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betr.: Gewinnung von' Heintoluol aus A.K.~Denzin.
R S e

Als ABsgangsprodukt der -Aromatisierung dienten die
Traktionen eines A.K.-Benzins mit den Siedegrenzen 90 - 99°
und 90 - 100°. Die Fraktionierung erfolgte in einer groﬁezg'
Jantzenkolonne. (Versuchshalle). Die so erhaltenen Fraktioner
wurden bis zu einem ungefithren Toluollehalt von 45 % 4m

" FlUgelgprodukt aromatisiert. N

Dleses Produkt wurde zunidchst in eizierkleinen Brimn'
schen Eolonne bis 99° vordestilliert unter Finhaltung eines
Ruoklaufverhiltnisses von schitzungsweise 1:2o bis 1:30.

Die abgenommene Menge betrug bei. der kleinen ¥Yolonne 3o
Tropgen pro IMinute, entsprechend einer Menge von 7o - 8o cm’
Pro Stunde. Die Fraktion bis 99° enthielt ca. 6 % Toluol.
AnsohlieBend wurdeeﬁei dieser Destillation anffallende Riick-
stand in eine grofe Bruun'sche kolomne UbergefUhrt. Dort
wurde folgendermaBen fraktioniert : R A

20 Tropfen pro Minute, _entspiechend ca. 40 on? pro Std.

~1. Fraktion bis 100° '

2. " 100-109® (berw. 110% jo nach Barometerstany

3, n 109-110° " 11o~111 » Lom

\

, . Fraktion 1 enth.‘e‘.lf; ib.as restlioche Heptan mit einem
Toluolgehalt wvon ca. 2 ~ 3 %. ‘ 7 '
Fraktion 2 (Zwischenfraktion) betrug ca. 3 % und

‘ enthielt im Mittel 65 % Toluol.

¥raktion 3 wurde in Anteilen von Je So om3 aufgefangen
von denen laufend die Dichten bestimmt wurden.. Dle Produkte,
deren Dichte bei20° niedriger als o,8640 (Xorr.) war,
kamen gzur Zwiécheni’raktion zuriick; ihre lMenge betrug im

. Mittel oca. 5 %. Die Fraktionon mit einer Dichte hSher als

2,865
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0,865 (¥orr.) bildeten das aogenannte thtoluol. An Roh-
toluol wurden im rittel oa. 2/3 des im sog. Fluesigpxodukt
vorhandenen Toluol gewonnan. Die Zwischenfraktion wurde

| Bpater ein 2tes Mal destilliert und die Antoile mit einer
_Dichte von o, 864 - 0,865 Okorr ) getrennt aufgefangen und

auch spater etrennt raffinlert. o

Raffination des Rohtoluc;g;

Das so gewoﬂnenn Hohtolucl mubte noch einer Raffination
mit Schwefelsiure unterworfeu werden um es von seinen Olefin—’
gehalt zu befzeien. bL diesem Zweck wurde es in Anteilen
von je 2 Litern je einmal mit 2 vol.# und je 2 mal mit 2 %
einer Sechwefelsiure von 96 % in eihem Scheidetrichter 5 Min.
lang gcachuttelt Es zeigte sich, ‘daB dicse Einwirkungsdaner
ausreichsnd ist, und es nicht nbtig ist, dieselbe zu er-

hshen, auf etwa 15 inuten, was urspringlich geschah. Anderert

seits konnte Isstbestellt'wﬁrden, da? es nicht statthaft ist
den Prozentgehalt der Raffin_tionssdure herabzusetzeon. Bel
Anwendung einer 90 “izen oder gar 85 dgen ochwefels&ure
war die Raffinationswirkung eine wesentlioh schleahtere.

Han kann Ubrigens den Crad der Rafflnation an der Farbe derx
benutzten Sture erkennen. Die letzve Sdure #oll mur nooch
orange, nicht mehr rot gefirbt sein. Gegebemenfalls ist die
Raffination noch 1 oder 2 mal Gurchzufiihren. Der Behanﬂlung
mlt Scéhwefelsiure schliesSt sich eine solche mit dest . Wasser.
an. Die Menge des angewandten Wassers betrug 1o Vol.% des
Toluols. Es ist sehr zweckrtifig ‘nach der Schwefelsanrebe—
handlung zunfchst einm Vaschen ohne Schiltteln vorzunchmen.

. Man entfernt durch diese MaBnahne die Eauptmenge dexr geblil-

d&ten Sulforierunssprodukte und bekommt bei der eigentiichen
Wagchung eine viel schnellere Trennung der beiden Fhasen.
Damn wird mit einer 5 ¥lgen Sodalésung gevaschen und guletzt
noch einmal mit dest. Yasser nachgewaschen. Die Dauer der
oinzelnen Prozesse ist die 8leiche wie bel der Skurebehand-
lung. Das sorgfiltig mit CaCl, getrocknete Produkt wird '
noch einmzl destilliert. Hierdurch wird es von den bei dex

: Schwefelsanrebehandlung sich blldenden Harzen und Polymeri-

sationu%%?&ait»und~stellt nun das Reintoluol dar. Eg ent-
Durchschrift gpricht
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spricht vollkommeh den von Rengolverband geforderten Bedin-
gungen, wie folyendes Beispiel erkennen R =:1651 7] RIS

’ 2.
3.

4.

5.

- 6.

Dicht e

II25'0 4-'1‘051; H
Farbve:
Bronzahl:

d.,'-s = o_,87o28_( Fofr.)
gefordert: 0,870 + 0,001
praltisch 'o, gefordert < 0,3 °

' wasserhell wie gefordert

¢, gefordert < 0,4

Sledegrenzen:o,2% bei ca. 95 % Destillat

Cve:‘ruch\ :

Durchschrift

sefordert 90 ¢ innerhald o,6°
. EC I 0,8°

frei von Mcrkaptan wie verlangt_
ebenso Suhwefelfrei.





