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") Einleitung

"T man. restlos . alle. Butane in .das- wertvolle AT-Produkt {iberfiihren will. ‘Die:

" nissesi Im'Falle

'_’mit dehydrie{\é mussen, was L; ohne Bedenken mbglich ist°3;. P e ‘jgiii

n)‘Haupttell

' 'Elemente der 6. Nebengruppe des periodlschen Systems, ‘auch als. Katalysato~i

Hochklopffeste dbazw, hochﬁberladbare 1eoparaffinische Treibstoffe, vor allem |
Isooktan, werden heute entweder durch Polymerisation von Igobutylen und Hy=- i
drierung des erhaltenen Diisobutylens oder auch neuerdings durch Eondensa= |
tion von Isobutan mit Butylenen durch aogenannte ‘Alkylierung hergestellt. :
“Als Rohstoffgrundlage dienen Butane und’ Butylene, die ‘z.B. in Amerika vor
allem in den Krdck- und Feldgasen, aber auch’in den Fliissizgasen der soge~

‘nannten Hydroforming- und. Houdry-Anlagen in groBen Mengen zur Verfhgung sts—;j‘
~hen: = - 3

1
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In Deutsohland werden zur groBtechnlschen Isooktanherstellung vor allem die

- 'Butananteile der Fliissigggase aus der katalytischen. Hochdruckkohlehydrleruns 4
verwendet, Im sogenannten T 52-Verfahren wird erstens Isobutan zu: Isobutylen B
" dehydriert, zweltens Isobutylen zu Dlisobutylen polymerlslert und drittens. -
.Diisobutylen zu. Isooktan hydriert. Im sogenannten AT 244-Verfauren, das in .-
‘Kiirze gnstelle des 7. 52—Verfahrens in- Betriebd genommen wird, wird erstens-
n-Butan zu n-Butylen dehydriert und zweitens. i-Butan mit. ‘dem so -erhaltenen . I
n-Butylen zu -Isooktan. alkyliert.,(Daruber 81ehe Bericht Dr Pohl II Alkyllem g -
- TUng von. Paraffln-Kohlenwasserstoffen.) L o i

R

Bei dem groBen Bedarf an’ hochklopffestem Trelbstoff ist man naturllch be—
strabt, die groBtmdgliche Menge ‘an’ Isocktan ‘gus" den vorharidenen: Butanen zZu
gewinnen. Dles wird. méglich- durch elne zusatzllche Verfahrensstufe,‘der Iso-
merlslerung ‘von utan. : Arbeitet ‘man:‘nach em T: 52-Verfahren,f§6 erreicht

~man:.obiges Ziel “durch Isomerlslerung deSagesamuen ‘n-Butananteils. Bei'dem . -
AT 244-Verfahren wird man’ ‘sehr oft: gezwungen seln, ‘das’ uberdas erforderli—
~che: ‘Verhdltnis hlnaus vorhandene n—Butan e isomer131eren zZu- mussen, wen

genaue zu isomerlslerende Menge ergibt sich aus dem fur*das,AT 244»Verfah~.
~ren: notwendlgen n-Butan—l-Butaa-Verhhltnis von::1: '21”150.,¢ Zur: Verarbel—a
tung einer- gegebenen Gesamtbutanmenge hat man also in.der Isomerisierung e
das Regullerventr ,zur ‘Eingteilung: des notwendigen mButan-l-Butan~Verha1tu

168 'Isob (anuberschusses‘ist natiirlich hinsichtlich des-

AT 244~Verfahrens keln : & ' 8o Zur- Gewinnung der: groBt~
mogllchen Menge' Isooktan wird man dann eine entspréchende Menge - Isobutan ‘

1) Moglichkeiten der Isomer191erugg
_) Hochdrucklsomerisierung :

{Dle bekannte: Tatsache, daB bel Benzinierung uber dsn Betriebskontakt 5058
in beéeachtlichem MaBe. eine. Verzweigung von- geraden Kohlenstoffketten statt
,flndet fihrte dazu, d1e dort verwendeten Katalysatoren, also Sulfide: der

~ren:fiir die Igomerisierung von n-Butan zu'versuchen. Schon 1934 wurden = i
-Versuche in dieser Richtung durchgefuhrt .und.: .nach" langerer Pause im’ Juli " u
1939 erstmallg mit dem Ziel, elne griBere. Rohstoffbasis fiir die Isooktanu

B erzeugung zu -schaffen; erneut aufgegriffen. und - inten51ver bearbeitet. Ve;flj

~ suche, im- strémenden System in kleinen. Hochdruckofen mit 80 cd Kontaktm -
fullung durchgefuhrt, zeigten ,'~ e e S s

1. ) Der fur dis Hochdruckisomerisierung geeignetste Kontakt i $
ist Wolframsulfid, alle anderen Kontakte; auch z.B. Mo- - o L
lybdansulfid waren sehr viel weniger oder gar. nicht wirksamo S




2o ) Bezﬁglich einer langen Labensuauer des Kontaktes war
es notwendig, mit einem Wasserstoffpartialdruck von
40 - 50 4 zu arbeiten. Ohne wesentliches Abklingen der
Kontaktaktivitlit konnte ein Ofen 5 Monate lang betrie—
ben werden.. '

3;),Der gunstigste Temperaturbennoh liegt gwischen 400 und 450°
4.) Der gunstlgste Druck zwiechen 100 und 200 Atm.

'5,) Bei einer Belastung von 0,5 Vol n-Butan {£1iiseig)/Vol
Kontakt/h wurde ein Umsatz von 30 % und eine Isobutan-
~ ausbeute von 85 - 90 4 erzielte

3v6.)1Der Ausbeuteverluat von 10 - 15 % besteht 1m wesentlichen.
: aus Methan und Propan neben geringen Mengen Athan und -
Isopentan., ' - -

Zugunsten der ebenfalls im Juli 1959 begonnenen Arbeiten der Iaomerisierung _
{von Tn-Butan mit Frledel-Crafts-Katalysatoren, vor allem mit AlCl}, wurden im
‘;;w&Frthahr 1940 die Arbeiten iiber die Hochdruckisomerisierung abgeschlossen,
.- ‘nachdem:sich” herauagestellt hatte, daB die. Isomerieiaruns ‘mit A1C13 schon
{damals im anblick auf- Isobutanauebeute, sowie Einsparung von: Hochdruok-. N
“raumiund: des Beda:&szm.stark bewzrtschaftetem Wolfram, gﬁnstiger erschien. -~
- Obwohl die ‘Hochdruckisomerisierungsarbeiten nur auf’ kleintechnischem Ver="
fsuchsmaBstab beschrankt geblieben waren, glauben wir aber doch in der Lage

