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 ‘brachte folgende Ergebmisse: - - o L o o= .
© 1.) Die grossere Wasserempfindliohkeit des Gemisches ‘Benzin/Me- |

~2,) Das zur Entfermmg der Harze bemdtigte Gemlsch ist in der -
" ‘Jusemmensetzung 70% Benzin und 30% llethylalkohol wirksemer, ' |

B 3.) Sohon geringe Méng_en Alkohol,

" 4.) Trotu der Verdrsngerwizkung des Wassers ist verdiimter Methyl- |
" 5,) Das gesamte Harz befindet sich in der Benzinschicht und ioht |

~6.) Die Absétdesohw:lndigkeit_dér Erde wird duzch steigenden Was- | ‘

.ossag.

. Die Fortsetzung der im ZBA-Bericht Tr,

7/41 bogomenen Arbeiten

* thylalkohol gegeniiber Benzin/Aethylelkohol bedeutet keinen o
. Wachteil (Abschunitt L)oo e

. als wenn es zu gleichen Teilen aus Benzin und Alkohol besteht ‘

(Abschnitt 2). f

z+B. 0;1%,im Extrektionsbenzin -
verdrsngen die Harze derart, dass das mit diesem Benzin er- ¢
haltene Extraktdl eine schlechte Farbe besitzt. Auf die star- |
ke Verdringereigenschaft von Wasser, -die bewirkt, dags auch

. feuchte Benzine bei der Extraktion keine Raffinate ergeben,

© wird nochmels hingewlesen (Abscmitt 3 und 4). R

alkohol weniger fiir eine Verdriéngung geeignet als konzentrier- |
ter Methylalkchol (Abschnitt 5). C o

im Alkohol, Bs fsllt daher im Konti-Verdampfer, und nicht

bei der Wiedergewinmng des Alkohols an (Abschnitt ‘6 und 9).

sergehalt der Erde verschlechtert. Ist die zugegebene lienge
I6sungsmittel im Verh#linis zur Erde zu gering, so wird das
.Abgitzen susserordentlich erschwert. Es empfiehlt sich also
‘nicht, die entdlte Erde aus 2 ‘Extrektionschargen gleichzeitig
~in einem Extrakteur zu regeneriexen. vy - '

Fir eine beabsichtigbe Trenmng des :Ben_z:i.nr eignet sich das
Gemisch 70 : 30 besser als 50 : 50. .

Eine Tempéfaturerhéhung beim Absitzen bringt keinen Voxteil, -

gondern erhéht nur die gegenseitige I8slichkeit von Benzin
und Alkcohol (Absolnitt 7). -

7.) Es wird eine 'Ai"ﬁeitsweise“vbrgeschla\gen, ‘die mur 20% derbishe
erforderlichen Alkoholmenge bendtigt und die Arbeitszelt auf |
ein Drittel erniedrigt (Abschnits, 9a und 9b). .

8.) Die ‘Mﬁglicbkeit einer zum Teil WW“;Ehtfermmg der
\__Harze ist gegeben (Absohmnitt 9b). ‘ | f

9.) Der Wascher Iﬁr‘daé 'des"billi'er‘be’BenZinf"iﬁiss in der Iage séj_n, ‘.'

4

erhebliche Verschlechterung derkEx'brak'bﬁle zu erwarten ist
(Absohnitt 9¢). o . o
10,) Die fur die Herst\ell{mg; von wesserfreiem Aethylalkohol erfor= |
" gerliche Kolomne wird durch die Verwendung von Methylalkohol
. picht mehr bendtigt (Abschnitt 90_),. ' o o K

ssmtlichen Alkohol aus dem Benzin zu entfernen, da sonst eine
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o ‘elne Reihe weiterer Arbeiten erforderlich,

momommsmmm e

| .In‘dem,ZEAﬁBerich¥‘Nr.7/4l4haben?wiriféStgestellt, dass,fur ,
~+ eine Entfernung der an die Bleicherde adsorbierten Harze nicht
- ein Ibsungsmittel, in dem diese Harze leicht 16slich sind, ge=~
—.nligt, Die Harze miissen vielmehr zuerst von der Erde "verdrgngt" |
. wexden, d.h, die Adsorptionskraft deér Erde zu diesen.Harzen muss.
- verringert werden, Sind die Harze dann nicht mehr so fest adsor-

biert, so kenn man sie mit einem ISsungsmittel entfernen, Als

-' ' "Verdrénger" eignet sich am besten Methylalkohol, wihrend als |
- Iosungsmittel Benzin benutzt wird. Diese Erkenntnisse machten |

1, istvdié"grﬁsSere Wasserempfindlichkeit eines. Gemisches von
.. . Methylalkohol/Benzin gegeniiber Aethylalkohol/Benzin ein

1

Nechteil ?

-~ Bs ist bekannt,‘dass sch§n‘geringsteiWQSSérmengen'éinengZerfall

der lethylalkohol-Benzinmischung bewirken, eine Erscheinung, die

besonders im Zusammenhang mit der Verwend: von Methylalkohol ‘
als Treibstoffzusetz oft untersucht wurde, Athylalkohol kann da- |
gegen soviel Wasser gufnehmen, bis sein Gehalt 94% unterschreitet, |
erst dann tritt bei Zimmertemperatur Entmischung auf. Der Wasser— |

- gehalt der 6lhaltigen Filterkuchen bedingt, dass infolge der gros-|
. 8en Wasserempfindlichkeit des Systems,Mbthylalkqhol/Benzin in o
- der Praxis bei der Regenerierung stets sofort Entmischung suf-

tritt. Eine Extrektion der Harze mit homogener liischung ist un- |
moglich. Unsere Ergebnisse im ZEA-Bericht Nr. 7/41 hatten gezeigt, |

. dass trotz der Entmischung eine susgezeichnete Entferming der Har-|

ze erfolgt, was ja auch versténdlich ist, da nur des Benzin und
nicht das Gemisch Harz 15st. | . R

[

Plzﬁm Beweis, daés die*Ehtﬁiséhnng dhne‘Einfluss anf die Extrake- H

tionsfehigkelt ist, fihrten wir noch folgende Versuche durch:

