuidlten,\vurﬂe
erstens statt des zumindeat bet 2c° wasserdanpigesittigten "
nrcisluufvaasqrstoifes gur Heduktlon trockenes h2,2—¢emisch
2us der Leitung vom Zowpressorenbaus verwendet, doa aug der
Druokléituﬁg in den Reaktor cntspannt wurde, und zweitens
étatt deo von der Herstiellung ebenfélla feuahten Rauchgages
trockener Stickstoff aus der Leitung bemutszst, dexr im Gasometer

iiver 1 sufgefengen wurde. Trotz diesar Hagnshoen trat zu=

- néichst noch koine wosentliche Bessornng-ein; Erst als statt

dox 5 #inuten dsuernden Tasserstoffhehandlung (mit 200 m3/h)
12 - 15 uinuten iang. geblesen wurde, konnten gute Resultate

erbalten werden., Dile kurze Zeit von 5 Einuten_genﬁgte nich{.

den gesamien Zontakt zu reduzietan.lln diesenm Falle wurde bel

- 16 =
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dar Roaktion dle Redul.t:lon fcrtgesotzt. was aieh durch‘ "’asaei\-

-bildnng boi dexr Reaktion bemerkbar mnohte. In &nderen I’nlle -
_‘tx'at keine Wa-aerbildung wﬁrrend der Rcaktion mahz' auf, obwohl.
_' wie Abb.7 zelgt, auch mit 15 Hinuten die Raduktion noch nicht
‘volloténdig beendet ist.

Wir atark die 'lednktion von Feuchtigmitagehalt des
vemendeten Wasserstoffs ahhémgig iat, zeigt cbenfalls Ahb.7.

" B8 hat mie der Fom der dort dargectellten Rurven zunfichaot den

Anacbein, als ob die Reduktion ‘beinm ‘Blasen mit feuchtem waseer-
atofi schneller beendet Goi. Botrachtet man aber die gedamte
gebildete ?’asscmenge, die ein HaBstab fur aic Stirke der N

Gurchgefiihpton Reduxtion des Zontaktes ist, so erkonnt” man,
da8 beim Blaaen 2it ®ooknem Yasgergtoff .eine gans erhebliohe

Menge mehr al 7asser gedildet wirpd (1n den ersten 25 Himuten

z.B. 2y ,6 kg be:l trocimen Yassorstore gegen 1,3 kg bei

'20° feuchtam Wauserstoff). 7ie spéter uoch angefithrte Versuche

zedgten, fUhrto eine. Reduktion solbat ven 15 ;iizmten it bei
10° feuchten 'faaaorstoi'f daber auch Bicht- zu:: Ziel,. Aueh bei
Vemendngg von nur bei 0° mit “asserdampf gestittigten Wasser-
b-toff werden, wie in Laborversaehen, iber die domnéichst be- ;
riclxtct wird, feastzentelit warde, ke:l.zw befriedigenden Rosule

‘tate bei der Reaktion oroifii, /

Boi Anwendung von trooknen Vasgerotoff aus ‘der
Leitung fur die pauer von 12 - 15 pimten una trooimen Sﬁck-
Btoff aus der Le.ttung statt . ‘auchgae konnten dagegen mcht

guto Ergcbniaae erbalten werden. und swer gowokl bei 10 Vol.<

Eim:ata und 480° a1g auch bei 20 Vol.y Einsatz ung 510° Hittelw
tempomtur In Labelle 1o 1 - eing dieea VYersuche zueammengeﬁt.

Dur(}lsc}m{f - 17 <
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Boi Kohlonstoffworton von 3 ¢ - 4 % kSnnon' ate normalen Lufte

blasezeiten von 10 - __:15 Minuten oingehelten .weiden, 80 dag bod

12 - 15 Mnutan'!?bsdeiatoffbchandiﬁng und Rurgen Stickgtoff-

zwiaohanbiamgen’ dle Gesamtregeneﬁeréeit von 30 Hinuten
nicht mehr Uberschritten wira,
Pile Hittelworte aus den in Tabelle ¥ Zupemnenge-