*kung Von
18, erstoffe wurde. schon Aa Jahre 1880 von’ Gustavsohn (1) atudiert, der
e - 'L',it AlBr3: ‘behandelte und neben: AlBr3=Doppelverbindungen SPEE
igt Kohlenwasserstoffe erhielt, deren Konatitutio aber? ,

mit A1C13: und erhielten neben Propan,’ Butq un ¢gentan benfalls ‘hghersie- '”';
dende’ gesﬁttlgte Kohlenwasserstoffeo Die isomerisierende-Wirkung: de Cl
;Paraffln wurde dann’ viel': .pater erstmaligTvon Nenitzeacu und: Dragaﬁ‘?})
~Hexan festgestellt, das bis zu 30.% in lsomere. ibergefilhrt.
ebbachtungen wurden von Mo .aVski (4), Glaebrook (5) und Mo

Ipatieff und von ‘von' Grosse (7); dde’ éuch schon die aktivierende WirkunT&o?":
‘7301 auf ‘das A1013 ausnutzten. Wenig sphter,in den Jahren 1937 und 1938 B

gggze Beschrelb_ﬂg der Enthcklungsgeschlchte der A1015~Isomer131eru‘g

“schon efwahnt begannen wir im Ju11 1939 die Arbeiten zur Isomerlsle- o
“pung von n-Butan mit A1C1l3. Dia ersten Versuche wurden in Rithr--und Schiit-"""
"~ telautoklaven. durchgefilhrt, in denen handelsubllches Aluminiumchlorid

S mdd flﬁs igem- ntutan bei Temperaturen um 100° in Beruhrung gebracht wur-
‘den.’ Obwohl: isomerisierende Wirkung beobachtet wurde, waren die -ersten
”fErgebnisse bezugllch ‘der. Isobutanausbeute sowie des Kontaktverbrauches
‘*nur wenig befriedigend. Abwandlungen des ‘A1C1-Kontaktesd zeigten ebenfalls.
wenig. brauchbare Ergebnisse. Es wurden z.B. verwandt: A1C1l3-NaCl-Doppel-
" salze. verschiedener Mischungsverhaltnisse, sowie AlCl}-Tragerkontakteo




“~mantelten eisernen: Rohren von 29 und 50 mm Durchnesser und 2 = 3 m Lénga

v einem: geeichten Schauglas durch Eigendruok in.die Butaneingangsleitung

| -3= ]
Als Triger dienten A~Kohle und Metalloxyde, .7

Von entscheidender Hedeutung fiir das Gelingen der Butanisomeriaierung ‘

- mit A1C13 war die Durchfilhrung der Reaktion in der Gasphase und in- Geger-

.. wart, von:HCl. In der. Folge wurde dann ime wesantliohen in der Gasphase und
in Gegenwart von HC1" ~gearbeitet, da alle mnh spater noch durchgefiihrten
-Versuche - der Isomerislerung in der Flussigphase sowohl in dlskontinuler-

- licher als auch in kontinuierlicher.Fahrweise am hohen Kontaktverbrauch

. (ca’ 10 % und mehr, bezogen auf hergestelltes 41C13), sowie an der gerin-
“gen Isobutanausbeute (cao 70 - 80 %)-praktisch scheiterten. Fiir die Iso- =

- merigierung-in der Flussigphase ist weiter, entaprechend dem hohen Kontakt~ !
verbrauchy. der nur. kurze Zeit dauernde hohe Umsatz von 50 - 60 % charakm

teristisch° _ : : : '

‘ Diese Versuche wurden in klein@n Versuchsofen durchgefuhrt‘*die*aus un-

gt Y R S L L

T3 e i

ey .

PR

R A U T T T

bestanden, Beheéizt wurden die Rohre mit heiBem Wasser. ' HCl wurde -aug. 3

.'gedruckt,v : i - ©d

,:FDie Analyae des Anfallproduktes geschah durch einfache Rektifikatlon, ' v g
- nachdem sich:bald herausstellte, dsf als Nebenprodukt nur. Propan anfdllt., -
‘}fIn der. sogenannten Leuna—Kolonne konnten die 3 Komponenten Propan, i-Bu=: )

‘>4ﬁftan und n-Bu#an ohne Schw1er1gkeiten getrennt werdenu Kontrollbestlmmun-,;; §

““fperatur liegt be1 95 - 1oooc Der. stark elnsetzenden Spaltung wegen . sollén

‘:f‘{satz 2u nledrig.n

. .chem Umsatz gegenuber reinem A1013 erhoht werden. (Siahe Seite 5. )

ftechnlsch tragbarer Verwe11zeit zulassen° Diese gunstlgste Tem

.1009C: nlcht {iberschri tten: werden;‘Bel Temperaturen unter 95° ist der Um~::mf7

) Der Druck BRI f‘, : f,,;;f;,"lg." ‘
- Da dle AlCl}mIsomerlslerung in der Gasphase durchgefuhrt w1rd und bei 18 -
.Qﬂ19 atli und 1000 teilweise Kondensation des Ofenproduktes elnsetzt, arbei-

'tet man; um’'reine. Gasphase 2u gewahrlelsten, am gunstlgsten bei 16 atuu.‘
_‘;Es wire’ unzweckmaﬂlg, bei niederen Drucken zu arbeiten, da die Ofenbelas
fvstung dem Druck: direkt proportional ist und ‘80 der. groﬂtmogllche Durchsatz
" bei. gegeb"'eQIOfenraum erreicht werden. kanno' . :

;V_j ATY. und”Anordnung des Katalysators

Als Kontakt w1rd handelsubllches, einsenchloridhaltlges, «asserfreies
‘AlCl3 verwendet. Form und KorngrSBe kénnen beliebig sein. Elsenchlorldhgl
. %iges- AlCl} ist gegenuber reinem A1C13. deutlich sktiver. So kann bei

Verwendung" von elserchlorldhaltigem A1C13%- die Belastung um 0,5 bei glelm-

4*ffNoch sturker w1rkende Aktivatoren sind SnCl4, 81014 und T1014 Katalysauj":%'
. teren nit Zusatz von nur 0,1 ~ 1. % dieser Verbindungen zum AlCl3 wirken i
wZoBas schon bei. .75..-..809. Ofentemperatur genau ‘80 _aktiv i s. A1C ]
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bei 100°, Da die Herstellung goleher Kontakte, zuséitzliche MaBnahmen erfordert,
die erzielten Vorteile aber nur gering sind, wurde von der technischen Durch-
fuhrung der Isomerlslerung mit aolchen Kontakten abgeaehen. :

