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REPORT o GERUAN OTL, REFINERIES '
1. SCOFE
| (a) Synthetic Oil Plants.

1. H&driemrk, Scholven-Buer
2. Edeleanu, G.m.b Hey Berlin

(b) Mi.neral 01l Rei‘:.neries. - ’ ’\ R
‘ 1. Dea-Nova Refinery, Ebensee s Austria

— « 2 “Deutche Vacuum Oil Company, Bremen = =~
-3... -Deutche-Amerikanische Petroleum, Gese]lschaft, Berlin,

4. Julius P.Lntsch, Berl:.n

(a) Office, Chief of Engineers, Washington, D. C.
(b) The Engineer Board, Fort Belvo:.r, Virgixﬁ.a

3_.,__ TARGETS v:[sxmn AND PERSONNEL INTERROGATED e

(a.) Synthe:hic Oil Plants.
L Hydrierwerk, Scholven-Buer Synthetic 011 Works 3
perso 18l interrogated, Works Chemist .

N ",‘.2;” Edeleanu, .m.b.H., Berlin, personnel 1nterroga‘ted,
cht,: Achti and el

1. ‘Dea-Nova Rafinery, Ebensee, Austria, Dr. Fritz
Staiger, Technical Manager; Erik Grei‘ser, ConnnercialeManager, and t
Herman Scrbinsld., Chief Engineer. S 5 o e L

) \.)

et

_' T 2. Deutche 'Vacumn Oil COmpany, Bremen, intarrogated
. German P'lant Engineer. A ;

. T 3. Deutche-Amerikanische Petroleum, Gese].lschaft,
Berlin, Herr Haeneahn. R




1.. Julius Pirtsch, Berlin, personnel :.nterrogated
Dr We Kehse and Herr BE.. Yobelt.

R I'A}.EES OF INVDSTIGATOWS o o

(a) f}ir. Roland .J.—est Tecrr-—Rep*GiGS*Sectxen—let'Div, OCE

. T g

- (o) Lt. 4. Brosig,CE, Interpreter, R L L

5. RESULTS OF mvm'rap.non _ e ‘,ﬁx St

o ;77 The Pla.nt Was high...{ concentrated, .8 bm.lt up in
fthe air’ and had been_completely knocked out by bombing. . Precautions -
had been taken against bormbing such as building concrete.bunkers on

-the operating floors . for tha operators and building fra.gmntatlon
walls/&rom’d ‘the~ storage-tankss— The ‘fragmentation-walls were.of brick:
3 hree courses thick. The operators- ‘square ‘or rectangular ‘bunkers were
S ually located on the first floor and remained intact. ..The h:.gh pear
~or “pointed*bullet'shaped ~bunkers-built-at-grade- {Level-«remained intact.,-
-althoug,h they had been surface splintered by bombs..: larg ) prsacast
Jeircular arch segments over air compressors~and -equipment, had—been*-—
“brokén in by bombing. .The fragmentati on: walls—arma&ihe_tanks_had__
been 'broken -out from the inside by bomb: hits.. Apparently every tank
~had received: individul attention with a- ‘bombs* Th i
who acted a.s oulde,vstated_that_thé tanks’r’ué.de a-hot—£ire:
bl 7 The-mailn hydrogenation unit consisted of six ba‘c.- :
ter:.es uh:.ch containea\two units. each, dses, two furnaces, two. bu‘bble
'towers, etc. -The "stemkohlen" is first pulverlzed and“then mixed mto
a paste or slurry with heavy oil. . The paste or: ‘#larry has a- catalvst
“added ‘and is then. pmnped~through a ciacking or reaction: 0011 under 300
" “atmospheres pressure.’ Only 06% catalyst is added-and-the'catalyst-
._Which\»ts*—a—?folfram ‘compound::is’ not. po:.soned by sulphur. :Since-.a, very
) “quantity of catelyst is used, . récovery-is not. economically .
'f“eas ble. .& heavy- duplex d:.mct-lcj;mg steam_pump s used.to. for
. khHers slurr‘,r through the furnace.coils. The furnaces—uuod are: of-the
Ve t:.cal type with side- openings for 'cross. ;- £lows—Tubes are approxi-’
!mately 5 ine I.D. and have fillet welded fins 10.in, x 104n. x5/327
—ip+-on 1/2 inch centers.: -Tubes were. d.pproximatsly 5/8: in. thick, and
50 £t longs” Tubes were. clustered in’ groups ofsix in the furnace: .
and had hairp:x.n return bends welded on the bottom. . One of. the pairs
of ‘tubes had a parallelop:.ped billet with. blind flange welded: on, .for.
a return-at’ the ‘bottom, - The ‘control room was: located—adgacent to:an -
\}overhead— pipe= gauerry_ and apparenif:J-Ihad a-mininmm: of- 4nstrumentation:
Y and. -remote controls.milontrol ‘seenad - to be By means of direct ‘hand- . .
oporated valves. :0ils. from the catalytic process’ are separated from:-
' the water of the reactlon in‘a heavy inclined vessel, 'and ‘the oils- are
ou“b.,equently frac‘b:.onated :mto llgh‘o, med:.um, and- hea.vy grades. i Part




of the heavy ‘0ils are: used for mald.ng additioml slurry, and the balanc
of the oils are processed through a secmd—cat&ly-ti&stage ~for further —
hydrogenation. Three stage,’ vertically split, centrifugal pumps are
widely used for reflux service. —Ash-and-solids are separated: from the
0il by centrifuges. The residue. 1s:further processed by feeding it -
‘through an externally fired rotary ball’ mill Vapors are driven.off
from the. residus and collacted for further proeessing. Butane is
dehydrogenated “to butene in this plant and the’ hydrogen s cunpressedﬁ
for use in.the plant-process.. A bead ‘catalyst is used ‘and ‘recircula—
tion-is;employed in the process. A special foed apparatus is built
on the bottom of the cluater of tubes for recirculating catalyst. .
The, Germa.n Chamist sta.ted that: they also made alkylates in the butanse -
50 f%./ high with closély spaced bubble
‘‘‘‘‘‘ iso-butane from'normal butane. The
hydrogen canpwessors were of: the “two | stage type, electrically driven
by ‘large’ synchrpnous’ motors, of 2200 7 power. and 123 RPM speed.
Photograph Noe_ 1, mounted on . the' following page,. “shows the hydrogen
compressors which: had-been. des‘broyad by bombing not wi‘bhstanding the -
fact. that they were housed in a reinforced concrete building. L
,should ‘be noted-that none of the gases from. the.plant were. msted. el
Propane-is compréssed into bottles for ‘truck use and the ‘heavier gases::
are processed into liqu:.d fuels. . The plant produces a variety.of pro=.
-ducts= mcluding ammania. phenols,«sulphur,, motor,,fuel,ﬁalkylates,.»_“m-;:.%
av:.ation petrol, ‘and- diesel fuele: :
Vo +.: Features of the plant-are the nm—pﬁsoﬁngﬁby Bl
phur pertie,'_.\eﬂ, catalyst, and the rotary, ball: idins for.
extractmg vapors i‘rom~ :l'dua. 'rhe fea.tm'es of thaafnrnaces are ths

flow of 'bhe gaaes ‘of - combustion,
, .+ . The production.: of» p].ant -was _
1o 12 oorrbns./mo;—emwe-d from the metric. systems™ - -
. The Rotary Residue Kiln is 7 ft. 63 in. diam by38-
fte longe Ki.ln is tire and rim. supported on.both ends. Kiln has. - -
counterweighted, water cooled stuffing boxes with packing about 1 in.-
square. - Qutlet:of residue- from kilns is by means of paddle blades -
_cas‘b in~the end” section. Outlat throat is 2 ft. 5% in. inside diam.-
‘bya blcwer discharging
i Residue drops through a liquid
sea1~and is" pcl.cked mp b & \h\lbadsdum carse
|Inlet is througha large weldEdT‘ ~Prictograph No. 2, on-fo
“page, was taken fram the. diacharge end_of ‘the. ld.l:n and: showa the
blower in the foraground. . :

- (See Pnotographs. on'Pags 4)/



Photograph 1l

-~ -

‘Photograph 2 ,Rota'fy Residue K’ihln'_
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2+ Edeleanu, B’e‘r':u.n

. The Edeleanu, Berli.n -8ite was investipated for the
purpose- of obtaming 1atest developments in the use of selectivé sol-
vents for refining lube eil distillates and for :Lnspecting the research "
and control ].aboratory‘_.,, i :

entirely destroyed, Whe! "8 the building 'is intsct fer the bench and
glass ware labore.tgcqr end.,office, but most ‘of the. equipment-has: been
looted.fj The- orgazi:lzation is practically out of action; however, the .
"'scientific personnel« stay around and apparently draw in scientific. per- '
sonnel from-the, ontside for want of a better place to g0e Descriptive '
.literature was%:e’bt.sined én~the Edeleanu process and- forms a pert of
this report. The articleshare as follows. C :

APPENDIJCA : “I‘roducti.on of Lube Oi.ls according bo t.he Edeleanu Process"'
Dr. P. Jodeck, 945 ,

i

APPENDIXB W"l‘he Edeleanu - G.m.b.H., Berl:i.n-Schlsneberg" ‘ Br. A

T ’P. Jodeck, 1945 L e R s _

/APPENDIX C— "On the Edeleanu *Pro_cess" - Book of Def:.ze, 1938

APPENDIX ‘D - "The. Refining Process wi:th Ia.qu:.d Sulphor D:.o:clde"
~ ' Dr. L. Edeleanu, 1932 S , P

"APPENDDC E : “Technik und Oekoncrmic des Edeleanu-- Verfa.hrens gy
T - Raffination von.-Mineralo"len" - Von G Cattaneo
SR “ﬂvez:smn_(_Helland)- 1928 . AR

~ e The i‘ollcm.na ant.lcles »were also obta:.ned an_d sre on
i‘ile in- 'bhe Office s Ch:.ei‘ of Eng:.neers but are not reproduc d :m this T

report.. R .
R "Action of 302 on Mineral Oils" A:c‘ch s ‘Foéter, 1931

""'-“H:.gh-Octane-anb Blend:.ng Stocks Produced by - Selvent
'_Extractlon" Saegebarth, Brogg:uu. and Steffen, 193’7
R “Therma.l Processes in Petroleum Refining" -~Rudolph Plank,
1928 .