. Eine entdlte Li-Erde (s.Seite 2) wurde eimmal zuerst mit Methyl-

alkohol allein behandelt und dann Benzin zugegeben, wihremd der
zwelte Versuch umgekehrt durchgefithrt wurde., Als Vergleich dien-

- ‘te eine normale Harzextraktion mit homogenem Gemisch., Die Zahlen

der Tabelle I zeigen, dass bei allen 3 Versuchen prektisch die
gleiche Harzmenge extrahiert werden komnte und somit eine Tren-

nung. von Methylalkohol und Benzin bei der Entfermung der Harze: |
keinerlei Nachtelle besitzt. : SUR -
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. Yersuch  Art der Zugabe = ... Extrahieste Harzmenge 4 |

- I d.Tosungmmittels l.Vesohg. 2.Vasohg. 3.Vasohg, Gesemt |

T

1

1 'fif M é‘h6mogeneé’7i‘V“8+13' " 1,04 0.30 9,47 |
. Gemtsoh o mPb B0 ?’ o
2 (uers® CH;OH - p47 . 1,34 0,40 921 |
- dann Benzin - B :

.‘ 3 ,..ggg;nggggz;n j"‘ 7’75 :  ‘1.27‘ | anBl“f .9,33} X

T
;

2. Quantitative Zusammensetzung des zur Regenerierung erforder-
lichen Gemisches, - B R A

In der Zusammenstellung Benzin/llethylalkohol war das wirksamste -
Gemisch fiir eine Entfernung der Harze gefunden worden., Die Zusame
. mensetzung war analog der bisher vorgeschlagenen Arbeitsweise mit
Benzin/Aethylalkohol fir die im ZEA-Bericht Nr.7/41 beschriebemen
Versuche beim Verhéltnis 1 : 1 geblieben. Es war .deshalb zu pritfen,
- ob diese Zusammensetzung den Erfordernissen wirklich am besten entw
~ spricht. Da Benzin das eigentliche ISsungsmittel der Harze ist,
miss das lengenverhéltnis so gewshlt werden, dass mOglichst viel
~ Benzin und nur die unbedingt zur Verdringung erforderliche lMenge ’
' Nethylalkohol angewendt wird, Technisch wilrde jede Verringerung
~ der Alkoholmenge den Vorteil bieten, dass man dann such weniger
‘Alkohol zu konzentrieren hat und sich die Alkcholverluste verrine
gern. Fir die Versuche zur Ermittlung der besten Zusammenset '
des Idsungsmittelgemisches wurde eine Li~Exrde aus der Raffination
eines im Separator bei 80° mit 5% Schwefelssure gessuerten Zylin- |
- derdles 4,0 Ostmark mit Benzin entdlt und denn die Harze mit einem
- Gemisch Benzin-Methylalkohol von jeweils verschiedener Zusemmene :
setzung entfernt, Die Glfreie Erde hatte noch einen "(lgehalt" . .
von 0,5%, wobei zu bemerken ist, dass sich bei erschipfender Ex-
trektion in der Benzinextrakimenge bereits Harze befinden, so dass
die Erde als 0lfrei gelten kann., Tabelle II gibt einen ¥berblick.

i

'__iiber die extrehierten Harzmengen.

. \ .
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9'thrahierteyHarzmengeueingrfentélten,-; :

L
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* Versuch ‘Losung
o Br.

-

" ';a:tiIf di

i N

. Benzin -
‘“‘-%,’ _

: Filterexquf%4 z

smitfeIJ ,Eitrahierfe'Haréméﬁge"%i”

OH "I.”

-

—5-

7 Waschg; :ngchg,i

'W&?tho ;

Ins-
86~
samt

s ;

Extrahierte

- Harzmenge in.

% d.Gesamt=

10
1Ll

RIS R I ST VRS |

S e
40
50
- 60
80
- 90
95
99
995

9.9 | |
© +) 4.Waschung 0,15% Gesemtharzmenge = 9,7% = 100%

80
60
- 50  ¢

40
300
20

10
; H 5f"
1

0
0

5,07
6,72

8,06

5,56
3,17

7,75

8,13

66 1,22
" aes

5,93

| 1,60

15 1,83

1,43
1,45
L:24

1,03

1,04

1,35

i“’0:36» 
0,76

0,89
1,47,
0,43 _f

1»0565:

-0,37
0,56 -
0,30

00,30

0,49

0,82
0,37

715
. 8,54
955*)

9,39

9,47
19,24
8,37
77
5,66
4,12
L,27

harZﬁﬁo SRR

—

4
88
97,5
C95
&
0

58
42,5
23

Die Versuchsergebnisse bestiétigen unsere Vermutungen, Nicht nur bei
einem Verh#ltnis von 1 : 1 (Versuch 3) wird die grosste Gesamtharz-

- menge extrahlert, sondern der Extraktanfall
wenn men den Antell des lMethylalkohols um d
Betrachtet man die bei der ersten Wasching
erkennt men -das Ansteigen der extrahierten Harzmenge mit wachsendem
“Benzingehalt bls zu einem Verhiltnis Benzin
(Versuch 5). ErhSht sioh der 'Bemzingehalt auf
niigen' die 20% Methylalkohol nicht mehr,
der Harze. zu erzielen,
gesaute extrahierte Ha

{
|

e

wird auch nicht geringer
le Hilfte auf 25% senkt., '
extrahierte Harzmenge, so

:' Wiethylalkohol = 70 130
80% (Versuch 6), so ge=-
um eine vollige Verdréngung
und die Harzmenge der 1l.Waschung sowie 'die

| rzmenge wird etwas geringer. Wird der Benzine

*  anteil zu gering (Versuch 1 + 2), so tritt ebenfalls ein Absinken der

'1" N

~wmmmearzmengemeinwsdamdannwdasﬁHarzmzwarMVerdréngtywaberwnioht"mehr“gezf“: """""
16st wird. Nach diesen Ergebnissen wird fir die Regeneration ein -

4

iy

€

alkohol vorgeschlagen.

| Blatt 4
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“Aus den Versuchen 9 - 11 der Tabelle IT éeht;.héivdi; ; dass scho

% eusliben, ohne natiirlich des Meximun an extrghierbarer Harzuenge
.+ zu erreichen, Enthilt das Benzin nur 0,5% Alkohol, So werden be=