Beim Arbeiten mit gewohnlichem AlC13 bildet dieses wihrend der Reaktion mit
durch Spalt- und Dehydrlerreaktionen des Butans entstandenen Olefinen fliis-
sige Doppelverbindungen, die sich in dem unteren, als Abscheider ausgebauten
Teil des Ofens ansammeln und von da laufend entnommen werden kénnen. Der 8o
erhaltene A1C13-Schlamm zeigt sich aber noch als hochaktiv und so entstand
die Aufgabe, denselbea bis zu eeinem volligen Verbrauch auszunutzen, -um :
den klelnstmagllchen Kontaktverbrauch zu erzielen..Diese Frage wurde gelost,
indem das. A1013 einfach auf Fiillkérper- aufgeschichtet wurde. Der sich wdhrend

" der Reaktion bildende, hochaktive Kontektachlamm rieselt dann allmihlich iiber
‘die Fhllkorperstrecke und ist. 'sg noch in dauernder Beruhrung,mit dem unter-
halb der Fullkorperstrecke eingehenden ‘Butan: Die. Hohe der Fullkorpersch1cht
muB.nur so. bemessen sein, daB-die Beruhrungszeit des abflieBenden Kontakt-

. ‘'schlammes mit dem entgegenkommenden Butan so lange ist, .daB der Schlamm bis
zum volligen ¥erlust seiner Aktivitét in der Reaktlonszone des Ofens blelbt
und’ dann-erst im Abscheider, ankommt . Dies gelingt, ohne Schwierigkeit, da der
Kontaktschlamm bei der herrschenden Reaktionstemperatur von. 95 = 100°C genii-
- gend - flussig ist, so daB ein stbrungsfreles AbflleBen uber die Fiillkdrper

jerfolgtorAus demselben. Grund’ wurden’ ‘auch’ nia. Versetzungen im Ofen beobachtets.:

‘Im Ofen bleiben keine Ruckstande zuruck, eo ‘daB ‘sich eine Reinigung nech der’

fBetriebsperiode erubrlgt Es zelgte sich,. daB ‘eine; Fullkorperschlcht von 1 = 2 n

igenugte, umtdas:, AlCl3 mlt Sicherheit ausreagieren zu lassen. Nach einer :

;Fahrperlode von 18 - 24 Tagen ist das AlCl3 im Ofen vollig_verschwunden und

“der:Umsatz sinkt plotzllch ab,. wo:auf der Ofen wieder. neu mit A1C13. be- -

5 fschlckt wird. “Der- Isomerisiero!e ibestelit also neben dem’ eigentlichen Kon-

~ taktraum fiir ‘das’ A1013 noch’ aud“dem1:~ 2 m hohen Fiillkdrperraum und "dem -

Schlam§abacheidern (Nhheres hierﬁber siehe unter B,S"Der Iaomerlsier-
fen:,") .. SRS >

ange Zelt hlndurchkversuchten wir, brauchbare AlCl}vTragerkontakte herzu—
stellen, um eine: 1angere Kontaktlebensdauer zu errsichen, da man besonders
in den U. StA.; wie uns aus. der ‘Literatur bekannt wurde bei’ der. Isomerl—- RS
‘sierung’ mit AlCl}—Tragerkontakten arbe;tehaund sich Vorteile ‘von: uleser Ar- Tt
‘beitsweise versprach° 'So ‘wurde . %.8% A1C13 auf groBdberflachige Stoffe wie
yA—Kohle, Blmssteln und sogar auf akt1v1e;te Tonerden. aufsublimiert Auch
'ﬁsogenannte Schmelzkontakte, in denen, geschmolzenes A1C13 auf" sogenannte .
JTréger gebracht worden war, wurden in kleinen: Versuchsofen ausgepruft° S&mt- -
liche Ergebnisse mit diesen Kontakten sind hina;chtllch “der Kontaktlebens- k.
fdauer ‘gegeniiber der Isomerlslerung mit relnem A1013 als negatlv zu bezeich-

- nen. Bierzu kommt die:schwierige-und neue Apparaturen erfordernde Herstel- .
-glung solchnr Tragerkontakte, 80 daB wir erst recht handelsubllches AlCl}
Kbevorzugen miissen .

. d) Die: Anwesenhelt von.. Ch]orwaaaerstoff

\Zur Erhohung der Kontaktakt1v1tht, vor allem aber zur Verlangerung selner '
._Lebensdauer ist es notwendig, denselben fortlaufend durch KCl zu aktivieren, . -
?dhe ‘man- am einfachsten dem Elnsprltzprodukt zusetzt. Die glinstigsten Werte
werden mit einem HCluGehalt von 8 ~ 1% %, bezogen auf Mas’ Gesamteinsprith :
produkt, erhalten° Bei-weniger-als.8. % HC1.ist die Akt1v1erung ‘noch- UNEe= i
) nugend, wahrend man mit mehr als .13 % keine weiteren Vorteile erzielt. Die
" Abtrenpung des HC von dem Ofenausgangsprodukt. wurde bei den ¥leinversuchen .
durch eine einfache Wiasserwdsche durchgefilhrt. In der halbtechrnischen Anla- .

- ge (siehe S. 12) wurde der HCl, wie auch fir die. Produktldﬁganlage vorgese~
“hen, durch Destillation von den Kohlenwasserstoffen getrennt Dabei geht

der HCL iliber den Kopf- der Kolonne und w1rd dem 1ngaq;muuan w1eder zuge-.ﬁu";~;-
fihrt. B
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a) Die. Ofenbelastung

Eine genaue Angabe der spezifischen Belastung einea Isomerisierofens ‘mit:
_n-Butan, bzw., mit Gesamteinspritzprodukt kann nicht ohne weiteres gegeben
werden. Es fehlt eine geeignete BezugsgrBBeo Fiir am geeignetsten halten .
'wir die Belastungsangabe, in der das Vomeen des pro Stunde-eingespritzten
-fliissigen n-Butans auf das Volumen des jeveils eingefhllten A1C13 bezogen
wird. Da im Laufe einer Fahrperiode das eimgefilllte A1C13 allmihlich bis
zu seinem v0lligen Verachwinden abnimmt, die Belastung aber gleichbleiben

‘kann, da der von der Belastung abhangi%e Umeatz bie gum plétzlichen schnel-

len Abklingen am Ende der Fahrperiode (siehe Bild 1),sich nur wenig er-="
niedrigt, kann' ‘diese Belastungsangabe keine genaue, fiir jeden Ofen und Jjede

. Kontaktmenge spez. Zahl sein. Versuche, den Ofenquerschnitt oder den Fiill-
kérperraum als BezugsgroBe zu nehmen," scheiterten. Richtig whre nur, die
Belastung auf ‘die aktive Masse ‘oder die aktive Oberfliche zu beziehen., Dies
1st aber, durch die Eigenart des Verfahrens bedingt, nicht mogllcho-