1 .‘
P




The.basic Edeleanu process is used for removing un-
saturates and Sulphur from Iube 0il Distillates. Its operation can be -
seen on Drawing No. 30-1068. The lower left quadrant of .the Drawing
shows the Distillate Drying, mixing, and Settling sections. The lower .
right quadrant shows the Extract Drying; and multi-stage Extract ’

. Evaporator section.. The-upper right quadrant shows the Raffinate Evap-
orator section. The upper left quadrant shows the Benzol-S02 compres- -
~sion, cooling, and condensation section. o Tt e B
R e Drawing No. 30-11000 shows'.the deparafination of lube
oil distillates with Dichlorethane~Methylene Chloride selective solvent.
_The left hand side of the Drawing shows the Refrigeration cycle, dis-.
‘tillate drying system, Dichlorethane-Methylene Chloride cooling and: ', .
‘mixing system, and Filtration system: The ‘lower right quadrantdhows
_the evaporation "systggf‘fqrﬁremoﬁng—the Dichlorethane-Methylenchloride
- from the parafin. The center right section of the drawing shows the
evaporation system-for _ra_covermg__the_m;chloretha;iegl&etlwlénechloride
from the filtrate.. 'The upper right section-of the drawing shows .
" Dichlorethane~Methylenechloride compression -and condensation ‘gysteme |
This dewaxing system is-said to be.the company's latest development.
Ly e j""“'-",nrawihg;"No‘.-a_ZO-—_lOls;»ghqwis»--aw'éanbinatiqr‘x;:proggga,'f,qr,,_;.
‘déwaxing and solvent treating lube oil distillates. The lower left. —
- hand quadrant’ shows the conventional Edeleanu Distillate drying, mix- .
Ting, and- aqttl:.ng“‘s’y_st’_em:‘*#‘Ihe'“xawve'r"rightwec‘biqn«‘qf«th_o--Draivin‘g;show_sm;n
7/ the recovery system for- separating the Benzol-S02 from the Bxtracte — .
' The center right section 'ahows*‘bhe-vaaporatiwand;S_epar&tion;»syst;ew#f- :

for recovering the Benzol-SO2 from the Raffinate. The upper right.

/section shows the evaporation system for recovering the Benzol-S02. ..
/ from the wax. The center.section of thé Drawing shows the Benzol and
S0, buffer tankse The upper left quadrant shows a conventional chill-
‘ing and-dewaxing plant with drum filterse.. .. . =~~~ . e T
. . ...  Pnotographs 3, 4, 5 and 6 mounted on pages 7 and 8 -
“show the Edeleanu barrel sized. pilot plant laboratory which had ™ ™ -
been thoroughly unroofed by bombinge - A S
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(b) M:Lnere.l Oil Reﬁ.ner;ea.

1 Dea~Nova Refinbry, Ebensee

This refineryms constructed in the Austrian Alps
as a bomb-proof installation for the froduction of lube oils from
.Vderina crude -oil.. Photograph No. 7, below, ‘shows the refinery site
in the side of the mountain. ' The site was originally a-rock quarry-
Jing operaticn and-the motive was to continué giving the appearance - -
of a quarrying operation. The. lower ‘part of Photograph 7 indicates:
the Blevation of: the opara'bing floorJof the tmnels'whereas the s

|

T fduring construction. A black smudge
is wisibla® in the right border of the photograph near a shack. ‘This..
"black smudge is. smoks. emergin&ﬁ‘o the stack of the topping unit i,

: *‘urnace. -




Phot/o;vraph 8, moun'oed below, shows- the white-face of t.he QUATTY.
- From a dlstance black dots representing portal entrances are per- .
" ceptible on’ -the face of the quarry at the upper shelf level. These
portals serve as natural ven’c.ilation outlets. _ :

Drawmg*h*—l:l *(Dachs-I-I) s herenth, shows the extensiveh_tmmeling
system. Approximately -eXeven: of the- -paraliel-#tunnels going into-the
“mountain’ £rom the face .;.of_quarry were driven. - The refinery in~.-
-stallation, to date, ‘was made in tunnels 50 8 inclugive. A g .~
}'vacuum sﬁill . er.con truct' n in: turmel Se The writer paced

'—“ ‘ The topping unit wa:

_consisted of 2 sets"‘of Mumaees_eaeh ‘together wiMe“auxiliary
—heat exchangers and fractionation: wwers. Production is rated at ™7~
- to 10 tons per day from each unit Drawang 3206b (Heckmann & Lang
: inclosed- shows ‘the flow dlagram - - The ‘flow diagram

" is convent.n.onal and shows a’ typlcal small - Two sets of i
‘ One 35-inch

. iim_aces. -1t is
E “the- opihi‘bﬁ' of the write that much’ valuable undergroun space_is
1 -wasted in ‘the use-of -this ‘design.’  'The furna ave long radius:

flanged retum bends whlch require-a largg fuin:
{CYosed” horizont
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are extensively used and much space is wasted around the tanka. .
Horizontal cylindrical tanks are mounted 'in two tiers supported by
‘structural steel frames in part of the tunnels. Tanks are covered -~
‘with glass wool, lagged with 3/16 in. coarse welded reinforcing
steel, and plasteréd over with cement mortar. = * v

, Drawing No. 3 (Dachs II), inclosed, shows a plan and -
‘section of the topping units which are installed in multiple. - The .
drawing is wg_npposed to be the scale indicated.

..Drawing M1059 (Dachs II/Fabrikationsschema), inc‘loa- ,

- ed, shows a flow diagram of -the lube o0il-plant.- It will be noted from the
diagram that the DuoSol selective solvent process was contemplated for -
this installation: ‘The DuoSol process is well known in Germany and
in America. At the time this refinery was captured,- the lube oil part
of the installation was not started. The vacuum fractionation tower -
only was under way... the upper part of the vacuum fractionation tower
was hanging on a hook .ready for the base section ‘to-be we]ded e ‘
Vacuum Tower was 11 £t. 5 in. diam. by 24 plates high., .

-+ 7 A significant feature of .this undergmund re-

f:.nery was the ventilation system. Genera‘.lly ‘each tunnel.was '~ '
ventilated by a couple of blowers. Two blowers for Tunnel No, 7 were
_driven by motors of 22KW power, 1470 RPM, delta-wye 220-380 volts. Speed
-of blowers was reduced by V-belt’ drives frcm ‘the motors with an estimated
_speed_reduction of 2:l..--The topping unit tunnel No. 7 had a forced draft
ventilation syatem only with blowers forcing the air t.hrough con-
ventional metal ducts. ~The system did not function when door open=
ings- leading into the tunnels were closed. - It was noted that the
__‘tunnels, which were built later, had both force ‘and induced draft.
_vents for ventilation and-the—atmosphere-was mich-more-Ivables
“Tunriel N6, & had two induced draft fans with motors of 11.5 KW,- A '
.380 V., 24.6 Amp., 1445.RPM andtwo forced draft fans with similar -

11,5 KW motors. ‘The vacuum distillation unit had the best venti-: :*“

“lation system which was a forcad draft vent at the }ower level with -
& warm air outlet rising vertically around. the vacuum ‘tower, -
e Boiler House was located in a tunnel aouth of
the/ Refinery Tunnels and an outside steam line: fu!niaped steam to
the e —This Boiler House was intended to be used. ult:l.mately
for: another- nei%hboring underground installation and"is not shown on

_Drawing No. 11 (Dachs II)e . Present ‘bedler house contains m 011 Field

_pms_sm:e. -Steam_ﬂmeter:read—ln?rsetona—of?ateamrper pur.'"

Boilers were. o0il fired from the fromte =~ 7" -
As was-customary at most’ Geman msjallationa,

, crude 0il was hauled in by tank cars and refined products taken-. my
in the ssme manner. The- overall plan included the railroad: aiding

. :Ln the tunnel ‘for- ha.ndling 1ncqning and outgoing oils, -

' i The ‘tunneling operation has been-covered by t.he
~underground installations group and details may be. obtained from

" their CIOS repert. -The tunnels were of varied sizes depending upon-

: location. Fumaces room was 35 tt. wide by 1.2 ft. lmg by appro:d.— :

-11-
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mately 40 ft. high. Mouth'of tumw.—ﬁk
~Widest section of the tank 'bunnel Vias -estinated by pacing to be 40 ft.

long and the height was. 35°ft. Tunnels in most places were unlined

but concrete lining was used where faults and ensu;m{, water occurred.