3. Einfluss geringer Alkoholuengen im Benzin auf die
W ey R T

~_ sehr geringe liengen Alkohol eine betr#chtliche Verdréngerwirkung

- reits fast 45% der gesamten Harzmenge geldst. Bei einem Gehalt von
0,1% Alkohol ldsen sich noch 13% der Harzmenge. Wie wichtig diese
- Brkenntnis fiir die Extrektion einwandfreier Raffinate ist, zeigt -

die folgende Uberlegung:

- Nach Abrechrnung des Wassergehaltes bestehen die Filterkuchen im -
- Durchschnitt aus 40% Ol und 60% Erde mit adsorbiertem Harz. Der
- Harzgehalt, berechnet auf entdlte Erde, betrigh rund 10%. Von die-
- sew Harz losen sich 40% bzw. 13%, wenn das Extraktionsbenzin einen -

- Gehalt von 0,5 bzw. 0,1% lMethylalkohol aufweist. Das jeweils an-
fallende Extraktdl wiirde also 5,7 bzw. 1,9% Harz enthalten. Diese .
Zehlen haben sich aus der grschopfenden-Behandlung einer entélien
Erde ergevben., In der Prexis wird diese lfenge nicht erreicht, da, :
man mit geringeren ISsungsmittelmengen extrahirt und der (lgehalt

des Benzins bei der Entélung die IOslichkeit der Harze herabsetzt,

4. Verringerung der Qualitst der Extrsktole durch
Alkoholgehalt des Extraktionsbenzins, =

Un einen Masstab Pir den Einfluss von Benzinen nit verschiedenen
Alkoholgehalten im Betrieb zu gewinnen, wurde eine Versuchsreihe
durchgefiihrt, in der dlhaltige Filterkuchen drei lMal mit 200 Gew.%
dieser Benzine extrahiert wurden. Diese Benzinmenge entspricht den
. zur Zeit liblichen Bedingungen bei der Extraktion. Zur Abrundung = -
ist in dieser Versuchgreihe alkoholhaltiges Benzin, feuchtes Ben-
zin sowie Benzin, das gleichzeitig Wasser und Alkohol enthilt,
untersucht worden. Extrahiert wuxrde gebrauchte Erde aus der Raffi-
nation von leichtem Maschinentl in Whr. sowie eus der Wass- und ‘
Trockenraffination in Wgr. (Tabelle III). L

Aus der Tabelle III geht die starke Farbverschlechterung dex
Extraktdle schon bel geringen Wesser- und Alkoholmengen im Ex-.
trektionsbenzin klaxy hervor., Bereits 0,2% Wasser im Benzin genii-
gen, um Extraktdle zu erhalten, die nicht mehr als Raffinaet ange~'
sprochen werden konnen., Sind im Benzin sowohl 0,1% lMethylalkohol
als auch 0,1% Wasser-enthalten, so tritt elne erhebliche Farb-
verschlechterung des Extraktdles gegeniiber dem Raffinat ein,

i

! N . ‘. N . . .\ ‘A..
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_ Tabelle’ IIT s.Anlage.
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. halten, ist nach dem im Abschnitt 1 Gesagten hinfsllig, Eine Ver=

5. Welchen Einfluss hat"der "Wassergehalt des Me‘bhylalkohols
V‘/ auf die Extraktlon der Haxze ?

5 Wir haben geéelgt, désss Wasser eine erhebliche Verdrangerwirkung;
- besitzt, so dass feuchtes Benzin in der lage ist, die Harze zu
_extrahieren, Wern also Wasser eine Verdxangerelgenschaft eutwe

- ren kann, Der Co
- wexden muss, un ein homogenes System Benzin/Methylalkohol zu er=

misste untersucht werden, ob es iiberhaupt erforderlich ist,: WaSe.
gerfreien Methylalkohol zur Regenerlerung zu bexutzen oder ‘ob man -
eine sorgfaltg'e Konzentration des whsserigen liethylalkohols spa=

Einwand, dass wasserfreier lethylalkohol bemtzt

suchsreihe mit Nethylalkoh"1“Véf§éhledener Konzentration bei: glei- 
chem Verh#ltnis der beiden Komponenten und gleichen Versuchsbe-
dingungen ergibt, dass trotz der Verdringerwirkung des Wassers

die extrahierte Haramenge nit steigendem Wassergehalt des Alkohols
31nkt. o -

e

Tog belle DIV

| Abhanglgkext der extrehierten Harzmenge vom -
: Wassergehalt des Alko?ols (Ben21n/OH OH
_ 1l

Versuch ﬁonz._.d..»-" ’ ‘ Extrahier'beﬁ Hax‘zméngg b |

‘N . CH3OH__  Vl.Waschg, . 2.Waschg,  3.Waschg. Gesamt .

: 7 il o o

1 10 779 0 1,29 0,46 9,57
2 98 750 1,44 0,55 9,49

3 9% el L5 0,48 9,22

4 9 620 . 1,55 0,65 8,40

5

80 531 1,35 ,j*“‘o;ss 7,3

\ L

"
. |
|

Es ist also unbedlngt erforderlich, mit konzentriertem lMethyl-
alkohol zu arbeiten, da der Alkohol durch den Vassergehalt der
Erde sonst zu stark verdilnnt wird, Wird z.B. ein Filterkuchen 'zur
Extrektion angeliefert, so betriégt der Wassergehalt nach der Ent-
6lung rund 6,5%. Bel elner Extraktion mit 350 Gew.% Benzin/lMethyl-

) \ A : N i o S Co \

“alkohol 70330 wird ‘durch—dieseFeuchtigkeit-der Methylalkohol — -

auf 95,5% , bei 160% auf 90% verdiinnt. Die letztere Verdiinnung be--
deutet bereits eine erhebliche Verschlechterung der maximalen Ex- -
trektionsfihigkeit des Gemisches und macht evtl. eine Wasc

mehr erforderlich, sls wenn - in der Prexis zwar unmoglich gb-
solut trookene Erde vorgelegen hatte.