_. " Bild 1
. % o
i
. ‘E g - SUURN S [rp— — l )
= :
’ é.. : - \\__
“ 1\ :
: \ a
) J
’ Ze? (n n'algcn v ’
| Sp 2 NF, - X
i

Die gunstigste Ofenbelastung 11egt bel 2 -~ 3 Vol fliissiges n-Butan pxo

- Vol elngefulltes AlCl3. Eine genauere Angabe ist aus obigen Griinden niﬁht

- moglichs(Weiteres- hlerzu siehe-unter-By 59 -

"'f,) Beschaffenhéit des Ofenelngangsproduktes

Das Elngangsbutan muB weltgehend von Oieflnen befrelt seln° Desglelchen
muB auch die Anwesenheit von hoheren Kohlenwasserstoflen vermieden werden.
«Diese Forderungen an das Butan sind bis auf einen Oleflngehalt von hochc
"""stens 0,4 % und einen’ Gehalt an_hoheren Kohlenwasserstoffen von 1 %
streng elnzuhalten, da : Verbrauch bei

s . -~ .
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ger Verunreinigungen schnell ansteigt. Dagegen stéren niedere gesittigte
Kohlenwasserstoffe nicht, sondernwerhalten sich praktisch wie Inerte.
" Ein geringer Olefingehalt - - bis zu 0,4 % dagegen wirkt sich insofern
- . glnstig aus, da der Kontakt schneller anspringt. Mit einem vtllig ole-
finfreien Butan springt der Kontakt erst allmihlich an. Wir folgerten
"daraus, daB die‘organischen A1013~Moleku1verbindungen, ‘die den Kontakt-
schlamm bilden, aktiver als A1C13 als solches sindo«(Dlese Annahme fand - -
o im halbtechnischen Ofen eine sehr schine Bestdtigung, wo genaue Tempe-.
: raturmessungen zeigten, daB die Hauptreaktion in der Grenzschicht zwi-
‘L "schen Fullkorper und dem eingefullten AlC13 -stattfindet. )- wahrend der -
L Reaktion werden dann laufend Olefine durch Spaltreaktionen gebildet,
7 die darch ‘Bildung weiterer Molekulverh1ndungen mit dem A1Cl3 dafiir sor-
gen, daB der’ Kontakt aktiv bleibt, "auch wenn dag" Butan jetzt villig ole-
_'finfrei ‘wiire, Da durch die Bildung dieser Molekulverbindungen Jetzt ’
davernd’ A1013 verbraucht ‘wird, bestent, wie schon.betont, eine Hauptfor-
‘derung darin, nur Spuren von Olefinen im Eingangspcodukt guzulassen,
Da hdhere Kohlenwasserstoffe, der groBeren Kettenlange entsprechend,
- sehr'viel leichter gespalten werdenj so vermeidet man sie ebenfalls bis .
- auf einen Gehalt von:héchstens 1 % im Eingangsprodukt.- Bezuglich des - WQSu;A
VSergehaltes im Eingangsprodukt gilt ‘Bhnliches; 0,02 - 0, 03 % Wasser im -
c Elngnngsbutan w1rken sich n;cht ungiinstig aus.. Bel hbheren Wassergehal- '
" Pten: nimmt ‘auch hier der’ Kon*aktverbrauch achnell zu., Mehrere Versuche‘

: fgmit durch Po05” volllg vorge rocknetem Butan. zelgten dagegan sine’ deutli- '
fia vche Umsatze_rnled_rlgung° Korrosion durch Wasser mit der HCl wurden 1n o

 j§stand darin; 1nwieweit sich die aus den Verbrennungswérmen errechnete f”"
n Wﬁrmetonung von; 1,2 Cal/Mol9 4im praktischen Betrieb bei- Verwendung tech—v,
¢vfnischer Aggregate auf den warmehaushalt im Ofen auswirkt «Auch diese

.I i . .
i .
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\mﬁw;b) Dex Kontaktverbrauch S . : Y
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‘In Bild 2 ist die Abhangigkeit der mittleren Ausbeute vom mittleren Umsatzl’

aufgezeigt. Man erkennt, daB bei steigendem Umsatz infolge zunekmender -
Spalireaktion die Isobutanausbeute fillt. Wir sprechen von einem mittle-
Ten Umsatz, da im Verlaufe einer Fahrperiode, . durch allmiihliches Ver-
schwinden des.Kontaktes bedingt, der Umsatz von seinem anfanglichen . -
Héchstyert. erst -langsam und dann am Ende der Fahrperiode plétzlich schnell
abklingt. AUs der Abhéngigkeit der Ausbeute vom Umaatz ergidt sich die
nittlere Ausbeute. Der. Verlauf des wahren Umsatzes- in Abhangigkeit von
der Zeit ist in Bild 1 dargestellt. Wir s ehen, daB der Umsatz in den
,ersten 17 ~.18 Tagen von 35 % auf ca. 25 %, also um 10 ‘o f811t, um dann
schon irinerhalb von 24 Stunden schnell um nochmals 10 % abzunehmen. Im
praktischen Betrieb wird.aur bis zum Beginn der plétzlich schnellen Um-
satzerniedrigung gearbeitet und der uten dann neu mit A1Cl% beschickt.
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_”In Blld 3 ist die Abhéngigkeit des mlttleren Umsatzes von’ der Ofenbelaa,
 stung graphlsch dargestellt° Innerhalb ‘dés untersuchteén Belastitgsbersi~

;,ches findet man, wie aus der Kurve hervorgeht, -eine lineare Abhingigkeit.

Als Nebenprodukt konnte imusgangsgas nur Propan nachgewiesen werden. AL- !
le anderen Kohlenwasserstoffe werden’ durch das AlC]3 festgehalten.