. 24 Deutche Vacuum 0il Company, Bremen T ; ,’

' The Deutche Vacuum Oil f"ompany Plant is 1ocated along
,_the water front in Bremen Harbor and it survived the bormbing ‘attacks -
reasonably wellj—l’hotograph—No.——9,~below, shows the Refinery from
a distance. Fart of the -camouflage nettding is still up and tanks

are obscurede T8 be sure- tanks, a furnace, and a projznc FAssurc
vessel were destroyed by Allied action but the refinery was still
opera'bing The\egzmy had provided the best protection at. their.

command for an industrial- enterprise. - High- fragmentation walls-of
‘concrete were provided around. eritical parts of the plant and e: ar'bh-
"£illed walls retained. by wooden forms were provided art around tanks.-
Most of the refinery was covered over by camouflage. netting sup- —
ported on telegraph poless ~In ardditi‘on“ —{t was-reported-that the
whole . harbog area was- shrouded w:.th smoke screens whenever an at‘be.ck_
~WAS. detec‘bed"‘ : = E . L LA

Photogragh No. §. - . Deutche Vaoum Oil Gesellschaft’



The refinery boiler house is of riodern design and
contair;s "Permutit® feed water treating equipment, three high-
pressure boilers, and éne 1500 kva TURBO Generator. The boilers
operate at 40 atmospheres prossure and 4200 "cels", Each boiler
normally delivered 15 tons of ‘steam per hour but could be run at 22.
tons per hour. Each boiler had the following dimensional charac-
teristics: = 320 sq. meters heating surface, 170 sq. meters super -
heater surface, 10 sq. meters regulating surface , 1071 sq. meters -
econemizer surface, 14438 sq. meters grate area, Chain grate stokers
form the grate area. The boilers furnish steam to a 40311 atmos- R
pheros -ressure reduction station,” ‘and to a 4022 atmospheres pressure
-reduction station and to the steam TURBO Generator.
5 . . The steam Turbine normally funs at 5500 rpn and is
jreduced through‘ a gear box to 1500 rpm for the generator. Generator
outpmb is 1500 KVA at 600G volts. -~ e e —
The topping unit was .said to have a capecity of "
10, /000 tons per month and produced five ‘side streams from a tower =
40 meters high. Side streams consisted: fef Zasoline, kerosene, -gas. .
61Ty *spindle oil--a.nd bottoms. - Bottoms dre pmnped to. the vacuum unit .
for. further: stripping. Crude input to. the topping unit is first .. ..
centrifugei.,xo remove salt and water. Five centrifuges’/ f the seven
installed asre ardinarily. requ:Lred to operate steadily, - The vacuum
still- hadaﬁeenﬂknecked out~bymbomb:mg—and«the—fm‘nace~was—being\re-—-~-~-»~ -
builte Fprx{ace consisted of roof tubes -and principelly of convection
+ubes back of. &’ “bridge Baffle wall. Preheater channels are.cast in
the furnac@ffloor for installation of tubes. - Products from the vacuum
tower, except overhead, were sent to the DuoSol Lube 0il Plant. Charg-
ing and reflux pumps were located under the: control room which con- . -
tained: the Look Boxes. Steam’ smothering lines and Minimax XT2 portabls -
fire- extinguishers were provided in the- plnp room. - A 6:1nhigh ‘fressure
fire line with' hydrants served the Still area and. portable. foam -
generating carts were stored in sheds ready for quick use. There were
nine fire Apparatus houses located throughout the- refinery plot. .
For rtable foam’ generating carts ‘carry two hose reels, a Siamese mix-
ing. nozzle, ‘foam ‘Powders HAM and -4BW, and a- discharge nozzles A port- -
able pump trailer carries a l,—cﬂ.inder gasoline enging-driven ‘pump - -
which ean-deliver 800 liters. per minute at 8 to 10 atmospheres pressure 3
a 4meuction ‘hose, and a' 3ndischarge hoses -
<" .- The DuoSol Lube 0il Flant mas. of more recen‘b~_des:|.gn
and bore -cortain American characteristics. 'The. cold-oil punp - B
had- ove;-heaci steamsmothering lines with 2 in. drops for fire pro=
tectien. : M:inimax XT-2 ext.inguishers were /hanging .on the wall near all:
5 1=hot-oil-pump house had 2: in._steam_drops for fira
smethering purposes and Minimax XT-6 and“ES 10 extinguishers: on the:
walls. The Oliver filter room has portable Minimax "fuerloescher"
tatra XT-2 (foam) extinguishers on thé walls. - The general pump house
has 2 in. steam-drops for smothering fires.and ‘Minimax ES 10 fire ax~ ‘-
'Mnguishere. DuoSol Plant has furnaces ‘constructed in pairs with'a’. .
common party wall. Furnaces -are- fired with pulverized coal and have _

13'
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“an al'r prehsa.ter m_the ﬂue gas stream. The tank farm was T
; poorly protected? against Tire and*severa’.l. tanks-had burned down after
_“bembmg‘\l‘anqu. '207 has a.capacity of 470 cubic meters and-has 2

in. foam solution lines leading from the dyke to an 8 in. x 6 ft.

~ mixing pipe on the outside of the storacre tank. Mixing pipe is .

separated from the storage tank by & paper or fiber membrane. A C -

. drop pipe-leads the’ foam down inside of the storage tank. ' Tank No. ,

2 has a cépac:.‘tj -of 6000 _cubic meters and has two 2 in..lines on each _ .-

side for foam solutions. - A1l storage tanks have 1% in. steam lines

“entering near the top with an overhead=chieck loop. 'The steam linas

i __ammide ed superfluous beca.use a foam systgm has. bean installed.

L

&A_B- Deutche—Amer:.lanische Petroleum, Gesellschaft, Berlin R

special i‘ract.ionating towers, Sfour agltatars, tank car shed and punp—
‘house for shipping facilities. Storage- capacity “of ‘tanks is 35,000,000 ~
i . "gallons and the distillation capacity is a pproximately 26,400 gallons . |
_ per day. Raw gasoline of straight run and synthetic types, gravity © - -~
" 62/63 A.P.I., distillation range about 100°F. to. 400°F. is receivad S
fﬁand—cutfgﬁpﬁms; T : = L b e e

- Type-= “35peGre s "»-,573011:!30‘\. jsed R o

k : T ——Range®Fi—- for i : :
96/186 . 1 Glaosworks, laboratories, clean- R
S 'z ing fins mechanical parts, .

hygenic arti g

(l)Gaso—,‘ s .66 ;l;p' -
: 68

Tes ep
R

7(2)6&8'0'- 2695 £0 &

2 140/205 i To_extract vegetable & animal‘
line .'_:.'710 S o ~©3 . .oils. Solvent for cements, '
AP SRS \ '3 waxes, varnishes: - co
(B)I.amp '..700’ fo.:v. 1407284, ... 's . For-miners lamps, blow torches, o
. I 3asom- 3 aTR05 - 3 S ‘ _;»a'»swn.tch lamps. U s
ST line. s ,,;‘ o 3 P ' P
el (z,)Solvent 740 %o -2 10/ K Dry cleanmg solvent., paint R
‘Benzenes750... i . .and.varnish solvenbts

L (5)Mephe 1755 to = 284/395° “'Substitute for turpentine: -
T thens s S Dryer:for varnish and paints.'

.-Roofing paper solvent shoe B
'Dol:.sh i‘loor wa.}' -

o
.8

B

‘ procest for v"ak".x.nc, solvents nd extractian i‘luids 5

“."is carrigd out: Flows:  Butanes are first distilled .off by two

13 in. diameter-fractionating towers Packed with Raschig rings. .
Towers. have a; tranusverse c_,rllndrlcal accumwlator at thelr ‘bases Tor—

- steam co:.ls, also open steam.  After being stripped of Eutane, the- .

- -gasoline is distilledlin: w0 47 ine dlameter bublle towers comtain-: .

J.ng 32 pla.'bes $tich.’ Towers:do not have. man.heads “for ‘the individual . @ =~

ys-and the trayf* ‘carmot ba more than a ﬁoot apart.' Bxcess: li(,ht s

nds from- tha L&/ in, “towers are. a.bsorbed in ,,asoline which has been' Ly

Miled o ay pro,c:m\ntely 14°I‘. by an ammon:.a br:.ne ;'efrig rat; on

B :Tha dlotllldt: ‘




Y

. system.. The brine is circulated directly intd the gasoline tank apd
" the gasoline’is dispersed up through the brine. A 15 li.P. compressor
- and a 7.5 H.P. blower are required for this service. After d:.stilling
" the fractions can be treated in.two 6600 gal.-or one 10,600 gal. :
. agitator. The 6600 gal. agitators are built with a vertical agitator -
“‘above 4 horizomtal agitator, for treatment first with acid, them
-caustics: -Both types of agitators. have -mechanically. dr:.ven paddles
* for niixing the chemicals. Distillation is essentially a batch = _
o operation, manually controlled, taking 9,250 .gals. at a batch. Closed
———steam coils are used for heating —during—the dlstillation._ouhe—/
- J.ighter ends, and open steam is. used for hea‘bimeavy ends.
Loading for. shifment is done by direct acting steam
punps. 1ocated in one side of the tank car.shed. Exhaust is to the
A atmosphere. Steam is supplied by three horizontal marine type. bo:Llers
. operating at 10 atmospheres -pressure. ‘Switching of tank cars to the
" railroad station is done by using a. yard locomotive as an accumulator
carrying reserve steam : from the marine type- bo;i.lers., :
: .~ . "The plant:has a piped powder foam fire fight:!.ng -
- systam~operated from three control staticns. A& single powder foam -
is used and one /~ifich pipe is ledgto-each storage tank.  Fipe~has-a
siphon. goose—n’eik at ‘Eﬁeftop to migimize overﬂow, condenstation or
backflow. SR

, - e All fleld tanks -are- mclosed close together :Lnside_-.m.... RN
one dike around the farm,. which makes a poor fire riske , )

- Ph_’oogra“ph h—No. 10, below,-shows theJnu‘oana tcmex::* i
__two i‘ractionating towers. S ] R

-arl"d

Photbg_:raph_..sl‘i;d. 10 - vFr‘a.ction_a»ting"

Tcwéi-s
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Photograph Now 11, below, shows the control house ‘from which dis—
“tillation products are routed to field tanks. Photograph No. 12,
“below, shows the escape staj;i'fﬁqm,high-lével -of contrcl house.