\ : ' L L Blﬁii ﬁ.
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-~fl-@-‘us dem im Abschnitt l Gesagten gehm hervor, dass in der Prax
" -eine Entternung der Harze mit einem Gemisch Methylalkohol/Benz

| . -moglich-ist, lan erhilt-stets eine dunkelgefsrbte Benzinschio
o © sungsmittel filr das Harz ist, war zu untersuchen, in welchem Ver'-
~ h#ltnis sich das Harz in dem getrennten Gemisch Methylalkohol/

- -—quantitativ entfernt, Dann wurde die gleiche Menge frisches Nor—
~malbenzin hinzugegeben, nach der Extrektion das Benz:l.n abermals

| -6."Verteilung des extrahierten Harzes im Benzm/Methylalkoho

70 3130, ohne dass eine Entmischung dieses Systems eintritt,

und eine erheblich hellere Alkoholsoh:.ch'b. Da nur Benzin das I8

Benzin verteilt., Wir haben deshalb .eine entdlte Erde mit dem. Io-
" sungsmittelgemisch behandelt und die iiberstehende Benzinlosu:ag

~entfernt und so ein drittes lal verfahren. - S

Aus ‘den Daten der Tabelle V'ersieht men, dass raktisch &as gesal= -
te Harz im Benzin geldst worden ist (Versuch 28 Die geringe Dif=-
ferenz gegeniiber einer Extrsktion,bei der jedes llal der Methyl- '
alkohol mit ebgedamplt wurde (Versuch 1), ist nicht auf eine IHs-
lichkeit  der Harze im lfethylalkohol zuruckzuiﬁhren, gsondern auf
eine geringe [dslichkeit des Benzins im Alkohol, das da:nn seiner-
geits kleins Mengen der Harze lost. ,

Tabelle V

Ve:rtellung des Harzes in der Benz:m— bzw. |

~ Alkoholschicht,
Versuch ‘wsungsm;l.ttel— Extrahierte Harzmenge %
‘Nr. schioht ~ T,Vascheg, fWaschg. ?' BSChg. Ins=
- ! \ gesamt
1 Benzin+Alkohol 8,13 1,04 0,30 9,47

> Bengin 6,88 1,93 0,62 9,43

i e

Dieses Drgebn:l.s ist mr die Pra.xis ausserordentlioh wertvoll
und wird 1m Abschnitt 9 ngher besprochen.

7 Absetzgesohwindigkeit dexr Exde bei der En‘bfernu.ng de;c
Harze mi'b Benzin/l.’letlwlalkohol.

mittel und zu extrahierender ol:freier Erde 'eus. Eine Versuchsreihe
in dieser Hinsicht kemn sich jedoch guf 2 Verhilitnisse beschrén-, =
~ ken, die sich aus dem lengenanfell im Betriebe ergeben, Bei dex
Entdlung von 4000 kg Erde ist mit einem Anfall von rund 2400 kg
entdlter Exde zu rechnen., Diese kamn entweder allein oder mit
einer zweiten gleichen llenge entdlter Erde in dem zur Regeneration
. bestimmten Extrakteur von Harz befreit werden, d h,. en’bweder man

Ela&....:._ —




-~ Dbehandelt 2400 kg mit rd
. Idsungsmittel, oder bei-

 Absetzgeschwindigkeit be

o 11000 Liter ISsungsmittel, d.h. 350 Gev
der Extraktion der doppelten Erdemenge
er, d.h. 160 Gew,% ISsungsmittel, Tn 4
steht‘nun~niqh$.nur;zwischen'diesen;be
. n linissen ein Unterschied, sondern smch bei ei
~und demselben LSsungsmittelverhilinis wird-die Erde je nach ihrem
| eden rasch absetzen. Es wurden deshalb- Versuche
nit entolter, wasserfreier Erde,durqhgefﬁhrt‘sowie.entﬁlter?Erde@fv
- deren Wassergehalt 5, 7,5 , 10, 15 und 20% betrigt, In der Praxis
. 18t bedl normalen Arbeiten mit einem Wassergehalt von rund ‘7,5%
der ‘entélten Erde zu rechnen, - B R e

7

4800 kg mit rd. 9500 Iit

Iosungsmittelve rhiliniss

- Betrachtet man die Absetzgesohwindigkeit~beizjeweils,gleiehem Wage
Hsergehalt;jedoch‘versohiedenem‘Iﬁsungsmi%telverhaltnisu(Anlage’Iadaj
© . so_erkennt man, dass die Geschwindigkeit bei einenm Zusatz von nur -
160-Gew;%'Ldsuhgsmittgl,derart'verlangsamt“wird, und zwar gleich~
- mEssig, einerlei ob trockene oder feuchte Erde zur Extraktion
- konmt, dass eine Verarbeitung einer doppelten lenge entdlter Erde
- um ein Vielfaches langer.dauern_wurde,Vals”eine'Verarbeitung ein-
zelner Chargen entdlter Erde hintereinander, - . el
Den Einfluss des Wassergehaltes erkennt man sus einen Vergleich
-der verschiedenen Erden beip gleichem Losungsmittelverhslinis.
Die Unterschiede werdexr vor allem deutlich, wenn 350 Gew.% L= . .
- Sungsmittel angewandt werden. Die absolut trockene Erde setzt sich
direkt sponten ab, wshrend schon 5% Wesser eine deutliche Verlang-
samung bewirkt. ' ' o S g |

‘Durch ErhShung des Alkoholanteils 'im Gemisch suf 50% wird die o
- Absetzgeschwindigkeit herabgesetzt., Vor allem verhindexrt der héhere
Alkoholgehalt eine stérkere Verdiinnung des Alkohols und damit eine
erwiinschteé rasche und vollsténdige Trenming in Benzin und Alkohol.
(S.Seité 9 ), Bei einem Wassergehalt der entdlten Exrde von 5% -

. Trennen sich nur 3% des Benzins vonm ‘Alkohol, wéhreﬂd das andere .im
Alkohol geldst bleibt,. ‘ L o

Eine Erhthung der Temperatur auf 40° vewirkt im Gegensetz zur Er-
fahrung bei der Entdlung keine Steigerung der Absetzgeschwindig-
keit. Samtlicﬁq Binzelheiten siehe Anlage‘Ia und Ib). :

v"