;3$D°r Verbrauch an A1C13 1legt falls obige Reaktlonsbedlngungen elngehalummf
' ten werden, zwischen 0,65 und 1 %, bezogen auf hergestelltes i-Butan. In i

Bild 4 ist. der AlCl3~Verbrauch in Abhiéngigkeit vom mittleren Umsatz und .-
- von der mittleren Ausbeute graphisch dargestpllto :

" Bild 4.siehe Ri

sy 4o
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. daher ein. einwandfreie ‘Bilanz nicht zulieBen. Der besseren. Uber51cht wegen,

1 in ihrem letzten Entwicklungsstadlum aufgezeigt. Sie gestattete einen stﬁndliche

4
- ,

e Wahrend dde Zunahme das A1CL: ~Verbraucbes min groBel werdendem Umsatz an- U
;steigt ist dxe Zunahme des 1Cl3w erbrauches mit fallender Ausbeute linear.;_v;;g

_l Der HCl—Verbrauch ST -'”*?T S

Der Verbrauch an HCl konnte erst in. der halbtechnischen Anlage genau bestlmmu}
-awerden, da die klelnen Versuchsdfen nur im geraden Durchgang arbeiteten und

. ‘801l dieper Punkt aber schon hier und nicht erst bel der Beschrelbung der '
";,halbtechnlschen Anlage erortert werdeno'gv-' L :

'5Der durch die: periodisvhe Ofenentspannung, durch Undlchten, sowie durch elnen;

" ‘nieht véllig chlorwasserstofffreien Sumpf der HCl-Kolonne elntnxende HCl=Ver~

. brauch liegt bei 051 Gew, %, ‘bezogen auf hergestelltes Isobutan. Undlchten : :
-flassen sich. des- 1eichten HCl—Nachwelses ‘wegen. ‘sebr:gut. feststellen, . so daB
falso groBere Verluste hierdurch nlcht elntreten werden..‘ D s

[

) Beschreibung der halbtechnlschen Anlage in. he 52 und deren Fahrwelse
N

Die in. den kleinen Versuchsofen erz1elten gunstlgen Ergebnlsse, sowie die. T
geplanten AT-Projekte, veranlaBten uns Mltte 1940, eine halbtechnlsche An-i”:m
-lage in-Me 52 -zu errlchteno C

 In Bild 5 (stehe Seite 9)~ ist die in Me 52 erstellte halbtechnlsche Anlage

Durchsatz von 100 .

~ Durchsatz von 100 s 120 1 n~Butan (f1u331g) Zaltwelse wurden 200 - 240 1/n
Butan durchgesetzt.

<
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Dle*Anlage bestand 1m wesentllchen aus folgenden Haupttellen.~;a ~' = f
) Der Absorber, in. dem d1e gewunschte HCl-Konzentratlon 1m Ofene1n=~ é7
¢ gangsprodukt elngestellt wurde. _ : ::Q,
\) Der Isomerlslerofen, N y.' ‘ﬂ_ ”?ﬂ*}”@u,' R e f,;f R S
3 o . : SO

i¢ X) D1e HClnholonne Zum Abtrennen das HCl aus dem Ofenprodukt und

‘ . . o ?_)
dh 2 Kolonnen,ln denen Propan und . Isobutan vom nlcht umgesetzten e f
n»Butan abgetrennt wurdeno~.“Ar_” “;7 SR T L o

Der Absorber

Im sogenannten Absorber wird ein aus dem Kopf der HCl-Koronne kommender‘
gasformlger HCl-Propan-Krelslaux dn flusslgem n»Butan,.dem Sumpf der: Ko~
. lonne 2 entnommen,” bei 13 Atm. geldst. “Druck und Temperatur 1@”Absorber
bestlmmen, konstanter 1~Butan~ und: Propangehalt vorausgesetzt, dag HCl-
Kohlenwasserstoff=Verha1tn19, da- dle ‘HC1=Loslichkeit .im: Butan dem Druck .
dlrekt und"der Temperatur 1ndirekt proportlonal ist.*Man kann also durch' \
Anderung des Absorberdruckes” oder durch Pnderung der Absorbertemperatur
" jeden gewunschten HCl~Gehalt im Eingangsbutan elnstellen° Die Regelung
des Absorberdruckes erfolgt durch Zugabe von HCY, die Regelung ‘der Tempew
ratur durch Kuhlung mit Solea Meist wurde bei ‘13 Atm. und’ 25° Absorberwa” i
sumpftemperatur gearbeitet, was einem HCleehalt 1m flusslgen Kohlenwas- 3§
serstoffgemisch von:10 = .13, %, entsprlcht° '

b) Der_ Isomerisierofen B T "T-}vﬂ"i_' ' - ,-”f;FHﬁvﬁ

&

Das den Absorber verlassende Gemlsch mit der m1tt1°ren Zusammensetzung %
80 Gew % nuButan, 5 Gewu% inutan, 5 Gewo% PrOpan und IO Gewoi HCl wird ,$
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mittels einer Pumpe iiber sinen Verdampfer in den Isomerisierofen einge-
spritzt ind debei auf den.Ofendruck von 16 Atm. gebracht. Im Verdampfer
| ‘wird das Gemisgch vollstiindig verdampft und auf eine Temperatur von 90 - 95°,
der Ofeneingangstemperatur gebracht. Der Ofen hat eine Liénge von 5,5 m und
einen Durchmesser von 25 c¢m; der gesamte Ofen ist zur besseren Warmeiso= °
lation ummantelt. Der Ofenmantel wurde mit 85 ~ 90° heiBem Wasser be-~
schickt Der Ofenraum ist eingeteilt {

i) in einen 1,5 m hohen Raum zur Aufnahme des A1013—Schlammes,

2,) in den’2 m hohen Fiillkérperraum, : 1 .
3 ; in den 1 m hohen Kontaktraum zur Aufnahme des AlCl3 und -

4° in den 1 m hohen iiber dem Kontaktraum liegenden sogenannten freien Raum.

Das wdhrend der Reaktion durch Bildung von organischen Molekulverblndungen
flissig: werdende, aber noch .aktive AlCl} flieBt ‘wie in 'den”Kleinversuchs-
ofen, iliber die Fiillkérper dem Einspritzprodukt entgegen und-sammelt sich-
im Reum fiir den’ A1Cl3-Schlamm. Der AlCl3-Schlamm kann, nun véllig inaktiv
geworden, laufend abgezogen Uwerden. Auch in der halbtechnischen Anlage
wurden- Versetzungen im Ofen selbst nie beobachtet. Da ein kontinuierliches -
Ersetzen des verbrauchten und abgezpgenen A1C13 wegen der erheblichen tech-
. nischen Schw1er1gke1ten eines notwendigen Schleusverfahrens nicht vorgese- -
hen ist, ist nach éiner bestimmten Zeit (ca. 18 ~ 24 Tage) kein festes
- AlC13 mehr vorhanden, welches Stadium am plétzlichen Absinken des: Umsatzes5
2u erkennen ist, Der Ofen muB Jetzt entspannt und neu mlt A1013 gefullt
werden. g : .

“Viie' aus Abblldung 5.2u ersehen, w1rd unterha;o der Fullkorper, die von einem ﬁ'
. Rost . getragen werden, elngesprltzt Dle Hauptreaktlon findet, wie durch :
L Temperaturmessung festgestellt wurde, in der Grenzschicht zw1schen Fiill-
' kdrper-unc‘AlCl3-Zone statt. Hier stellt sich durch die schwach “exotherne:
... Isomerisierreaktion- (1,2 Cal/Mol) eine Temperatur von-100° ein, die ober-
';l‘halb und . unterhalb der. Grenzschlcht bis- auf 959 abkllngto 'ie schon er- o
waahnt, so’len 100° wegen der elnsetzenden Spaltreaktlon nlcht uberschrlt-~' .