8tellten Versuchen 8irnd folgende;

xaaFlﬂssigprodnkt‘enthﬁlt 36 Vol.% Toluol u.hd 5 Vol.5% unter

90° sicamnde Benzinkohlenwaspexetofte.
Pltlasigausdeute 83 Gow.5

Cracizns 6 »
32 3 GG\?.'/‘%’

e : e e eivag ) N ‘ ) o _
Tas sind dieoolben Ergebnicse wiec in Laborversuch und in dor

kleinen kelbtecknischen -Vcrcuqh'snnlage,’,obwoh.l @ic Tempera~
turen im LT-Pedktor um 8. 30° hoker 1iegen.als tibl1ch und
obwokl der griste Teilidi‘aa Zontaktes sohon nakesu 4 Honate :
in Botrieb 18t und aabei deuornden Schidigungen dureh Vaspere
elnwirkung auogesetzt war, ,

%ie scltion oben erwéihnt, geﬁﬁgt eine Rednktion mit

10° fouchtom Vagoerstof? nioht, Bei den boiden Versuchen I.2‘5

#nd Log 7arde be1 5° - 10° it cacserdampt gestittigtor Vesser-
stoff, und zwar bei I.25 Krcialanfwaeseretofr aug der Reaktion
und boi Log Ereislautéyngheaegéqi verwendeti—(Der Gasometar
wurde mit n goffillt). 4uBerdem wurde duroh geclgnote MNufe
nahnen coin Anseugen won Luft in msbefstorfgeblﬁude mamleéon.
710 aue Tsbollo 2 hervorgcht, sinit bei gleioken sonstigen
Bodingungen der-uomatmgehnlf von durchsehnittlioh 36 & auf

_ gl_g‘, die Crackgas~ ung Xohlenétotfbildung bledive diesolbe,

Durdhschrift ( 1
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dlo m1dnng von Leichtbenzin ntaig‘t von 5 « auf 1 ";_1 29 Z

Im Vergloioh Zn Varsuch L (vgl. Seite 13) uind die Werte

entapmahend den gaganmzer é&muh geringeren Fenehtigkeits-
gohald ‘deo 'mscm atofze und dm-ch Ausschaa.tlmg dor Ceblhse-
umiichtigkeit nettrlich bosser,

. Zur priifung Ger Fm.ga. ob . guck dag Raunchpgan vollewnp
dig trocken soin nma, mu'de beim Vorosuch I‘31 statt Stickotofe
bel etwa 10° mit Wasserdampﬁ’gesﬁttigtes Ranohgaa vervendat,

—

Hogeg VI gy

wie eng Labelle 1 hervorgeht, 1ot koineg Beeinﬂ.uemmg on ore

- kennon, In | "‘bem:lnstimmng dsait wurde in Laborversnchon 8o

zelgt, daB auch bei -20° zit Yaoserdampf geaattigter StickatofP
keine Sehiidigungen harvormft. Tie friher meitweme durchgow-
ﬁ-hrte Sauchgasblasung nach dex w&;aseratoffbehmdlung mB
allerdings jetazt fortfellen. Blist wen nimlich nach dar Eeduke
tion noch 1 Hinute 1ang 81t fenchtom Bmzchgaa, 80 £511% sofort
der Aromtengehalt den Flﬂseigproduktea ven 35 - 40 Vo]..% aaf
15 - 20 Vol.gh b, S

Znaammanfaesusw kayn elgo gesagt werden, dae aowohl
I.uft 8ls Reachges 1n hei normaler Tempemtnr waasez-danpfge-
aséittigtem Zuatang verwendat wez-den kbnnen, dag aber der Rodnk-
tionmaaerstoff, mit dem vor der Reaktion gonlizend lange Zoit
(z.B. 12 - 15 H:.nnten) geblacen werden mmus, vollstindig txrocken
sein puS. In Laborversushea wird g.Zt. nooh’ d:le untero Grenzo
feetgpetent, bio zan der men die Uonge und dio aﬂt den Blaseus

- evtl. verringem kann,. Auvs Grénden dex ﬂamreguliermg wird ea
_jedooh enecknliflg soin, dieaalba Btr&mnngegeaohwindigkeit vio
.bel dox Iuftblasung auoh fir die Waaaeratofrbebandlnng einzn-