8. Wiederholte Regéneration einer gebrauchten Erde mit

. Benzin/liethylalkohol 70 : 30 und Raffination mit dieser
regenerierten Erde:

i . ) L
. Bel Fertiéstellung dés,ZEA—BerichtestT.7/4l war eine Versuchs-
- reihe; in der dle Erde mit dem vorgeschlagenen Benzin/lethylalko~ |
- holgemisch wiederholt regemeriert wurde, noch nicht abgeschlossen, |
sodass sie erst im Rehmen dieses Berichtes besgrochen wergen kann, |

. . DR
Wir hatten bereits frither gezeigt, dass der Wechsel der Olqualitst h
‘von Venezuela euf Reitbrook bzw, Ostmark keinen Unterschied in-

. der Regenerierfshigkeit der BErden bedingt. Inzwischen ist in der |
Raffingtion die Separatorenssuerung eingefiihrt, die eine 'qualite- .
tive Versndexrung der Siureharze gegeniibexr der Aglteursiverung ver- ||
ursacht. Auch die Filterkuchen aus dexr Raffination dieser Sauers ‘

R . v e

T



. 6le lassen sich jedooh regenerieren, Wir weisen sber darsuf hin,
. dass fir eine Regeneration die Neutralisationszahl des Sauerdles
- - mbglichst niedrig sein soll und der Wunsoh der Zeitersparnis bei
. der Separatorensiuerung nicht dazu verleiten darf, Ole mit zu ho=
- her Neutralisetiohszahl zu raffinieren. Bei Verwendung von 25%igem
.= Ammonigk als Neutralisationsuittel wiirde die in den Prozess eing
. ‘brachte Wassermenge die Aktivitét der Erde so stark herabsetzen,
- -.dass keéine guten Farben erhalten werden kénnen. Auch bei der Ver=
- . . Wwendung von llsgnesit bedeutet die hohe Neutralisationszahl einen
+ . DNechteil, weil die regenerierte Erde dann im Verh#ltnis viel Neu-

tralisationsmittel enthalt, - L
| Daudie Eiden'aﬁs-derWRaffinatiOn'eines im Separator geéaderten" e

© Oles mit Benzin/Aethylalkohol 1 : 1 zu regemerieren sind, konnte
“"die Erde zum Vergleich such mit Benzin/Methylalkohol 70 s 30 .=~
- regenerlert werden. Wir haben die Regenerierung so vorgenommen,
wie sie spater in der Praxis zu erfolgen hat (s.Seite 9 ), d.h,

. nach der Ent6lung wird nur einmal das Gemisch Benzin/Alkohol zu-
| gegigen und dann mit Benzin allein weiter extrahiert (s.Versuchs-

- Nach dreimaliger Regeneration war die Erde noch voll sktiv, wie
dle in Tebelle VI zusammengefassten Zahlen zeigen, Diese Aktivi- -
t8t ist umso bemerkenswerter, als das SauersSl bei der ersten Raf-
fination ‘eine ungiinstig hohe W.Z. von 2,5 hatte, und deshalb die
Erde schon zu Beginn erheblich mit dem Neutralisationsmittel |

- "yverdinnt" wurde. | < _
i Die praktisch unverindertem Unionferben, vor allem guch beim

24-3tunden~-Test, bewiesen gleichzelitig die Eignung des Gemischés
- Benzin/Methylalkohol und der Benzinextrektion zur Entfermung der
Harzes : N 5 o »

' zabelle V. _
Raffination von sohwerem Maschinensl (Separator

gesguert) mit regenerierter V.L.-Erde. B
Regenerierungsgemischs: Ben\z:'m/lvlethylalkohol_?_ $30.

' Seuertl Newbralisationsmittel Exde I.Z.,  Unionfarben®) '
NeZo T AT % e deg AT5TI0T
. 2,5 2 Kelk 0,21 5 0.0 =4 -4 +4 44
7 ( 'lagnesit 0,21 5 | 0.0 =4 +4 44 44
l,-—~  Kalk 0,11 4,5 0,02 ~4 +4 +4 +4
L5 0 umgnesit 0,13 4,5 0,028 4 -4h +4f +4h
. 1 x reg. B \ - . -
“ " l O Kalk . 0’08 . 5 . 0,02 ‘\_4 x ~4 ’ +4l-" d4%- .
a " ( Magnesit 0,09 5 0,03 +4 =45 ~4% +4%
( 2=xreg. | | o
1,1. ( Ealk 0,09 5 0,02 =4 =4 44 44 .|
7 (0 Megnesit 0,1 5 0,03 4 4 -af -4

_¥) stabllisiert

nmerk i Es wirdlz.zg. ge rgft’rigyéﬁwg%t;die,Reginergirfahig.
- 'Y O e \ Ve s .
448“ _?o vagﬁﬁﬁgﬁ%ﬁfﬁﬁxgn9 5%, FOS 0 3 V'Magneg o 4.Z¢n. |
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Zusaminensetz

. "Wir-ééhlagen'iﬁrsdén,Betiisb~eih.aémiébh-VonjBénziﬁ7ﬁéth&i;;_ﬂ"“
- 8lkohol 70 ; 30 vor, da dieses GemiSoh nicht nur die grosste

Extraktionsfshigkeit besitzt, sondern avch ein schnelleres

~Absitzen der Brde als bei einer Extraktion mit-gleichen Tei

,45)”

len Benzin und Alkohol bewi#ktf~

A;be;tsﬁe;éé be; derjgegeggrggiog;'

 Die entslte Trde aus einer Charge, d.h. rund 2400 kg wird im
Regenerationsextrakteur mit rund 11000 Liter Benzin/Methyl~

‘alkohol ‘behandelt, d.h. man fiigh zu der in den Extralcteur ge-

- brachten Erdeaufschlimmmng soviel Benzin und Alkohol hinzu,

bis diese lenge und das Iosungsmittelverhdltnls erreicht ist,

Die Extrektion der Harze bei 4O°~VOrzunehmen, wie z.B. jetzt
die Entélung der Erde erfolgt, ist nicht angebraocht, da bedi
hoherer Temperatur die Trennung von Benzin und Alkohol infol= -
8¢ stérkerer gegenseitiger ILSslichkeit nur verlangsamt wird.