“‘satzes regeln° Dlese w1rd bew1rkt e T e T A
1, ) durch Anderung der Eingangstemperatur, o
’:2;) durch Anderung der Belastung: und - S ' Lo
P 30) durch Anderung des i-Butangehaltes des- Elngangsproduktes,vda zwi~tk
i/ schen 'n-Butan und.i-Butan ein reversibles G]elchgew1cht ‘besteht. Eine
L. weitere Mdglichkeit zur. Regelung der’ Ofentemperatur hat man in der. Anderung
-des Propangehaltes dim Ofeneingangsprodukt° Hinsichtlich” der. geringen Wdr-
;metonung der Isomerisierreaktion war . zu erwarten, -daB der: Wdrmehaushalt
. in Ofen mit’ groBerem Durchmesser, also in- technlschen Aggregaten, ebenso
.leicht durch die oben’ aufgezahlten*gbﬁnahmen zu- regeln un.zu béherrschen .
~ist. ‘Protzdem wurde: zur Tetzten Klérung der. F;age, ob. wir Rohrenn oder
~einfache- Schachtofen fiir die Produktlonsanlnan wihlen sollten, ein Ver-- .~
~suchsofenmit. 50 cvaurchmesser gebaut und ‘an Stélle des Ofens mit 25 ¢m
Durchmesser eine Zeif‘lang,betrleben. Es stellte sich die aus Abblldung 6
(siehe Seite11) ersic tliche mittlere Temperaturvertellung ein,.Zwischen

|
R

;g .-Ofenelngang und Hochst emperaturzone in der FullkorpermAlcl3nurenzsch;pht ‘
}

;;}wurde ein Temperaturunterschled von 10°" gemesseno Die Kontakttemperatur.\"‘
“in der Ofenmltte liégt um 1°< 2 6 hoher als &n der Wand, wenn der Ofen " =i
vmantel mit 85 - QQ_,helBem Wasser ‘beschickt wird, Da die vor- und nachge-
"schalteten Apparate eine volle: Ausnutzung des Ofenraumes nlcht gestatte~
. ten, wurde rur mit einer 20 cm hohen Kontektschicht und einer 40 om hoken
@“‘iFullkorpprschlcht gearbeitet Auch muBten, dem Durchmesser des~0fens ent-
: sprechend, zu geringe Belastungen gewahlt werden. Alle anderen Bedlngung"'
5 .wurden weltgehend der Fahrweise im Ofen m1t 25 cm Durchm sser angegliche




S Erhdhung dér ‘Belastung von 12071 fliissig Butan + HC1 pro Stunde auf 200 -;5

”34,Temperaturverte11ung elntrat Dle oben’ angefuhrten Temperaturdlfferenzen f;”iﬁ

:?wmggepruft wurden, nlchts Sicheres au°gpsagt werden.u~mi~~--a~m$wn~~

= on AlCl3 ist bei der. gerlngen Stromungsgeschwindigkeit: der’ Ofengase von~

e e - e e e
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'*7Bezugllch der Temperaturverteiung konnten wir Jedoch feststellen, daB mit
':;240 1y .also mit Erhéhung- der Stromungsgeschw1nd1gke1t im:Ofen:eine bessere

.- wurden also’ ‘kléiner. Da’ aber dle in Abblldung 6 aufgezelgte Temperaturver- [§
" teilung im praktischen Betrieb ‘ohne. Bedenken zulasslg ist, kann jetzt der

: elnwandfrele ‘SchluB gezogen’ werden, daB - fiir die - Isomerlslerung Schachtéfen i

3;1be11eb1ger Durchmesser: verwendet”Werden konneno ‘Dieses Urteil gllt aber: nur:?éb
Sflir die: Isomerisierung mit A1013 als" solchem. iber die Temperaturempf1nd~ N
5lichke1t z.B. von AlCl5-Trdgerkontakten, wie sie in der Literatur. zahlreich |
beschrieben werden ungd- dle ‘auch bei unseren Versuchsarbelten eine.zeitlang -
im Vordergrund standen, kann, da.diese Kontakte nur id kleinen Versuchsofen'

Erhebllche Schwxerlgkelten berelteten uns, besonders im Hinblick auf die
technische Durchfuhrung der Isomerlslerung, die- hauflgen Versetzungen ‘der
Ofenausgangsleltung und der. nachgeschalteten Apparate durch wahrscheinlich
- sublimiertes und'an kalten Stellen niedergeschlagenes AlCl3° Ein Mltrelﬁen

. .C8s 2 mm/seca unwahrscheinlich. In den Produktweg elngeschaltete, gekuhlte, N
engporige Filter oder Tiirme mit A—Kohle oder Bimsstein gefiillt: oder’ sogar i
Wischen mit hochsiedenden ungesattigten Kohlenwasserstoffen oder mit A1C13-
Schlamm aus der Isomerisierung, befrledlgten nicht. Als einfachste. wund i

-sicherste Losung dieser Frage erwies sich endlich ein iiber dem A1C13 gelaSa,U%
sener, genligend groBer'Treler Ofenraum", Wir wihlten einen 1 m hohen freien ,h
vOfenraum, der vollauf geniigte. Versetzungen wurden nicht mehr beobachtet. -. i

-Wahrscheinlich reagiert das A1Cl3-Sublimat, also. gasformiges A1C1l3, im frele%:
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.Ofenraum mit den Kohlenwasserstoffen und bildet fldssige AlCl}-Holekﬁlm
verbindungen, die dann absinken.

Bezhglich der Belastung ergaben aich auch in der halbtechnischen Anlage

keine neuen Gesichtspunkf % Wie schon ausgefuhrt, wollen wir die Bela- -

. stung ausdrucken in Volumen eingespritzten flilssigen n-Butana/Volumen ‘

Fﬂ_ eingefiilltes A1013 pro Stunde. Eine ‘Angabe, die bei den.schon angefiihr-

I ten mittleren Konzentrationen der anderen Einspritzprodukte wahrschein- e

—--11ich hinreichend ‘genau fiir den eigentlichen Zweck der Planung von Isome~ -

: "risieranlagen beliebiger GriBe verwendet werden kann. Demit diese Bela-
stungeangabe latzteres erfiillt, miissen in unserem Falle noch einige

zuaatzliche F£tqtellungen getroffen werden. el

I Vor 9llem ‘aus- Grunden ‘des-Koptaktverbrauches. soll die Fullkdrperhohe ‘
t~’- 2 m und gle frisch eingefiillte AJuminiumchloridschichthoha 1T m betra~