halton. In dor Zoit aber wird mem vox_'anao:lchtl_xch-nicbt weeent-

lejrchsdvriff
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~ lich unter 10 inuten hemntergehen dﬁrfan. )
) Dio Trocl:mmg des gur’ Beduktion benﬁtigten '?aaeer-
;atoﬁ‘a lmnn mit silicagel dnrchgefﬂhrt werden. In dor LT—Ver-
sucheanlage ist eine Trooknnngsanlage in Bau, die mit Glycol .
betricben werden soll,
Zur Zeit wird aubordem ein necuer Real.tor aingebaut, :
der im wesentlichen wie der slte Reaktor konatmiert 1:;1:, es .
aber gpstattet, Zontahtﬁillhahen bio za 2 m durchzuprﬁfen.
Tabel poll vor allem die Temperatnrverteunng beld Schutthlihen
‘von uber_1 m studlert werden. Die . Thermorohre sind o angeord-
net, daB sle auch boi gefﬁlltezﬂ Ofen auegeweshselt werden
~kinnen. Des ist. wichtig, denn bein slten Reaktor waren in
leteter 2eit wch'.‘vierigkciten bed der Tempemturmeesung sufgo-
treten. Die nmittlercn und bescnders die untoren MeSstellen
gaben bei der Rageneriemng zu sterke Ausschlige, die nicht
den geringen Kohlenatoffwerten dor 1etzten Versuche: ent—
Bprachen. Da beoba.elatet wurde, des boi Unterbrechung der I.uft—
behandlung dicse Temperdturen schneller abfielen als bel
Fortsetzung dor Luftblasnng, konnte angenommen werden, dag oie ’
nicht die xa.hren ‘l‘emperaturen der entsprechenden I{ontaktuchioht}
snzoigten. Fo kennte featgeste_llt werden, da8 die Thermorohre
sus Sicromal 8 undicht gevworden waren und sebr stark verkokt
waron (CO,-Gehalt dos bei dor Iuftbebandlung durch dle Thermo-
rohre a&uétreténden Gases 12 #t). Fa 8 angenonmon werden,
@a8 durch Korrosion zuniichst eine kleino U!;diohtigkeit onte i
otand und dann durch Lohlenstoffablogorung und Grtlichs

Tomperaturastoligerung der Angriff cunehmené vorstiirkt wurde.

- 20 -
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- 'In den letzten Tagen vor Abbruch der ‘Vorsuchoroihe v’urdon -

_ tenweiaa Temparatnren von 1000° gemessen. Belr. “Susbau der

EeWQNQrfhllung 2eigto aiah dhher auvh, dﬂa das mittlere Lher-
morohr sum kleiaen Tci’, daa untcre Ihexmorohr fast voll-
etﬂrdig reggeachmort war. ‘ o

Auch dioe Wanufléche ¢eo Reaktors und dle kldcﬁen
an den beidern Deckeleinsitzern waren etwas korrodiert, abbr
dceh nur iﬁ sehr geringevaaBe. Stiirker engegriffen wepr 4das
lochbleck, das aber nicit wle der ieskior und die Roirleltun- -

-gen eus Sioromel 8, ucnmm aus dam nieht oo temperaturbeet&n—

digen Bateriel Deutro o5 65 beastand. An den Rohr zwiachen ﬁber-
hitzer una Heaktor konnten bis auf oine geng goringe Rogt—

‘schicht kaum Veranderungen Zes_tgest.ellt werden. Nach tnaicht

dea Eerrn Dr. Sehiffler von den Phanixrdhrenwcrken, der sich
zuaammen mit EBerrn Rattormann die verochiedenen Tolle nach den
Augben am 24.4. ansaben, bestehen vel- Vorwandung von Sicromal &
kelne Pedenzen besiiglioh der Baltbarkeit deo Materials, Dpie
Beobzchtung des Angriffes von Deutro oS 65 _una Sicromal 8
durch die wechaelhde'Heanspruchung,in oxydierender und redue
zierénder Afmosphare zeigt andr;rseita aber in Ubereinstim-ung
mit friherem Beohachtungen (vgl.Bericht vom 15.§ept;39) vieder,
déas man bei der Fonstruktion dee Heaktors miglichst gerinsa
Hotalloberfléichen schaffen ‘sollte. _ |
Zum Schlus soll noch Imrg. die Froge der Toluoleug-

beute behandelt werden. Unter Zugrundelegnng der uittelwerte
aus Tebelle 1 ergeben sioh dureh Rechmmng fir den Fnll dey
vollet&ndigen Anfaryeltung des eingeeetzten Begtane die iblgenn
éen Zahlons

_ - 24 -
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Prischhuptin eatstohen bei 1890 ks Cesamileptan—

_ » S oingstz
- 898 kg Toluol ¢ . S
Y “..Lssusul’i‘ o C . .
'75_kg wnter 90° 8ledende Bi‘uwinz«:nivlenwaa"srf"'oii‘a
57 CcH ) , i