- L4

Phq‘tbgraph Noe 11 =
.Control House
- -

Photograph No. 12 =
Third Floor of -
Control Houso



4+ Julius Pintach, BeFlin

L —__The Oil Recovery Plant_consists of-a-row-of-b ick and
steel buildings on ocne sidé of a’ street, flanked by a row of vertical
cylindrical tanks on the ppposite side of the street, The. Plant-has a' -
capacity of five to ten tons of used oil per day input, “and three<to-six
tons per day of reclaimed oil ocutpate A flow diagram is.attached which. -
shows -the: process grarhically. Storage capacity including working tanks-
consists of.9,140 Bbls, for used oil and 7,560 Bbls, for reclaimed ocil.
There were 500 tons.of old oil on hand on-thé 3rd of September.  The -
process is essentially a batch process and takes ‘place as follows: ~0ld
"oll is dumped into.a concrete settling tank below grade and pumped up:.
%o a secondary settling tank above grade.. It is then pumped to a tank
having closed coils for heating and the temperature is raised to 100°C,.
to break any water emilsion, and benzene vapors are “collacted- ard-cén=
denseds The oil-is next pumped to-ledd lined acid treating tanks where .
it is treated with 66°-Be Sulpmric Acid at approximately 409C. and -
agitated with compressed air. .The oil is then pumped to Bleaching Barth -
Treating Tanks where it is- treated -a%-approximately 100°C. - Bleaching -
Earth is removed by filtering through-a: filteripress having creped — .
cellulose backed up with canvas leaves. -The Oil is then heated to 270°C,
“in a 3/4 in. pipe coil at a turbulent velocity in a convection furnace;’
or by a steam coil at the same temperature. The overhead mroducts pess._
“through™a” fractionating column ‘and are_separated into-benzens; gas-oil,
and spindle oil.  The bottoms constitute the’ finished products: An e
alternate stage in the process consists in using ‘Pintsch vacuum operated
cellulose filters instead.of the filter press for separating the bleach~-
ing earth fram the: o1l. Appendix MH" herewith is.an article by Dre Gross-
on "Regeneration of Old.Oils%. Ir. Oross is affiliated with “the Deutche.

Erd8S1 organization and the Bdelsanu organization,
ST v _ TR - SR

v (a)  Synthetic 0Ll Plantss - Lo e T :
o 7o le The Hydrierwerk Plant at Scholven-Buer is a notabls:. -
example of ‘German progress in the hydrogénation of solid fuel, ‘coel, to
“produce liquid fuslse ~Extraordinary equipment in the Flant consisted of
the cross-fired vertical furnaces, .outside fired rotary ‘recovery kilns, -
and pellet catalyst mechanically fed into allqy stesl tube bundles-for—
Polymerizing oil. in-the-vapor=phases—The rotary kiins could be used in'
“the U, S. far recovering oils. from shale; and the tubular vapor ‘phase’ :
~catalytic polymerization system could be used in oil refarming processes
requiring high pressures. - oo L S \__/ B
[ 26 &ie_,lsann‘(}.n,.b,.ﬂoi,\”iBe‘rJ_in,_,.,_’ TR B

= L The m&ie’axiﬁvz:'ppoc_éés uf reﬂning hbeoilsby the uge of
two..or more selective solvents i1s not new-to0 the U.8he ~ - =
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The technical data contained in Appendix *C" on separation of oil
solutions from solvents is considered to be a new and constructive
addition to ‘the literature.-The Edeleann organization also had .
developed a "chain filter® for dewaxing lube-cils. A request has been
made to have a chain filter shipped to the U. S. Bureau of Mines -

(bl lb.neral 011 Refineriess

1o The Dea~Nova Reﬁ.nery at Ebenaee, Austria demonetratea

the prac‘bioabil:l.ty of constructing an oil refinery in tumnels within a_
mountain side. 'After several trials the Germans adopted a method of -
'ventilation which forces fresh air into-the tunnels at operating floor
level and vents foul air out around the smoke flue and around the ~ -
fractionating towers. Construction of key refineries and oil refom:\.ng
_plants in mountain tunnele is recommended for conaideration of higher -
authority. :

: 2. " The Deutche Vacuum Oil company at Bremen illustratee

~the difficulty of -destroying a surface’ refinery by aerial bombardment.
The refinery.. was.thoroughly. camouflaged with nets and hidden by smoke

screens when an attack was immineént. A high pressure propane tank "

_and_some storage oll tanks were. hit but the reﬁnery was;si.ill operating_-_.,
_at the.. end*ofmthe_war ' i _ , :

3. The Deutche-dmarikanieche Petroleum, Geaellaohart ‘was
operated throughout the war not ﬂthsﬁmﬂange—h—storage‘
tanks. The foam system was of good design and afforded protection to

—*bhe closely grouped tanks. _

-—'--——~—-;‘,.,., 4+ *The Jnl-l.us P.i.ntsch oil rec]aim:lng plant isa
“successful example of acid treating, clay treating, centrifuging and
“cellulose filtering of ‘used. 0ils without cutting back with naphtha. -
None of ‘the-principles. involved is mew, but the -system. of treating
,could be advantageously employed in portable units,
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APPENDIX MAM

Production of Lubeoils according to the Edeleanu Process. . :
L —Dre P Jodeck 1945

By the raffination of mineral oil distillates SO, has valued its self 80 .
_highly as a solvent for Kerosen and Gasoil that up to now no other . ° -

“material of equal value has been-found. Ons can therefore look upom .= -
-S0p-as:-the ideal solvent for this fraction,: o RIS ’

In the handling of light fractions (Benzin) as well as with the heavies ’
(spinael oil up to Cylinder 0il) the specific selectivity of the SOz
no- longer-suits—the—optimum work condition. The selectivity 1s too_
sma1T for the benzine; on the other hand too large for the heavy frac-
.tions. ~By handling benzine with a great rediuction in the extraction
temperature, a_compensation can be accomplished,-since the selectivity ..
inéreases appreciably at lower temperatures. = = et

- * On the other hand a compénsation can be reached in-the-treat-"
ment of lighter and very light lubg o0ils (transformer oils, Spindle
.0ils) 1if the—extraction temperature is ircreased: up %o #50%, where by .
‘the-selectivity is decreased. ~For the heavy lube oils tHe- emperature |
_increase.alone.is tiot_encugh. We_set out to:find an assist-for the SO2_
whereby the selectivity is greatly decreased. _Benzol ‘introduced it- -
'self  as useful for this purpose. We've been using a mixture of S02 -
-~and Batizol for Extraction purposes since 1935. The choice of Benzol "

as a solvent was made because Benzol -is suitable as a thinner in the - -
. deparafination of ‘the lube oil. The émployment of Benzol on one hand
‘as a. solvent for extraction, and on ‘the other hand as a thimmer for-

the déparafination has the advantage that the deparafination can be -
Joined directyly to the Extraction without a change of the golvente .7
. s complete evaporation was necessary.. It alsofollowed, “that ‘the con-
centration of the solvent for the deparafination had to be determined..

~This was accomplish by a relatively simple means: . . .l
oo e For "l/%he-‘,extra'ction a mix-ratio ‘of Benzol to 502 of 10:90 o
' for lighter lube oils; from 4C<60 for the heavieste ™ -~ . = . .
7.7 For thé deparafination on the other hand a mix ratio of 70:30
“-for the' 1light and 90:10 ‘for the heavier.lube oils'was usede : . s :
e meﬁk'sclvent_ required for.the extraction is 100 Volg for—:; . -
the light fractions, up to 250% for the heaviest. - For the=deparafina—
*tion 200°to 300 Volg. = J R e
.- " . . The extraction temperature depends considerably on the char—
“acter of the oil, especially upon the viscosity and the parafin content.
T, 7 Ingtallations-according to this system were built in France.. . .
(Dovai), Italy (Triest and Fiume), England (Ellesmere Port, Manchester -
and Llandarcy), Romainia (Bukare ﬁ5;"~$weden ‘(Nynaesham), Germany',: -~
AR The" construction of the Extraction section is. visible in the . .

" enclosed simplified flow-sheet Nr. 30-1068.°

o A combination installation for extraction and deparafination is
" shown on the enclosed flow Sheet Nr. 20-1G35a. - . - U e
. 77 later-the deparafination of lube oils also employed differert
solvents. For éxgmple"_nichloréthéxgg (Co Hy Cl,) with ‘Methylenechloride




. ; . _ Lo S
(CH, C1,), the mix-ratio varied from 100:0 for light oils to 0:100 Vol %
for the heaviest. oils, T ’ o

Installations with: Such solvents-according to flow sheet Nr.
30-11000 were under construction during the last years of the war. but °
. could not be completed. _— o . R .
: During the last. years of the war, the construction of install-
ations for reworking bottom oils were attacked: None of these installa-.