.. gen.- ‘Der, freie Ofenraum soll mindestens 1'm ‘hoch sein. Die GriBe des o

f "Sammelraumes fﬁr Aluminiumchloridschlamm kann der jeweils anfallenden Mene
i ge'an Aluminivmchlorldschlamm sow1e der . Hauflgkeit des Ablaasens ange-

: "_paBt werden,,‘ R , : : :

. _,Es wdre wunschenswer 9 ‘wenn exaktere Beziehungen der aufgezahlten GroBen

;- vin der. technlschen ‘sogenannten’ Isoanlage, ‘die in Leuna im Rahmen des““

i AT 244»Verfahrena errichtet wird und-die, wie beschlossen, mehr den Cha- R
f;:rakter einep Versuchsanlage tragen soll, gefunden wurde.ians- -
lﬂle BCl-=Kolonne " e S T o )

{EDle den Ofen verlalsenden Gase werden, nachdem sie: auf elne Temperatur_

“von: ‘60 = 65%, der Einsprltztemperatur der aogenannten HCL»K 1onne, ge- — o

i bracht 81nd,;wobel ein Teil fliissig: w1rd, indie HCl-Kolonne.einge=' .. -+ ..

,e“Kolonne arbeitete in der Versuchsanlage bei 14 At “Da.eingﬁi: o

?fvon 92 - 94°, einer Ubergangstemperatur von 40 - 50° _
~»7,verhaltnis von 1 H 2, wurden folgende Durchschnlttswert er21elt..,_'_5 ~

- * Sumpf
e inGewsk o

CHGl-Gehalt . . wedT 0,3

Propan~Gehalt Sl 2

LSS 1mButangehalt 96,9

fDas ‘den Kondensator der HCTQKolonne gasformlg verlassende HCluPropaane~., '

“misch geht in den Absorber zuriick. Durch Zugabe.von. Frisch-HCl aus einer
. HC1-Bombe kann der geringé HCl-Verlust - durch periodische Ofenentspana _

" nung, Undichten und nicht ganz chlorwasserstofffrelem Sumpf hervorgeruw,
: fen -~ ersetzi werdena A o N \

Das im Kopfprodukt de; HCl‘Kolonne verbl1pbene Propan erglbt im kontlnulerv”h v
~ lichen Betrieb einen stationdren Propansplegel, der in erster Linie zur _ .
Rucklaufbmldung und - damit’ zggﬁﬁetlleb der HCluKolonne notwendlg ist. In -
 der’ Isomerisierung neugebildetes Propan; sowie neugeblldetes Isobutan,
| Dbleibt im Sumpf der HCl-Kolonne. Der Kolonnensumpf wird gekiihlt und rest-
1714 cher Chlorwasserstoff in -einmer Natronlaugewdsche, d1e als elnfache Wasche"
1 7 flasche ausgeblldet 1st, entfernto S : -

B e ety

- Im xolgenuen Tell dex Anlage, d1e im wesentllchen aus e;nen Zw;svhenbehalm
| ‘‘ter und aus zwel Destillationskolonnen besteht, wird Isobutan und Propan

i - . vom Normalbutan durch Destillation getnﬁnnt Im Zwischenbehalter verei=

| - nigt sich das ohlorwasserstofffrele Ofenprodukt Frisohbutan sowie .das
... Destillat aus der Kolonne 2. In der Kolonne 2, die mit dem noch isobutan~ "
‘propanhal.tigen Sumpf ‘der Kolonne 1 beschlckt w1rd, wird auf reinen Sumpf




. AATIIREL Bt S
«?ﬂdestillierto Der unreine Kopf der. Kolonne 2 geht, ie achon gesagt, in den
“f?waischenbehalter‘"und damit in die Kolonne 1 zuriick. Der -Sumpf ‘der .Xolonne -
,f52, ‘also: hochprozentigea Normalbutan, wifd in den. Abeorber zuruckgefﬁhrtof"'

"jIn;deraK n) rird.auf reinen Kopf destilliert.. Hier ‘wird das umgesetz-
’ ‘.riscthormalbutan mit eingeschleppte Ieobutan und Pro--r

3

es Frischbutans

A__ggUm<dasgButan auf dde erforderllche Reinhe1t 2u. brlngen, muBte TS vorhez 1n =
31;hffelner $chwefelﬂerewasche weitgehend von: Olefinen, in einer. Lauge&hsche
w7 von'in der Sohwefelsaurewasche ‘gebildetem 502 und’ in einerranschlieBenden
- Destillatlon “ beide in der Abbildung 2 ‘nicht. angefuhrt ~:vor -allgm von
'in ‘der” Schwehelsaurewasche ‘gebildeten: hoheren Kohlenwasserstoffen befreit b
~ werden. Da. alle Teile" der Isomerisleranlagﬂ “aug’ gewohnllchem Elaen hergeu SN
stellt’ waren;‘ist ‘durch: d1e ‘Anwesenheit - von . Chlorwasserstoff vollige '
Trockenhelt zw fordern. Es_ist. jedoch bekannt ‘daB bei. Vorllegen reiner Gaa»‘
) pha' keine. Korr081onen eintreten° Obige Forderung beschrankt sich. alsd .
: auf Appa?atetelle, die in Flu881gphase betrleben werden° Dleses sind der

ntweicht aber ein Tell des H20 mlt dem~Dest111at der Kolonne
1 h“durch*Blldung eines. Propan~Wasser-:und elnes 1~Butan-Wasaer-Azeo
P nnte: durchschnlttlich von-einem:Vas ergehalt von' ‘caq0; E 5
m"Kolonneneingang auf elnen solchen von ungefahr 05 02 % 1m Kolonnen mp,A,ﬂ

R W1e elnleitend schon besprochen, stellt d1e Isomer1s1erung neben deraDehy-" ﬁ
-;“zfdrier~ und ‘der- Alkylierstufe die dritte Verfahrensstufe des: AT 244«Verm'~xv:¢
j}}fahrens ddr.: Sle erfiillt die Aufgabe, das fur die Alkyllerung notwend%ge Ll
,“f1«Butan—n-Butan~Verhaltnls von 1,15 1 herzustellen,’um ‘aus.. elner gegebew-fﬂ
;*ﬂnen Butanmenge die groBtmogllche Menge an Alkylat herzustellen° L
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i In Bild 7 ist das Filief~ und Mengenschema einer Isoanlage fir die. Herstellung