- Wegen der geringen Absetzgeschwindigkeit bedeutet eine gleich- -

zeitige Verarbeitung von 2 Chargen entdlter Erde in einem Ex-

trakteur bei der Regemerierung keine Durchsatzerhbhung, son-
‘ dern_eine‘bedeutende Verl§ngerung der Extraktionszeit.

. Nur bei der ersten Waschung erfolgt eine Zugabe von Benzin/

Alkohol, s wird nur die Benzinschicht abgezogen. Bei den fol-

genden Waschungen wird ohme weitere Alkoholzugebe nur die je-
Weils_abgelassene'Benzinmenge ersetzt., Im Vergleich zur bisher

-vorgeschlagenen Arbeitsweise einer dreimaligen.Extraktion'mit '

- Benzin/Athylalkohol 1:1 verringert sich die fir eine Regenera~

- Menge. |

* weéhrend beim Abziehen der Alkoholschioht (3 Weschungen) minde "

tion bendtigte Alkoholmenge dadurch sowie durch die andere Zuw
Sammengetzung -des Gemisches auf 20% der bisher erforderlichen |

Die Extx onszeit wird durch die vorgeschlagens Arbeitsweise |
suf _ungefs herabgesetzt., Das weitaus die meiste Zeit be-
anspruchende Absetzen der Erde in der Alkoholschicht braucht
nicht mehr abgewartet zu werden, sondern es wird nuridie sioh
rasoh ‘trennende Benzinschicht' abgelassen., Bine Regeneration
nach dieser Arbeitsweise diirfte nicht fiber 5 = 6 Stunden dauern, |
stens 15 Stunden erforderlich waren., In diesen Zehlen ist die

~fur ein Einstellen der Erde auf den richtigen Wassergehalt so-

wie fiir das Abfilllen der Erde erforderliche Zeit nicht enthaltenj‘

N\

Wir wedisen in- diesemWZusammenhangw&araufwhinywdaSSfeianbﬁéfﬁéﬁ“f
der Erxde in der Alkoholschicht erheblich langsemer erfolgt als

ein Absetzen in der gleichen lienge Normalbenzin, . .

Ein Versuch im Betrieb muss entscheiden, ob men naoh diesen Ex- |
kenntnissen nicht mit Vorteil aguch kontimiexiich arbeiten kann, |
‘Eine Regeneration wire folgendermsssen vorzunehmen: S

‘ o iy
i N i [

: \ '



. ‘hol e:Lnu.nd ' rdti‘e rt. Nach beendeter Rotation l#sst men 15 Mime
“ten absitzen und: zieht

 Benzin mit diesem Wasser gewaschen. Die entspreéchenden Lei- =

- Der wichtigste Teil der Benzinwiedergewinmingsanlage ist der

- kohol befreien. Viirde das nicht der Fall sein, und der Alko- _
.- holgehalt im Extrektionsbenzin auf 0,1% oder sogar dariiber an-
-steigen, so hat das erhaltene Extraktdl keine Raffinatqueli-

- laufenden Benzinkontrolle bemutzt werden soll, um auch gering-
- 8te Alkoholmengen festzustellen., ' : : :
’ | . \ |

2)-
- losung,wird die ilber der Erde stehende Schicht Alkohol in

- 'Qampft wird., Es ist zu priifen, ob fiir ein derartiges Ver-
dampfen, das nicht zu lenge Zeit in Anspruch nehmen daxf, der
.vorgesehene Kihler ausreichend ist. :

" noch anzubri: s Ve | ‘
;. Benzin durch die im Methylalkohol aufgeschlémmte Erde sptilt., - -
- Ein Laboratoriumsversuch in einem Extraktionsapparat hat gezeigt,

‘dass mit .grossen llengen Benzin gewaschen werden kenn, ohne dass
die Erdeaufschlimmung zu stark aufgewirbelt wird. ’ S

- noch Methylalkohol und kann deshalb nicht sofort im Benzine-
. verdampfer abgetrieben werden. Um diesen Alkohol zu entfer-

pumpt. Dieses Benzin enthilt weniger Alkohol, als wemn es,
-wie vorgesehen, eaus der Spaltung des gesamben Benzinalkohol-

sohung bendtigte lenge Benzin/liethylalko

denn das Benzin, z.,B. die ersten beide
-lan gleichzelitig durch ein- im Extrakteur -
rtellerrohr von unten die gleiche Menge =~

Die aus dem Extrakteur direkt abgezogene Benzinmenge enthilt

nen, schlagen wir vor, zunschst den Spalter als Wischer zu
benutzen,: d.h, er wird mit 2500 Liter Wasser gefullt und das

tungen sind ohne grosse Verdnderung einzubauen. Das gewasche=
ne Benzin wird oben im Spalter mit dem Schwenkrohr abgezogen
und dber den Wasserabscheider in den Konti-Verdampfer ge- -

gemisches stemmt. Bewshrt sich diese Arbeitsweise, so wire
ein wirksamerer Wéscher fiir den Spalter einzubauen,

e

Wascher flir das destillierte, noch Spuren Alkohol enthaltende
Benzin, Dieser Wascher muss das Benzin gquantitativ vom Al-.

t8t mehr., Wir werden noch priifen, welche Analysenmethode zur -

. ” L
mm o o | " | . e 4 | . ‘
Nach der letzten Waschung, d.h., nech dem Ablassen der Benz ine-

den Spalter gepumpt, wihrend die Hauptmenge des sich nur
langsam von der Erde tremnenden Alkohols jm Extrakteur ver-

Von dem Kihler fliesst der Alkohol, wie vorgesehen, in den
Spalter, In diesem befindet sich das aus der Waschung des

menge ab, dessen Alkoholgehalt etwas hther ist als in der |

direkt abgezogenen Benzins stammende Wasser, das diesen Al- |
kohol verdiinnt. Es scheidet sich noch eilne geringe Benzin-' |

Hauptmenge des Benzins. Dieses Benzin wird ebenialls_ im

Konti-Verdampfer abgetrieben,

N




‘Die Konzentration des verdinnben Alkohols wizd durch di

. Verwendung von Methylalkohol an Stelle von Athylalkohol aus

.. = Gemisol Se ie - dgationgiolonne, w
© 7 gie- Pir die Herstellung von wasserfreiem Alkohol erforder-

" Kolonne wirde bei den sehr begrenzten Raumverhiltnissen eine .