. tions got through the first assault. The next step in_the reworking of
bottoms-was supposed to be deasphaltization of the ofl with Propane. . .

"The deasphaltization with mixed oilswasthen-dene-in a mixing column

_by means_of Phenol-Kreosol. The Solvent was finally evaporated in-a -

Toysovery imatallation. - . o ool
' "= ' The reworking of tar oil distillates out of Brown coal,
was” taken up juyst before the war as a new field, and constituted 2 .
great ' part of our development work during the war. ~ After the bullding

" of-a larger experiment station with a daily-capacity of 50 Tons intake,

“the construction of.a large installition (ca, 600 Tons intake per day) .

-was started and followed through. This installation finally worked
successfully in the last years.of the war inspite of many difficulties
-of-a-purely technical nature.. 4 contains®row of completely new, re- -
markable, technical details.. All.pertinent data about :the work pro---
‘cesses are taken from a lecture by Prof. Dr. E. Terres, = .- —————
~-~~~a~.~s«;mme”»;procé_aaninvolving—:.Brmﬁcoal—xar;;oils,laai.alt.enedmb}’.« 3.
and. led to the improvement of the method. by which mineral iube oils
were deparafinated. - Though we were previously satisfled in holding a.

sufficiently low pour point in the filtrate and in obtaining a. crude
parafin with a relatively high oil content by the’difficult employ-:. ...
ment of ‘a cell turn drum filter, we are now.working on a process to -
-obtain-a high value filtrate and-a-crude parafin with an. oil content -
of ‘only 4 to 5%+ The parafinsobtained in this mammer are no longer
‘sweatabla, that is they no longer sweat cut oilssThe-last-mentioned
_ possibility was never tried out in a large scale basis -during the war
L. 'Following is'a set of data pertaining to the .Bénzol-S02 | .
_treatment of lube oils:. - Ty : L

U S

. i
R '

 (See_tables on.pages 3, 4y 5,6, 7 and 8):
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Extraction I o
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genor_xd._g r of a Hea yx uachine Oﬂ Distillate
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ggr_orld.ng of a cilinder 011 Di.stil]ate
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Reworldng of Vacumm Residie Wom Raw Mineral Oi1 -

e - -

deaép}mlﬂz’ed with ~ - Extracted with
‘Original © 800 £ 4 X 400 Vol % - 440 Vol % Propans
: Propane at” 500¢ # 300 Vol % Fhenol

ST S ... .. With 5% water con- .

_ . o tent at 55°C
dag 0.95'7 oo 04863
(pour point) 38%- L 4% AN
Parraﬁ.n oo | o

‘Co‘nradson,,_‘ Lo e o
_Carbon .- - '2'5‘ - ",_ —0

———

Extract d7o 104981

- ineld, Raﬁ}' = te

‘Yield tract,
. / : s



Rewnrld.ng of Vaouum: Reaidue From RAw Mineral o1 .

: Extraotad Iith : - o Depara.ﬁ‘inatod with

a7o
pour point c

Parrafin cun- .
tent PR

C)onra.dsoﬁ '
COnradson fram

Ex‘b:,‘aotf L=

Bxtract &rg

~EXEFAOt 5P

. content 8% -66°C

" 0.914 Helting ‘point Para. -’61°C4 oo

400 Vol - % Prop!.no / 290° 400 Yol % (Bonzol
Vol % FPhenol W/1Z water I

 0.88% _ -
oA e 15

m'$f§.8 T L 4-.°ﬂ
104 e 0t |

300 Crude Perefindg 04822

(pour po‘int)

Yield Raffina"be :

based’ on the:
‘originel -

Yi_eiii.ﬁtrgot ,
based -on the -
original -

' 11.2 Weight %

zs.'s?qré.g;ﬁnf cc'mtent*' ’94.2 Weigh‘b 7

F U yield filtra.te (R
53 8 Weight 7 Based on Origm--‘io.o Weight 7

" Yield oruda Pa.raﬁu
“based on ‘the origina‘l —14.87 Weight 7

Flltrate Viscos. 350 2‘6.‘0_"

Visoos‘ Indax_.v, P 'A“9

10!

2.



The vacuum residue of the raw oil was next deasphalted with o,
pane. through Batch extraction, and finally extracted in two extraction
towers, first with a rich water solvent, ‘and afteér that, witha poor

water solvent. The reworking ylelds two extractgs'.‘ "“That obtained by
the second extraction with the weak water solvent tan be used for small

value lubrication purposes. The asphali-obtained from propane pro-- -

cessing of residue oils is.much too brittle for use as a street build- :

‘ing finder. “On the other hand, the extract from the ‘propane-phenol-
~éxtraction’ is mostly very ¥iscous .so that:it can not be used as heat-
ing oil without further treatment. To-add the extract as a soften- -
ing azent to the propane asphalt would give a useful résulte It
- would; for example; set the softening point of the propane asphalt.

according %o’ Krimer-Sarnow at 88-93°C, which has no ductility at a ‘

. temperature of £25°C, Through mixing of. propane-phencl-extract in a

‘ratio of 60 parts asphall to 40 parts Extract a Bitumen with a soften--

_ing point of 580C and a ductility of 95 cm results. This embraces -
;_:_gxery,requirement of a“street building binder.:- 18, emorace

S
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?Edeleanu—uesellschs“t Mebele ~ © . 7 . 11 Au ,Sjljf'"191;5
Berlin-Sch¥neberg N S f” “gu f g G
Lartn.n-Luther—Si.r.bl-—éé e e

. The EDEIEADTU—GBELISCMTAm.b.H. ’ Berlin-SchlSneberg .

Martin. Luther Str.61-66 started work in the year 1909. At that t:.me—
it was called "4 1lgemeine Gesallschaft fur chemische Industrle" '

In the beginning its main task was the utilization of the | .
invention of Dr. EDELEANU consisting in . treating Kerosene with liquid
502 as solvent in’ order to obtain hlgh class illuminating 011 i‘rom
any stock of inferior quality. . )

The first. plant, installed in 1910 at Kouen, TFrance,” ¢apac1ty
-about 40 tons, :.nput per day.-turned out to be .a big success and’a -
series of plants was erectad in quick succes$ion in Roumania, R :
Talicia’and-Balik Papan.(Borneo). A short time before the war of . ..

1914/18 also the Burmiah 0il Cy ordered a pl.gnt~for ‘Rangoon which could

not be delivered._on account of the war.
... Later. on & good., namber of. plants for treating kerosens with soz"

with capac:.tles running .up to 1000 tons per day were delivered:- to many.
0il Compam.es in the United States, Great- Brlta:.n,-‘Dutch 'BEast-Indiesy  —
Germany;—Ttaly-and S0-onpv = — ==
, u‘nen the Company extended its work to-treating lubricating oils.
of medium and high viscosity, also other- solvents were used, foi.: S.Oz
= Benzol, C2H;Clp, CH2 Clps Propane, Phenol and others. :
. In the yaars before the war a series ‘of plants wasg del:wered
for combined oxtraction and dewaxing of lubricating oils and cyl:.nder ’
“stock. Shortly before ths war combined extragtion and dewaxing of”
‘brown coal tar.oil.distillate was taken up and. executed in a large & .
_plant at Espenham near Le:Lpz:Lg w'uch was put mto operation dur:mg_ ~
the ware
- Beside th°—werk_on_tl&s—problem ‘the treatlng o*‘ res:.dual 011 :
was_taken up, the residug ‘ee:-ng—deasphai:‘bedrfnfs’b:ﬂi‘th“&md—*
. afterwards extracted with. Phenol. LSonstruction work' for @ couple
‘of plants on this scheme was started but’ had to be- stopned before .
it was finisheds
Follows a short descr:.ption oi‘ the procees ol extract* on and
_dewaxing- of brown coal.tar oil.
—————‘Ehe—waar—eea%aa:r&ng—‘barmlﬂdlstlllate is :Lntroduced mto the
plant bmmmct solution com~
ing from the first mixer, within a ‘centrifugal. pump. The mixtire is-
refr:.gerated to about - 10°C in a chiller whereby wax is crysta]llz— -ﬁ
ing. ' The two phases get separated by a ‘centrifuge.  The phase con-
_ta:.m.ng the wax is taken by a-pump ‘and introduced into the first - -
mixer where it ‘is treated ‘with SO5 in counter—current-at abt-# 40°C.
The' extract. solutn.on leav:.ng the first mixer at ‘the bottom is m:uced
up with the incoming wax, containing dls‘blllate, as mentlonad above.,
whereas the rai‘f:x.nate solutiqn, leavmg the .L:.rst m.xer at the top. :.s




“led.to-a. series of evaporators. By heating with steam ell the 30, is
recovsred and the intermediate: rati_‘ifinate l‘e_aves_the_ex&réction part of

ths plant’ free, from S03. v BT c v .
N ~ The ron paraffinic tar oil distillate, before being.introduced
into the second mixer is mixed up with the extract phase which leaves

the centrifuge -and. dces: hot contain any vwax. In ‘he ‘second mixer the

extract ‘solution is extracted by petrol, most -of which leaves the . .
“pixer at the top with the raffinmate. In the third mixer the raffinate
'is énce more washed by SOp to get rid of the last traces of creosot;
the raffinate leaving the third mixer at the top is7led to another
—series of eyaporators by which the petrol as well as the 50, are -
completely recovereds The product leaving these evaporators re—
. presents a first class Diesel oil. ' R —
: The extract solution coming from the bottom of the second and
#hird mixer is put together into another series of avaporators where
+he petrol and 50; is recovered. - The product leaving the-last -
-gvaporator of this series is used as fuel oil. o '
. Now. we_ come. back to_the intermediate raffinate. This raffinate
when ‘entz ine-the dewaxing division of the plant is Tirst diluted "
by a few hundred percent of CoH;Clay-then cooled.domn by ‘a_chiller to
about £ 59C and led-to an entirely new type of filter’which has been
developed by us in collaborati with a well knomn constructing firme’
“Lt-may-be-called<chain filter bedause: it consists. of an endless chain -
of small filter cells moving continuousYy. The Wwax cake Yeaves-the—-
. filter containing merely traces of oil and is put into-a series of -
- gvaporators in which the Coll;Cl2 is completely recovereds The

“product:leaving the last evaporator 1g a:nearly finished hard waxs——

- The filtrate solution leaving the filter is put into another
~chain of evaporators where the CoHzCl, is fecovered.  The product

v

“Jeaving the last evaparator is a.second grade Diesdl oil. :

7 If wanted to, the filtrate coming from the filter can be’
“refrigerated-to = 20°C in a ¢hiller then again dewaxed in a drum .