ﬁ} kg €4 = C4-=_Lohlenwasserstofre

N

Dle Tolnoluuebcufe botrﬁgt ulec ea. 70 Gow.ﬁ

Lor heemtl.cptaneinbz..z ist hier rela'uv Loech, da..
nur uit elnew Arcmatengehslt von 36 VOl.j» ocatt 40 - 45 Vol.g.
gearbeitct wurdes Eg ist m3 glich, dag (u.e Auebeute bei Ver—

M.uaung eirnes neven Lcnte.ktes stott des 4 uonete slien und
abcaerf,esché.ui,;,ten Jeteigen Zontektes und bei Verwendung von

sndgrem Brcc;goxmatexial nock ctwas gcsteigert M.ru:n kanr.,

: el ostiger Techrurg aini dle urzusgew ic:s‘c"c-m Vere
Juste, die duycr ’er:mwd.c:lh Ligl'eiten und derglzizhen caistenon
k3nuen, nickt bex:ci..;ie‘“u(rt worden. Dilesse Verlugte Lvatrugen

tailwaise bis zu 1¢ 7, kcm:tcu' dznz sber immar dureh Undich- .

tigkelton cder dergl:ichen erklirt wrrdsr. Iei dichien Reektor

‘und geneuer Nessusg dex "1nsat..- und Endprodukte crzeben sich

A/ 200000 V1. 39 -

unausge :iesene mrluete von - Lo

IIx. Aufar’oeitung dar aroﬁatisier“n Produkte su teintoluol. ,
Die uUntex suchung dea bei der Aromatisierung anfallen-

den Flusaagurodm:tan e.r.foigt duaxrch I«einnﬁazil_a.aticn. In 3bb,.8
13t aine derartize siedednaljsa_ dargésﬁailt. Das bei d‘er

Lcatill..tion sufgocfengene Picfpweduitkondonaat ﬁrd duroh Gag-:
fozn.iestilmtmn uantersucat. 23 anthilt etwa 10 o Cq=y 40 7 c4
\md 50 S0 g-fohlenvasserstofLo, Die dic 90° siodenden Benzin—'
konlaawasserstoffe wurden gesondert durch I)eﬂtzl_atlon aer"egt

i Durchschnﬂ ‘ - 22
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(val. Abb.Sa) 513 entkulten beiapielsweine 25 & :r—?raktion

v m1t-6’ 1»110f1ngahalt, 14 3 usohraktion mit 50 = Clefingehal‘
" Yaus ger Jodzanl eraitlelt) undies, 15 ¥ zenzo;gehalc.(aus'

. def Diahue ezrechnut), i3 eihﬂr bai 8’9 sieddnden Fraﬁtidﬁ

mit 2¢ « Olefingehalt und 6u i Benzolgehﬂlt (7) (crrechnot
aus der Dickte) und schlieslich 38 % e1nsr boi §5 - 91° sicde
den Fraktion mit 20 % Jlefingoehalt, dde auf Grund ikrer Dieht

“und °1edelave wohl hauptaaohlich eus Methylkexsn baateheﬂ wird

Fimnt msu zar ersten Orientierung an, dag die-4’)‘ # Paraffine
enteile der PBenzclfraktion zg 8lelcrer Teilen 3us g~ und
07-10H1nnwasseretokfen bystehen, So errcohnen 8ich foigende
.erte fir die Tugemnensetzung der bis 90° siedonden Yorfrake-
tian: | '

25 Yel,% 35~P3raffinkcblenwacserstcffe
17 . cG-Paraffinkoblenwaeserstcffe
16 " Bengol

4z = i~u7—Paraffin&caluuwaaeexst

+@B slrde bedouten, dad faet die Hilfte der Vorfraktion aug

sehrsoheinllioh noch zur Tolucliblldung va"mgrtburen u7—80hlan-
vagserstoffen b»s.aht und daﬁ aOﬂl‘ die errelshbare Toluclausge
beute gegenuber den rruhcr angeruhrten 2ahlen ncalh atwaag
grider wire. Ea ocll dsher deuniichst untersucht werden, cb
dicse 1—u7—IoLlenmasacrstorte 2ur Tol nalbildnng gecignet sind
und - daxh 8¢ll dsr Zehnitt dexr Vorfraktion evtl, entsprochand
varlegt werden. -

o ‘Zar“VGreinfaohung dor fnferéuéhung d¢es aromatisiere
ton Fldssizzrodukics wurde sphiter dfe E@inﬁestillatian nur bia

durchgafdhrt. Tae Tiefkondensat wuzrds in 03 . 04 uné us
Kohlanw&aqerstorfe ‘dtrch casﬁestillaticn gerlegt. Mo ﬂher 90°