}?‘_ von einer Tonne i-Butan aufgezeigt. Ein 97 %iges n~Butan mit 2,78 % i~Butan,

| " 0,2 % Olefinen und 0,02 Gew.% HpO auc dem Sumpf der’ n~Butan-inButan—Kolonne

I "der Alkylierung (31eh» Bericht Dr.Pohl II, Alkylierung von Paraffin-Koh-

! lenwasserstoffen): kommend, wird in einem Verdampfer verdampft und gleich~-

% zeitig ‘auf 102 - 103° vorgewdrmt. Man vereinigt diesas Gas mit dem eben-

ij falls gasformigen Kopfprodukt der HCl-Kolonne. Nachdem dieses Produkt\

i nit der Zusammensetyung von ca. 79,6 Gew.% n-Butan, 3,4 Gewo% 1~Butan,

!~ 4,5 Gew.% Propan und.12,5 Gew.% HCl (Olefin- und Wassergehalt jetszt

nicht berucksichtigt) durch einen Luftkithler auf 90° der Ofeneingangs-

"~ temperatur gebracht’ ist, wird es in parallel geschaltete Isomerisier~
6fen-eingepritzt. Je nach der zu 1somar181erenden Menge n-Dutans werden -

- Isomerisierdfen mit Durchmessern von 1 = 1,7 m verwendet. (Fahgmeise
der:Isomerisiersfen siehe oben.) Das Ofenausgangsgas hat_-eine-Zusammen-
setzung von 61,2 Gew.% n-Butan, 20,6 Gew.f i-Butan, 5,7 Gew.% Propan

~und: 12,5 Gewo% HCl: Dies entSprluht-elnem Umsatdvon 23,2.% und €iner’

'i-Butan-Ausbeute von 95 %. Der Ausbeuteverlust von 5 % setzt sich zusam-

' “men ‘dus 4 % Verluste durch Propanbilding und 1 % Verluste durch periodi~

ir sches Ofenentspannen und Bildung von Aluminiumchloridschlamm. Hinter dem7

g Ofen wird mit Kaltwasser bei' ca, 30° und Ofendruck verfliiseigt. Dieses .

kann, ohne Korrosion befurchten .zu miissen, - jetat durchgefuhrt werden, .

- da. das: Produkt yollkommen wasserfrei. ist. Der Ofendruck wird durch die- -
e Kondensatlonstemperatur des Kondensators geregelt Dasg verfliissigte =

i Ofenausgangaprodukt wird aus einem Zwischenbeh#lter: nach Warmeaustausch

.. .mit dem Sumpf der HClmKolonne in’ diese: elngesprltzt Sie arbeitet bei

23-atmit 25 Boden und. einem: Rucklaufverhaltnls von 1%, -2, )5 Die 80 ‘guf- .

gezeigte Apparateschaltung hat gegenuber der Fahrwelse in der’ beschrlebe— :

- “nen’. Versuchsanlage neben der- Vermeldung von: Korr081onen den Vorteil, e
daﬁ er Kolonnendruck“vom Ofendruck vollig unabhangig 1st Durch dlesg C

~(_\< ,,,,,

“der ] HGluKolonne mlt gewohnllch temperiertem Wasser. gekuhlt ‘werden. Das

den’ Kondensator der BCl-Kolonne verlassende Gas hat die Zusammensetzung

, 65 6 Gew°% HCl 5, 4 Gewo% n~Butan; 552 Gewup 1~Butan und 23 8: Gawo%*Pro-.

}“] pano Der: Kolonnensumpf ‘besteht .aus- 2496 Gew. % 1~Butan, 14, T2 Gew % n—Butan

; “und 0, ;98- Gew.% Propan. Letzterer wird durch einen Kiihler sowie - ‘durch

.~ eine’ Laugewasohe zur ‘Entfernung. restlicher H01~Spuren geleitet” und. ‘kehrt -
"dann in die n-Butan-i-Butan-Trennkolonne der Alkylierung zuriick. 1mButan

)‘+ Propan witd iber die 1nButanmPropankTrennkolonne der; Alkyllerung ="

gefuhrt, wihrend n-Butan erneut aus dem Sumpf der n»Butan—l~Butan~Trenn—

kolonne 1n dle Isomerlslerung zuruckgeht°

iﬂj Dle groBte Isoan]age w1rd in Bohlen fux 15 OOO Jato 1«Butan errlchtet
.‘ " b ¢ v . .

”ﬂi D1e Patentlage
: In Anbetracht der zahlrelchen L:teraturveroffent“1chungen und auslandlschen;;“;
" Patente iiber die n-Butan*Isomellslerung, war es nicht mogllch, ein grund--
_ satzllches Schutzrecht fiir die Isomerisierung zu erhalten:: Da. sich unsere
Arbelts»else grundsatzllch von den iblichen unterschpndet, wie der Anord—
‘nung des AlC]3 auf einer Fillkdrperschicht und der Verhinderung von Ver—
i setzungen in der Ofeneingangsleitung und der nachgescha;teten Apparate~_~
W teiles mit sublimiertem”A1C)3, durch Belaysiig éines "groferen freien Ofen- "+
. raumes iiber dem Kontakt, reichten wir Anmeldungen iiber diese Durchfuhrungs»Ww««
- form der Isomerisierung ein. Diese beiden Anmeldungen laufen noch. Nach
~ dem letzten Bescheid vom Reichspatentamt steht unserer Anmeldung uber die
 Anordnung des A1C1l3 auf einer Fillkorperschicht eine Gehelmanmeldung ge-
N" genliber, Es muB erst die BeKanntmachung dieser Anmeldung abgewartet weiden,
M.i um sich dann mit den betréffenden Stellen. auseinanders®tzen. su “k6nnen. Un--
i - gere 2, Anmeldung, die die Belassung eines freien Raumes iiber :dem’ AlCl3 zum
Gegenstand ‘hat, wurde erst kilrzlich bei-der Prufungsstelle elngerelcht° :
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Wie gezeigt benotigt ‘men 2ur Herstel]ung der gxoﬁtmog!:chen Menge Alkylat -
dies wird von den AT 244eAplagen gefordert - eine n-Butanisomerisierung. -
- Im Werk Leuna wurde neben der Hochdruckisomerlsierung insbesondere- die Iso-

merisierung nit AlCl3 als Katalysator bls zur.technischen Reife entwickelt, -
deren. Reaktlonsbedingungen, ~ apparative Ausgeéstaltung-und Betriebsweise) :
~ sowie deren Ergebnisse e:ngehend beschr1eben und durch Bilder anschaulich - |
‘”_gezeigt wurden. - 4 , o

vDie Entw1ck1ungsarheiten Zur. Isomesz1erung von n«Butan wnrden im hiesi-
. gen Versuchslaboratorium- untexr- Dlrobrcﬂerold, Arbei tsgruppe -Dr. Kaufmann,
- gusgefiihrt. Sie wurden.Mitte 19%9 von Herrn ' Dr.Zerrweck begonnen und ab .
Ende 1940 von den Verfasaern des Berlchtes zu Ende gefahrt.
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