_ filter .of well known design. By this operation a certain amount of
- soft vax.can be gained. - The remeining filtrate is a second’ grade
Diesel oil with & low freezing pointe .. .o Chel D
“ . The hard wax has-to be aftertreated with a small amount of v-
sulphuric ‘acid and_clay to get the wanted. white .color, the Diesel
'541 and the soft wax if there"is -produced any,. gets an after treat—

“menit-with clay only, the fuel oil does not need any. after treatment’

caba¥lte LT e B T S RO
‘... In the.inclosed flow gheet all the.features mentioned above

- -Bnother £low sheet_inclosed -;éhcwé" a low, temperature plant_

for the extrattion of petrol working at about - 60°C. The plant has
‘veén. installed by the -MConcordiat ab its ‘Ploesti. refinery ‘in collabo~
‘ration with our companys, It does’ no_'t'vnajed ‘,any'lexpkﬁ.aﬁi'qx;./ Sl

Sl "~ Bdeleanu Gesgllschaf&m;b;ﬁ; :
T geze Pe Jodeck: .
LATERL Chief Engineer

‘ ) f;a-‘
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‘REFINING PROCESS WITH
LIQUID SULP PHUR DIOXIDE.
.
Drl L EDELEANU

N

T iz, begin this address by stating #hat T am proud of th
distinction™ of having"been selected as the first- recipient. ‘of the -
~Redwood medal under the new regulations, and I wish ‘to express

to.the President and to the Council my gratitude. I also maks o
“indebted reference to the founder of the Institution, ‘the late
Sir. Boverton Redwood, always present in our memory... . . -
* 7 Since 1 began research work in petrolenm chemistry, 25 years of
iy life have been mainly devoted to the:development of the refining
process with liquid -sulphur’ dioxide: " In this period much has .
. already been written-on the subject, and T am afraid that by outlining
- :ﬁi'éjﬂ‘ist‘(’)‘ry‘gi,t}ie procéss I am reverting on matters already known .
PO e e D it

e process came into. existence ‘with the-~inGipient_need-for
“better burning oils; it progress ed-and widened in scope in the course .-
of years, being finally brought to jts present Stagé when it can be |
used as an improved treating method for practically all classes of oils. -
The line of thought which induced me to search for a new refining -
method was the necessity of obtaining. from Rumanian lamp. oil .
. distillates products competitive. with “Pennsylvania kerosine; - My
_investigations ‘were  carried ‘out- first. in the - laboratory. of the
Rumanian Geological Institute. At the time I'was. fortunate in

 meting . Sobssen oy o of tho managorsf-the Devtscho-
- Bank 3 PD;gconto:Gégellé'gﬁaft and President - of the Boards .of
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. the- De‘utsche_ El;docl;A_G and the Edeleanu-Gesellschaft m.b.H.,

“who was then on the point of initiating = the participation
of his group in thé Rumanisn Oil Industry.. Dr. - Solmssen
sponsored my invention and, realizing the value of combining
scientific with practical . work, nominated me as manager of
" the Véga Refinery Plant. ‘I was thus enabled to-transfer to_the
industry the laboratory -results by co-operating more than thirty
‘yeafs with the Disconto‘-Gesellschaft which, as well as the Deﬁtsche
Erdoel-A.G., invested the money xieé.essa;i'y for the development of
my process. The success of my investigations’ is largely ‘due to

this_cc_»epemtion,,__which gives. a striking example of how well-

directed capitalism can help scientific and industrial progress to.the
. benéfit of all concerned. S T

. Withi regard to the scientific development of my process I-first
*h?iil*{;&détbrmviiieiheigroupaofj'ydrpg:ag‘lgéigé_-whibhl were impairing -
ing_qualities of the Rumanian kerosine, then to find a2
method to rémove such uigdesirable constituents. I showed .in a-
papet 'to. the International Petroleum Congress.of 1907t that acid -
sludge from kerosine treatment with fuming sulphuric - acid can be
“gplib up under ‘the action of superheated steam,-and by this_action
—the hydroca._rbons'chemiéizlly'-bonnd"to the acid could be separated
and recovered. _ This Tecovered fraction, consisting substantially. of

aromatic' and unsaturatéd hydrocarbon. groups, was tested separ-

si,teiy, and the results compared with those obtained: under ‘similar

~ testing conditions from the original distillate and the refined product-
> From the results of these emﬁﬁﬁﬁﬁﬂh?'ébnélﬁion'that :
the ' aromatic a@xd;—:unsaturatéd-"ihydrocé.rbons were undesirable _
constituents in lamp oils. ‘Substantial elimination of thede groups
“of hydrocarbons could be effected either by treating’ with"high
percentages of fuming sulphuric acid which, however, would result,
- in appicc:ableloss of material and Teagent, or by physical method

of separation using an. 9degnatersolvenb,§-3mh a solvent,-apart:
from .a special selective character; should be easily available an
. After ‘éxpérimenting with various wsual ‘solvents the investi-
gations led me vo ¢onsider liquid sulphur dioxide for the purpose

indicated, which. proved satisfactory from all points of view..




M’ EDELEANU REFII\ING \VITH LIQUID SULPHUR DIOXIDE. : 3.

" For_ expenmental purposes I ‘developed Y Bpebml luboratory:'
\pparatus as shown in Fig. 1... At ‘the same. time small experi-
mental: pla.nb of half- techmcal size' was erected on my suggest,ions‘

- Datillote - - lgud SOp S

Fid. 1. -
OLD TYPE LA'BORATORY APP

at. the Vega Reﬁnery (m 1909) Later the: labom ry apparatus

" was 1mproved by st wccordmg to the daa.gl:am shown m
,F;g 215 '
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4: _EDELEANU: REFINING. WITH LIQUID- SULPHUR DIOXIDE.

The aetiod of liquid sulphur dioxide 6n a distillate of kerosine

_ rangé is as follows ;: First, sulphur dioxide dissolves in the oil up

to a saturation limit which varies according to the temperature,

ey sﬂ:m .

i eiens

)

- ] i F1e, 2.0 T .
* NEW TYPE LABORATORY APPARATUS.

. ,Pross.ura equalising .Iir;us or ga's‘.ouﬂjef T
pressure amdqh&hty of oil.’ Beyond this- ysa.tura.tion‘ pomt a

separation ‘occ’urs i the soiut‘iqi'x,» the lower layer consisting ‘of -
sulphur dioxide with the'carbon-rich compoundls of the oil dissolved "
therein. The, selective actiorl of ‘SO is different for the various --
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3 EDFLEANU U REFRY

1D, SULPHUR.IIOXIDE. .
groups of. hydrocarbons, and is also a function of temperature.
Paraffifi Wl}y_droc'n.rbons are practically insoluble-in sulphur dioxide.
Naphthenic h};d}ébﬁ;bons “are. but 'sligh.tly?"ssoluble'at*‘the" low
temperature of -10°C., the solubility increasing, however, sensibly
with .increasing ‘temperature. On the. olther».hangi"-,—--arouia.tic‘ and
unsaturated hydrocarbons ‘are soluble-in sulphur—dioxide &t all
temperatures. Inasmuch os the raw kerosine distillate consists of
‘a mixture of the diﬂerentrgrf)ups of hydrocarbons, theé solving
process i§ of a more.complex nature,gbecause with increased content
of aromaatic hydrocarbons in the liquid sulphur dioxide theparaffin, -
and- especially the naphthenic Iydrocarbons, tend also to dissolve
4rthe Woxture. <~ 0 o~ SR

: --Qriginial]_y 1 applied “the sbove described selective * solving
- property of sulphur @ioxidé for-treating kerosine distillates rich. in

aromatic and-unsaturated hfdi‘ﬁgia’rbb{s: 2-4-s——Jtproved; however;—-

from "the very ‘beginning alsoas an adequate method “for simul."
_,Juneousl'y”’feduéing ‘the content .of sulphur -compounds’ of these .
“distillates. . This jmportant ‘feature enhanced the ‘application of
thgii,_prpéess. Table I illustrates -the illuminating power'_of a
number of distillates treated both by the sulphur: ioxide-and the’
sulphuric acid method. - e
Table'II.ﬂshd.ws'the effect of the treatiig temperature. It will .
be noted that at the, hig»herj‘telﬁpéra_t‘ure the “separation is" less ™
R Tasre i1 L \ o
o I{crosi:go:‘-;_bfstillqtcs tréated with Sulj)kur Divzide varying the T(mpfcralurc.v

B + Tehtedat — 162 | Treatedat 41000, T
. - i : vy, 3
| T eite | pete | e | spene
U= R Sy — _-:G,rs\,\'&}’,,r:f?;%gji%g"
LT | pstinate, | Bt

. Bustenari 0-8030 . 10-8650

Campina _0%7968 |- 0-8940:
Moteni. - 0-8050- |~ .0-8688

Tintea ]
Tustanavice .. -
Mexico, - .