: o . d').

' Wird Magnesit.sls Neutralisationsmittel benutzt, so 16st der

“Pallen mit geringsten Harzmengen bel der Konzentration des lle-

. gprechenden Reffinaten vollkommen gleichwertig sind, kann nur. .

 Selbst wenn dieses Ausdsmpfen nicht mehr erfolgt, wird fir die

 Salztrockner vorzusehen. Zur Zelt enthilt unser Benzin immer
- ilbexr 0,2% und oft .sogar erheblich mehr Wasser. C

freies Bxtrsktionsbenzin zur Verfiigung steht. Wird die Bleichw

"~ serordentlioh erleidhtert,'da‘Méfﬁylaikbhélwke

- Gemisoh mit Wasser bildet. Die Relctif

in aceotrope:
lonne, wie-

~ lich ist, wird in dieser Grosse fir eine Konzentration des”
Methylalkohols nicht bendtigt. Die Verwendung einer kleinéren

Platzersparnis bedeuten und zugleich eine bedeutende Verrin=-
gerung der zur Konzentration ndtigen Energle. =~ =

Anfall der extrahierten Harze: Do L
Nach dem Fliesschema sollen die Harze in dem Alkoholverdampfer . .
anfellen, wshrend sich nur geringe llengen im Xonti~Verdampfer -
abscheiden, ES wird sich gber praktisch das gesgube Harz im

Konti~Verdempfer abschelden, da, wie wir gezeigt haben, der -

Methylalkohol nur Spuren Harz enthslt. Der Harzbehdlter B 12 - -
miss also nicht an den Alkohol-, sondern an den Benzinverdampfer
angeschlossen werden., Wegen der grossen Viskositét der Harze .

sind ssmtliche Leitungen sowie die Harzbehilter zu beheizen.

Methylalkohol lig-Salze, vor allem Magnesiumsulfat. Diese Salze

+thylalkohols an. Sie werden zusammen mit dem zurlickbleibenden -
Wasser aus der Anlage entfernt. Eine entsprechende Abfluss- - -
leitung ist vorzusehen. . = i S
Das ziel, bei der Entolung Bxtreltsle zu erhalten, die den ent-
erreicht werden, wenn einwandfreies, d.h. fxockenes und gikohol-

erde regereriert, so. fllt das zur Zeit angewandte Démpfen der
Brde nach beendeéter Entdlung fort. Dieses Ausdsmpfen bringt =
den grossten Teil Wasserdampf in die Benzinwiedergewlnmung.

Befreiung des Oles von ILosungsmittelresten direkter Dampf ange-
wendt werden missen. Das Extraktionsbenzin wird also auch spé-
ter feucht anfallen und muss in den Wasserabscheidern mdglichst.
vom Wasser befreit werden., Der Rest muss durch lingexes Absitzen

entfernt werden., Pir geringe llengen ist unter Umsténden ein

Mgélaxg_;z |

K
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- Bive Li~Erde sus der Raffination von Cylindersl -Ostmark (Sep

. zZu Abschnitt 2;

~° Versuchseusfilrung wie im Absehnitt 1,

"gu\Absgggggjzi E

OSSAG 1o .

. Yorswhsteil

“-tYorsduerung) wurde nit %iockenem;NSBenzinientﬁlt,«Dievent6lte, S

- Erde wurde 1 Std., im Vacuum bei 809 tiber Phosphorpentoxyd getrock="
,net.tDieSe]trockenefErde;war das‘ApsgangSﬁaterial&fﬁr§alle‘Harz+¢m4
- bestimmngen. 3 g der Erde werden mit 50 .com des Iosungsmittels,

} .das,fﬁrndie'Entfeinung'der;Harze,angewandt werden soll, 2 Min,
- bel Zimmertemperatur behandelt, llan filtriert dann durch einen .
Filtertiegel ¢ 3 und wiederholt diese Waschung noch zweimal, Die
einzelnen Waschungen werden getrennt abgedgmpft (Wasserbad) und -
des Harz 20 iin, im Trockenschrank bei 105" getrocknet, Die exe

- trahierte Harzmenge wird auf Olfreie trockene Erde berechnet.

'VErSuchsausfﬁhruhg,Wieﬂim Absohnitt 1.,
zY, Abschnitt 3 (R

| zu Absohnitt 4; RN

Je 80 g des betreffenden Filterkuchens werden dreimal mit 200 ccm
Benzin mit den entsprechenden Zusétzen bel Zimmertemperatur in
einem Becherglas kraftig geriihirt. Nach Jeder Waschung wird auf
‘der Nutsche abgesaugt. Das Benzin/Erdeverhsltnis entspricht den
‘Ublichen Arbeitsbedingungen im Betrieb, Das Iosungsmittel wird
— -abgedampit,und das 01 unter Vacuum von Spuren deS‘Iﬁsungsmittels
- befreit. - . . J

qu Absernitt 5;
Versuchsgyfihrung wie im Abschnitt 1

4 Abscgngﬁt-6i.'

7 8 entdlte Erde werden mit 50 ccm Benzin/ilethylalkohol 70:30
behendelt und die dunkelgefsrbte Benzinschicht quentitativ abe
getrennt, Das gleiche Volumen frisches Benzin wird wieder zue
gegeben und erneut kréftig geschilittelt, und dex Vorgang nochmals
~wiederholt. Die abgezogenen Benzinldsyngen werden getrennt abe
gedempft und das Harz 20 lMin. bei 105° in Trockenschrenk getrock-
net, ‘ : ! ] ) D

N ~

| - | . .
7 g entdlte Exde werdeﬁfmit 30 ccm'Lﬁsungsmitte; entsprechend
elvem Verh&ltnis von 350 Gew.% bzw. 21 g Erde mit 42 cem Losungg-

. Che Versuche nie scharf reproduzierQarg Werte ergeben,

- mittel 8 le_.:LChv 160 Gew, % Idsu.'ng snittel in eine ! 5 O ..... cen-Jlensur - nig—
Schliffstopfen gefiillt., Alle Ansdtze warden gleichméssig eine

liinute geschiittelt. Nach Beendigung wird sofort mit dem Ablesen
der sioh klar absetzenden ISsungsmittelschicht begormen. Die .
angegebenen Werte sind Durchschnittszahlen, da wiederholte glei-
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NERALOLWERKE AKT.-QES., =~
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gy Absohnitt 8: .