, : e 23 ..
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eicderden ‘rteile, ¢Te 1hpton, ‘vptnn ‘und 101L01 e“th' tan,

kdﬂncn derr durch “1»hto- vnd Jod°~hlbestimJULg nL“F der in

1. f*onatiﬂierurgs‘e“igbt ver 24, "ebruar 1938 anf teite S LBD-

gelcgtar Vethede : na1J~¢»rt verden. 18 Q-gebnis cdner s»lchen

Un te*cunrurg erhlilt men 2.5, felgende Zahlen:

03-, 04—Fbﬁlenraenc."tcf¢e 7 0,4 Yel,®
Untor 90° siedends Bonzinkohlenwaaaeratcffe 5,0 =@
Coligg = - - 8,6 /
CoFrg o -~ C o B2,4 v
Tolucl - .. 33,6 ¢

Tie so ermittelton Verte sind in seLr putor 7bereinstimnung

" mit der dureh: Deat t11llation er%altunnn uahlen.

Die Aufarbeitung der Flitosigprodukte in der LP-Anlege
erfolgt 4n ciner Flasendestillation (vRl.A%b.1). Ticse Destilla

tion besteht uus elner Blase, dle mit - 2,0 - 2.5 m3b gefiillt

' werden kanf, und einex dcmit verhundenen Glockanbbdenkolonne

Al 200000 VI 29

mit 60 Biden von 600 mm lichter - eite. Na die Xolonne bei der

‘ﬁnati‘lntion otwa 103 Pengin aufnimct, 1at die ; 1aac mit

einer Pﬂllung von baohstnnn 2,5 n3 za klnin. Bei dar peati_la-
tion fallan daker im Vorhiltuis "un Einsatz Zu . grofe ?wischen- ‘
fraktionen an. In Adb.9 ist oino bei ciner golehen Flasen=
dentillation sufgenomnene Siedekurve dar«rstvllt. Die Dast{iia=
tion wird go lange fortgesetet, bis dag zuletzt anallende
Dastilliat eine Dichtig von 0,865 erreicht hat, Dor big 90° sie-
@onde Vorlamuf geht susainzen mit dem Xopfprodukt der Hempt-
destillation zZyur Bonzinvarlad&ng zuriiok. nio-c7—?rakt16ﬁ vird'
dem Tinpntzprodukt fir die Aromatislerung beigegeben. Dle Zwie

‘sehentraktion, die swischen 99° wnd 1100 oledet, kemnt in einon

Durchschrift -3 -
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-nsordnren *aﬁ, und wird bnf der ndnlﬂton QIQQeLdLstzllaticn
. .nock :inh&l.elngcbetz:. Tor J"kqtend enthl1t Ji@ ”olunl““ak~

tion. Tripun ‘Ra Inm von dam o rL-utolual vorJ¢Lrtc schwpfsle
5ﬂurétes? w t:. RIS liegenﬁmuﬁ, e r;ffin*crt wierden,
Diege §a"4nntion 2lrd in Ublicher Telose mit Sohwe-

fels&ure und \lknlina"\w&o ke musgefihrt, Bed Qaor cxaton im
fotricy durch"bfqrr ton Reffination entatanden dﬁrch ale Bil;

dung ven vorhiltnisalitig sreZen Ma angen fugt unzergtdsharer
‘muls‘a“ ,,.mdcrib}cit Nne Ts mu:\ﬁngenommen worden, da2 damalg
dile’ VﬂrSAhi"dGICﬂ‘Vﬂ"u‘roinigungon Qo neu m*ﬁoLaYrenen inlage
die Ursache waren. fueh bei spitoren inffinatlpnan durﬂe z.B.
becbuehtet, 2an bei trliben, Sebmite- und "ioenoxydteilehen
enthaltenien’ “r“ﬂuy*nn dig “wulaionsbi]duno asfort avart vare

mehrt war, Tei aawbnrmﬂ insatz rodaukt komnte d o Ermleionge

e

bildﬁng zwar rueh nieht rwaulos verhindert wefdan, war abef
“ach pur vinwesentlich, ]
?ie Behandlun? erfolé;é ih cinzeln«n in £ :lgender
“eligas 500 1 ﬂuckatzndstﬂluol sus der Blasendestillation wulre
~~denfnaﬂh~riltrat!on ber einam LuOWfiiig;‘Zhngigggh~ﬁhrtopf'
aingafi1lt, Fach Zugabs von 10 1 konz. tochnischer Sokvefele.’
stiurs wurds 10 ‘Mmten lungsam fernhrt. Fach weitoran 36
Hinuten konnte din s chwarze, z.T. teerige Siéure chne Emulsicnoe
chicht abgelanaen worden. A% 10 1 Tasser vurde darsuf nach-
ﬂespﬁlt and daa Tasser nach oinigen Umdre angen‘des Tlihrers
wieder abgelaauan. Dabel t-at etwa U2 1 Frulslon auf. Disse !
Hachspiilung nit “asser war “weokmuﬂig, un die noch in Topf, J