T 0-8090 7 | 87305 4. -
07970 .| ".0-8870

2 0-7926 ..f0 0-8640°
Peru' . -0-8116 0-8630
Grossny,

. 1 0:8160 . \g’-sosz 0B8]
.. BibiEybat. . | 0:8160-} 0-3085 | #:8880 .7




DELEAI\U REFINII\G \VIT}[ LIQUID SULPHUR DIOXIDE. -

. efficient. 'I’able T1I. indicates the decrease of sulphur content in
dmtllla.tes treated _with-liquid. sulphur dioxide. .

T e smeenteye TABLE 111, e
Sulphur Oontent of Kerosinés before and after Preatment with Sulphur Diozide..

Sulphur Content. —
- " Speclfic
! : Specliic Gravit T “Kiter Treat-
Orlgin of Gravity after Treat: | 7L Atter | mEDLah
R | o |G| ot | T | pitichy
. s 'nt ts e. - Dloxlde Dlstlllflta.; %‘1‘3’;‘&}'{* Tmnt(rl!}lfnt
: . : T . - : 3:1% H,80,.
Mexico .. .. | 0774 0763 . | 025% | 1007% 0-01%, -
Mexico ol 1% | e | 0% | 0119 |- 0-04%, -
_Mexico .~ ..’| 0815 ) 0799 1129, |—0-318,—{—0:04%
“Mexico- “et o812 | 0796 0049 - | 0249 0089, .
Mexico” ~ .. | -0:807 0790 | 082% 0239 | 010%
Mexico = .- —d--0-8187] 0-793 1-149, | 0:14% 003% .
Toxas ... ...| 0827 |: 0828 0-12% | 004% 0-01%,
Porsis, .. ... | 0795 0781 - | .0-14% 0-08% | .006%
From Shale ... | 0797 | 0781 0:27%, . ‘0~os% T

- In connection with this application of the process for treating of"*
kerosine distillates, it has soon been ‘Tealized that the fraction .of —
the extract distilling up to- 200° C. cen be uged as an industrial

- golvent:” Table IV shows its’ qualmes a8 compared to ordmary

wlnte-spmt G pamp IV, S .
—~Solvenlspbtamed from “Kerosine. . . T T
: T : o " White splfit, -} White spirtt, =
- va Lt “hlwsplrlt. ... Turpentibo.__|__ _Turpentine ——
R T ~Turpentine_. substltuta“ _substitute
Properties. T tute by . | o . o
: !ractlonatlon - Extmcb Cut - Extract Cut
. " Imm crudc . distitling distilling
} v Lot edgreens 1) 130%200°C 130°100°C.
‘Colour Cah e .A_\Yxitcrvwhiu_:. ‘| Water white. .} Watér white,
“Flash, Pensky-Martins'closed cup T C. | 246°CT) 24°C.-
Drymg quahty i e e One drop leaves no. fatty stain on resin-

f::ee paper after exposure for for 30 minutes. -

_Engl_ex:Dwtxllamon“
‘Upto 130°C SO
. 140°C .2
T, 1500 C . 265
.. 160°C . '52-5:
Ty 7170%C. o685
Lo 180°C L 95
e 190°C. .. 86:5
» o 200°C. . 90-5°
e 210°C 970

* The results are gheu in ful( hn!t per cents
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8 EDELEANU @ REI‘INING WITH LIQUID SULPHUR DIOXIDE.

The more dlﬁicult it is to treat a kerosinedi i
" sulphuric acid method, the more evident gre the adva.nta.ges of.
the new process. This is accounted by the following factors :-—
- 1. The "highest quality of finished products can: be? obtained
-7 independent of the quality of the starting distillate; -~
2. The process yields quaentitdtively a raffinate and an extract
- . totalling in weight g he amount of the charging stock; -
3. The, sulphur dioxide exercises no_chemical action, leavmg
,una]tered the chemical structure of thé constituents both of
the raffingte and the extra,ct (t,hls last being smta.ble for many
valuable-uses); - S
4, The sulphur dioxide used in the process is completely recovered
therein a.nd aets also s coolmg agent m the process.

T IS
M{ N
_ \%
6 | = | | A% NN %
40 : B Z7 NN 5
‘ B %% &\ AN
‘2 - P77 A A RN
. e N

20 40 0@ M 12006 % 160_ 160: 200, 220 _
= o i

—o~~~ Slondard Gasoline -~ o """.?5-.‘
- ——:— Cracked GasolineI . - . ‘
- LR "Ilmproved accard/ng fo Edeleanu Pracess
mmmete CI‘Gd(Ed Gasolinell !
— el -Ilmpmved accord/ng fo Edeleanu Process
. . i . Fies3. -

DISTILLATION RANGE OF STANDARD GASOLINE, CRACKED GASOLINE AND QRACKFD B
- . GASOLINE* IMPBOVED ACCORDING TO EDELEANU I‘ROCESS

Q
o,

l
o
|

: W 1th the_growmg demand for antlknockmotqr  fuels, the_gh{aer
cut-of the extract-from kerosine treatment proved.useful as a dope
- for-gasoline to- increase-the octans-mumber: - Following-the-line of ==
thought that an increased proportion of aromaitic and unsaturated
hydrocarbons’ in ' gasoline would . increase -the kmock -rating; -1 *
- developed the special application of my-rocess for this purpose. 357
In this application ‘the_extract of the heavier cut of the cracked
or straight-run gasoline distilling, say, between ~165° and 220°C.
is ‘Teturned to the gasoline pomon dxstﬂlmg ‘up to. 165° Ci, whx]e



 EDELEANU : REFINING WITH LIQUID SULPHUR DIOXIDE. 9

_the remaining raffinate may be used (if from a straight-run product).
_as a narrow-cut premium_kerosine. The elimination of the high- -
- boiling saturated hydrocarbons from the cut. 165-220%C., whioch
mainly cause, knocking, improves at the same time the volatility -
of the gasoline. For consistent results this method implies also. a
preliminary . light treatment~ with sulphuric acid. - Fig.” 3. and
~Table-V. ‘illustrate- both-the-effect on-volatility and knock rating. -
e Lo T Tase V. B C . :
Results in improving the Ignock rating of Qasolines..
T Test motor: Armstrong. '
Speed of motor : 760 r.p.m. . .
Compression ratio : 1:7to1:5. . .
Temperature of water and air supply : 60°.C. (122° F.)

‘ i ,.,;,l,.l-, i T - - 8. . o Lo
 Gasoline, .. | Benzalo Benzole Beniole | o Benzole | gutang |
Octane Octane Octane QOotano
- { equiva: e | €Qulva- o equiva- - | oquive- |'
‘ . lents. nberd “fents. *| “lents. number.| “fongg, number.
Treated with 80, | . i
-and H,80,, but | - S 1. ; —
. without elimin= |~ 240 - 204 BER A TS T
atlon of high- . 645~ f—mr—r 827 - 007 e,
. 10- ’ : St
carbons fnsol- [.
uble n 80;.
\Treated with 80, | . - :
and H,80,. The , TR B - . R
- high - boillng 437 Loa| . 48 DO 448 X . 42:0 -
_hydrocarbons 759 766 1 ). 7638 747
Insolublein80; | ° ) . : . :
" are eliminated. [ | = i,

] i;séd on the experience. Of":treay,ting‘ k,erosiﬂé,‘_th‘é proc_e_sﬁj;_vas
further  applied—tox ing_lubricating_oil’ distillates. THose
-stocks, dioxide, be : i6

wh j;n—t;réatéa_wifh;mlphhh, COme AT6S:
showing_a better viscosity;-low-—Cor radson” carbon—residue, -afid_
- greater resistance-to oxidation: - Data of the-raw. and treated stocks-

.are shown in Table VL. - "~ o
' process for, the treating of

An-important ‘adaptation of . the |
‘lubricating :oils is™the~ manufacture—of-high-grade- tiirbine _oils,
transformer voilgy., and.. white medicinal  oils. Typical - treating’
results-obtained in practice.for such oils are shown in Table VIIL.-
- X-must.observe: that the advantage of this method ‘applied to: the
- manufacture of nsformer ~oil-is—the—possibility of obtaining
- products meeting the yarious specifications as used in~different™
- ‘countries by varying either the-quantity of sulphur dioxide and/or
“the finishing method. .~ . o S
" The first commercial plants were designed following essentially -

. the laboratory. procedtire. - Tt ‘was® at-that-time' a batch system
‘consisting mainly of 5 elements :..a distillate cooler; anSOj-cooler,

. “a mixer, & raffinate evaporator and an extract evaporator as shown’