... Ein'aus dem Betrieb entnommenes-Sauer6l}(SepafatOISEuBrhng)fwurde,
oo im Laboratorium mit Kalk bzw, liagnesit als Neutralisationsmittel
- mit den imeegxiebﬁﬁinéhEnQPrgzentsétzgn’rafriniert,jmagnesituﬁ“?
S ’%Hﬁf‘wufdé?in_équivalentérFMenge?vomiKalkﬁaﬁgewandt:?Der Magnesit ent= -
o T “haltende Filterkuchen wurde entdlt. zur Entferming der Herze wird

o o einmal 350 Gew,.% Benzin/Alkohol 70330 zugegeben, das Benzin abe-

: ‘ ,gezogen.und,die_entferntevBenzinmengejdreimal.duroh frisohgs;Bene
+ czinersetzt, Dann wird scharf abgesaugt und 2 Std. bei 100° im
L -~ Trockensclhrank getrocknet, Die trockene Exde wird auf einen Wase
- sergehalt von 12% eingestellt und abermals zur Raffination be=
nutzt, Als Blindwert dient jeweils eine Vergleichsraffination

- mit Kalk, = ST ' o ' -

o Bei der Bestimmung des Harzgehaltes einer lagnesit entheltenden -

- - Erde ist zu beachten, dass liagnesiumsulfat in Methylalkohol l8s= .
lich ist. Man 18st deshaldb die extrahierten Harze nochmals in o
getrocknetem Tetrachlorkohlenstoff, filtriert von dem ungeldsten

lig=Sulfat ab und dempft ein, ' L \ '

3 amlagent %’7’/‘7%4*7
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L T e Verschlechteru.ng dor Unionfarben der. Extraktole gureh
T geringe Mengen Wasser oder Alkohol im Extraktionsbenzm. :

B mrafé;élfr-“ RN o) & -Lt ;:,,L, Ma§oh;61 P

~ Unionfarbe: - Ausg.-nach nach  Ausg. nach nach = Ausg. nach nach

S (o R T [

Raffinat L #1F +1F #3543 =3 =2k 3 43 .
CExtrektdl mit . . — ”* ’ . e
trock., Bemzin  +lf =2 =2 =4 -4 44 <Rk -3 wFE-

VO OH0H -2 =2 =2 44 -4p 4 43 -Bh 43
WML O5% M -2 -2F <2k =6 =7 47 =5 =6 46
CrnS0IEH0T 2 42 42 =4 4 w4- . 43 43 44
M ML 0,26 H0 2 =2 ~2F -5 5 =6 4F° =5 =5

non ‘,O,l%__Hao + ) D =D ) 2 _4.;1»_ 
0, 17%CH50H | -
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%iAbhangigkelt'der'Absetzgeschwindlgkelt von der Losung - , o
mittelmenge, der Zusammensetzung des Iosungsmlttels und~‘ B
- dem Wassergehalt dex Erde.'»_ iy

A Insunggmittel o Benzin/cﬁ3oﬂ 70:30 L
,Losungsmlttglmgngg:“' . 3 350 Gew. |
SRR R o 160 Gew¢ﬁ
g,“k;h; Temperaturs - ‘. 20o >>>>>>>
' Vassergehalt . e Loy IR
. Qer Erde: % 0 2 . T 10 15 20 D
- Iosungsmittel~ = e—
.. menge: % . 350 160 350 160 350 160 350 160~ 350 160 350 160
T s Klaxe Menge Ldsungsmittel in ﬁ d. Gesamtlosg.m.menge
5 Sek.: 33,5 0 00 = - - - T e L
1m0 365 0,116 0 8 - 33 0 6,8 0 67 -
2 " : ° 4% 4027 0 13 - 10 0 11 0 15 - )
30" 4,5 11 3 0 20 - 15 0 18 0 21 -
4 v 43 16 3852027 - 20 0 23 Q 26 -
5 " : 45 17 40 3,030 = 25 72,4 26 0 30
‘l0M ;48 20 43,57,037 - 30 6,0 35 5,535 =
20t : 50 23 46,513 41 - 37 ‘11 38—30- 38 -
300 ; 50 24 46,516 4L - " 37 14 40 16 40 -
0" s 50 25 46,518 41 - 37 16 40 18 40 -
60 " 50 26 46,519 41 - 38 19 40 20 40 -
(15 std.: 51,5 26,5 46,5 19 42 - 39 21 39 19,539 -

+

‘ - |
Teoh 2ifin. hat sich die gesamte Benzinmenge abgetrennt,
. - | i .

\
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"~ menges.

kwLosungsm;ttel.fl

S Temperatur: 's

eneht;, ‘Nr. 20/41

~350 Gem%

2o°

~”-‘:aenzm/cH3OH 1:1

. WaSSQrgehalt L

_5jSek}: : f‘i :vﬁ“75ff 3?3{v

1 27
oy P
- 45

Ul
E
oo [ 12 > . e

47 -
50

=
O
=

45 _:

1,6

10

16
20

o1

26
36,5
40

- 40

4 "

41
42

Losungsmlttels.

”'1,6
6

28

.35 '

ey

,m ) :
40 -
40 .

41

12
18
o5

0]

0,7

: .,‘1,6
. ' 1,6 —e
1,6
2,1
46
727
N5

S11 .

. 20

oo
L6
2,1
2,8
3,0
. 4,6
L 6,5°
1
b
14
15
20

' Klaxe Losungsmittelmenge i % des gesamten B

o

1,6

45

6,0

615
10,5

13,5

15
6
16,5

 2lm_Mi‘

Bei einem Wassergehal‘b der Erde von O und 5% tremnt sich mur eine
Benzinschicht von 3% des gesamten Ben21ns ab. Alles andere Benzin

bleibt im Alkohol geldst.