, %eBe ®m den Rihrorn, zuruokgebllebenen Saurerasts herannzu-

splilen. Dann wurdan 50 1 %%1ge Sodeldsung sugegeben, 10 Hinutgn

" Durdhschrift ) - 25«
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- uehioht und etwa 21 Emulsion abyelaason. Zwel weitero
'Taschungon erfolgtan mit ae 50 1 0.5 %i er uodalunung in der

- 25 -

gerﬂhrt nnd nach 30 bis 60 minnten otehenlaﬂaen die wﬂosrige

gleiohan Weisa. Jedesmal wurdan etva 2- 1 Emulsion baobachtet.‘
Wichtig fﬁr eine eaubaro Abtrcnnung war ein sehr lungsames
ibsieken der wiasrigen Phese. Die tmulsionssohiohten enthalten
nur wenigz Toluol. Die Geeamttoluolansbeute bei der &Bffination
kann mit etwe 38 & angegeben warden, Dav”n wird auf Grund von
Latoruntersushungen Zher d.e Hilfte bet der Sehwelel siiurehe-
bandlung verloren, Ein Unterschied bei der “affinat;on von
Riieks tandsroktoluol sug der Blase und deetillatrohtoluol
konnte praktiech n:leht feastgestellt werden.

Ltas raffinicrte Prcdnkt mull sgur Abtrcnxung des Blicke
standes nooh einmal Reatilliert vwerden., Dicso Deatil ~ation
soll abenfella in der oben beschriebeaen Blaaendes 1llation
aurchgefﬁhrt werden. da noch nicht geniigend groBe engon
zur Verfﬂgung atanden, erfolgte die Destillation biaher in
einer kleincren Blase mit Faschigringkolonne. Demnlichst kann
auech eine grdsSore Charge in der Blasenuestillation der LT—

Anlage anagofuhrt werden,

Sach Laboruntorsuohungan enthielt daa aus .den dama-
ligen Versuchen erhalteno rEffinierte. aber nech nicht dootile
1ierte Toluol etwa 5 Gowedt Ruckatandsfraktion. Von dieser
Rﬁckatandafraktion aiedeten tber dio Kﬁlfto dber 160 « EB 1at
m5glieh. des das aus den letzton guten Veranchen gewonnone
To uol kleinere lengen Rﬁckutandsfraktion bat als das ans
don durch Wasuerdampfeinwirknng geatdrtsn Versuchen. Die

Untorsuchungen milesen noch durohgefﬂhrt werden.
Durdhschrift = - 26 -
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T‘o.a bisher horgcstellte Reintolucl ha.tto fclgenﬂo Datem
Vornehrift 4a.

'Korrigierter stadezmxxkt. 110,8 (theorat 110 »68).. Benzolverbandj
-9054 ge gu nach Krﬁner-Spilker tbexr innerhnlb ’

von:0,2 - 0,6°

955 gehgn -nach Kramer\-.;p:llker lber 1nnerha].b '

voni10,3° 0,8°
Stiu_z'etaet: praktisch O . . \ <03

‘Diohte bei 20° & 0,8664 0,86543paoﬂ

Die Vorschriften des Femzolverbandes sind also woit unter-

Bohrittén. Hur im Falle der Dichte liegt umser Frodunkt ﬂirékt
en dor Grenze des cberen foleranswertes. Dazu ist aber =
bemerken, ¢ag der gesichartote Literaturwert nack Zusapmen—
stollungen dor U.C.P.C. fur 20° ©,86697 ist. Das heist also,
daB‘da_a in der LT-Anlage hergestellte ‘Foluol fast &ie theore~
tische Dichte hatte und so'rein' dist, &aB 20 den Rabmanwgia enf
eine gewlase: Vemnreinignng abgeatellten B. V.-Vorechrxften
(Angabe von Dr.weller) sprengte. '

1 Tabelle.

lj_ur(hschriﬂ
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