Rl t
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: . ‘ Solldlﬁcn- D
. ;J‘rcn(m\cnt , A{teré . ch}tﬂc le::h Viscosity Engler at tion tai ; Conm -
; i reatment. ToV. °cC SOy T ure
- Y, _l2ovc. | so 0. [1000c, ik
C . .
R 0 Engine Oil from Bmagadm (Russia); S
' o inal - "= .. | o930 | .100° |-435 } 61| 108 | —18°7] . 01
4 —_ 0925 |.'193° .| 280 59 | 154 | —~—18° -
3" nctlvute N L : . T C e
cln'ix,lukunl e gg28 | 180° | 40-2°| 53| 162 | —1g° | 007.
at 170 B - . ) e B A . ’ B
"178% activated | Yn.0550 1560 | ¢ 83 g 34 04 -
SOy rofinedy | cis% {Askantt) }o -008 100° 837 | 56| 154 —18° 004-
E’ngme Od Jrom, .Moaul B
" Orlginal | 00, 0pa2 | T — |- | 187| 254
T clay | o N . .
2050, |{ Hooay A ooes | 278 138 .| #16. _
50y-refined Finished 0912 _— — 21110} 2498 X!
T .. ... Cylinder Oil from Binagadin (Russia). S
Origlnal | | owesi| 230° | .o | 265 | 283 |~—s P 04T
0% H,80, oopnciivated] 0042 |- 220° | " l-o10-|-241:| —335° | 038
Lo ho%-actival v ~1- o fe " . " ]
~ so.-nnnaa{ piriany e }0-924~- 283 Y —lon |2 02
Voa . S Cylinder O3l f'rom Mosul
B, | il | S8R =T 2
~refine ‘Infshed - - ! —

[

| Do

) “ - TABLE VII : :
Rwul!a ob!amed in treatmg Ty ansjmmcr and Turbine Oils unth H, SO ) i1esp: 60 2
. v Vlscoslcy Engler " gonidification ’
_ Frentment. After | SPccllic I:D}“h at  temperature T‘“‘
i e 20°C. | 50°0. C. . L
. _Transfomer il from Vgnc.uda.w-‘
LZzOriglial s {o—‘-’s— S00157| " ~Below <=20°
s0protined |{2% G0N 0877, Below —20°,
R . :

()r!glnnl L= o-"bio_
0% H,80,°1- 3% clay - 0894

SO,-mﬂnctl - Finished " | . 0:868 :|

- 198°

—~—15°
—15° °

LS

0059+

0-03%*

" urbine. Ol from. Venezuela.

_()rlglm'x_l -

‘Below —20°

= ‘0932 | 1920~ 2380 | - 308
$0yrefined ‘"j_':é,:};‘tc,gy “o805 " — | 1390 13887 | Telow —20°

. . Turbi-ne-()tlf: o Mosul.

.'mxgxn'nl e - o928 | ‘gaze ] L 560 —12° —
A gopelay | oo¥4 | — | — ] 58t | .. —8° 0-00%%*
50, ohnod | Ricishen | oson | sz |- T | 449 2 - 0:04%

- * According-to German npeclﬂcations (70 hr., 120° C, with 0,). . |

*+ According to German speclﬂcntlonq (50. hr 1-0" C)
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in Fig. 4, which is a flow disgram-of the.old: batch. SO, treating
. process. These plants wero also provided with cold exchanging

apparatus and proper condensers for recovering the S0,.
. . . L N M:Ildca,u,,- L ke
- oo g - L. .' S 5 Bk

" Filters

R
’ )50, Gas Pump
‘pg,',',i‘ D_ﬂj_n Auxiliory Evaporator
A m;él__, S Yo o
¢ roffinote ——Aeffindte”. . - Extract.” " Discharge Purp

" pischarge Pump _ Evoparator . iEvoporalor
e - Distillof
et 30y Liuit

i

. . cmmeeirmee SOp. a8

e Reffiate Sty — — — — - Roffinate

e Eilroel SOy . . ——oi Extroch S

TR NS il SOy for Refrigercling
Fre. 4. s A 2

: 'TLOW,

M OF THE OLD BATCI PROCESS.
The incoming - distillate - and . the tiguid sulphﬁr'dioxide-’weré
precooled in- the: aforementioned - cold "‘exchanging - apparatus..
The' cooling system ini: connection-with the process in these first
plants ‘was' kept independent "o ‘the treating 'sysfem,, slthough ¢
liguefied sulphur: dioxide was “also “used as coolitg- medium:—TE-
“was feared at; that time that impurities. ja.n'd/o‘x\ -moistiire_from- the "
distillate could get into the- cooling system. ~ ~. - SN
—_Tn_the bateh plant the five elements were petiodically filled and - '
-mptied—The— mx;ps;we:e;ln;dmcbnﬁmﬁous operation, o ;
different. valves -were ‘opened and closed according ‘to the phases”
The. described batch system' of ‘operation, -although .of \§ome=--
what primitive design, proved guccessful in the-first. plants built.”
The requirements of steam for the process were partly covered by

45



—

12 EIELEANU : REFINING. WITH LIQUID SULPHUR DIOXIDE. '

the exhaust steam of the driving engme,m total about 600 kgs.

7

(1320 1b.) of steam were then needed when treating 1000 kgs.. of
kerosine distillate with 75 per -cent. by~ volume of 80,. The
consumption of ‘sulphur dioxide. was 5-6kgs. (121b). '

. . In spite of the favourable results of the first init, much pessimism
prevailed at that:time as to the possibility for aii‘extensive applica-
-tion of the proccss. I feel, therefore, obliged. to mention Messrs.
D. Pyzel and-J: E.-F.de Kok, of the Bataafscho Petroleum Maat-
schappij, “Who; after inspecting at Rouen the first. commercial

plant built, had" thé :eourage to

recommend to their company

* the adoption of this process, and by this action became the pioneers
‘of the sulphur dioxide treating method. . Much co:operative work
has later been done, by the companies ‘using ‘the process, and ‘I
take-this opportunity to express my thanks to their stafis. -

- Considering the great quantities
refined and the disadvantages  of

“of distillate which have to be
a.batch system of operation,

“f-soon-Tealised the necessity-of changing ib into.a,continuiqus system,
The possibility -of this development had beén’ shown by sotae
preliminary experiments 1 carried out in’ a laboratory glass.
_apparatus, and afterwards af the.Vega Plant. by replacing the

" batch 'mlmbya—t&ver_ds&igm;‘djqr»_cqntinuo»ui trent-

ment in counterflow.
. . But only in 1924;-aft

er the ‘able

co-operation of Hess, Cattaneo,

Pieiffer and Jodeck, the-first industrial plaut foF¥ continuous opera-

tion was erected.® :-

=+ In this plant
~duced. The distillate. is made to
_the liquid 'sulphur dioxide enters.

he above-mentioned. tower type mixer was introv""

enter near the bottom, while .
pear the top. Omn ‘account. of:

the difference in the respedtive specific gravities, the distillate ‘has’

- an ascending motion through the ¢

)

ower and the SO, a déscending.

motion. .- At a_certain height in the tower_there is a sepafation -
‘zone, and the raffinate is drawn._from ‘the toWer[a‘t'the'f‘t“dp‘ while

“thehéavy. extract is drawn from the very bottonr— This system
~  of-counterflow - treating resilted in_a.more efficient ‘use of : the

treating agent, and in,a:teduction

of the'necéssary. process-steam,

" which in these plarits could entirely be covered by the~gxhaust’

~ .steam of the driving engine.

Simultaneously with, the _iv’glopni,erit of the cbﬁfhﬁidﬁisitg;‘é;tiﬁgi
. method; improvements. were made _on.the:-therms onony of -
the: process ; ‘the cooling system was combined with' the trgiiting:

“system,’ extensive use of heat -exchangers was introduced. gud -

- accomplished by the adoption, on the recomm

substantial economy | of “energy and compressor. capacity ’%‘ i
- t .- A
of multi-stage high-pressure evaporgtors. ” v

etidation of Cat




EDELEANU : REFINING WITH LIQUID SULPHUR DIOXIDE. 13
- 7 R R .

. At present, the g ~ai;iiiuao;ﬂ?’sn.iiiiiiapt,ionﬁgux;et; perlOOOkga of -

distillate in a medium-size kerosine plant.are.-as follows := _

© Steam %. .. o .o M0kgs (50T6)
_Power .. . .. 42 KWH_ L
T80, e .o eee 22kge (BD)
* Circulating water - .. 22cum. (4850 Imp. Gall) -

" The flow diagram of the process in its present stage of develop-
ment is shown in Fig. 5. The description of the plant and operation-
is - substantially as follows:— * -— " .. _ ‘ P
. The distillate (kerosine or light lubricating oil) to be treated:

. enters at first the vacuum tank, where it is degasified. From the
vacaum' tank the distillate is passed through the distillate’ ‘pre--
' cooler into the distillate cooler by the distillate pump. The cold

ifaﬁinﬁtéi’(ﬁﬁii"éd-——éil)’fcfominﬁﬁ'om“the-mixeris"pméﬁﬁidﬁgﬁ_
the -pre-cooler in counter-current to the warm distillate. In the -
distillate cooler the distillate .is cooled down to a lower tempera-
‘ture ‘simply by injecting liquid SO, which cools the distillate~by-=

“The cold distillate is then pumped ‘into the lower part of the
mixer by means-of the cold distillate pump.. - S . o
In the mixer the distillate comes in ‘close contact with cold
liquid SO,." The liquid SO, is taken from the SO, collector-and

_.pasaed_.thmugh,thg,so.z;pn,e,gg,q_ls;._r;ig,t_q,&hg...SQz_.cooler-‘ The cold
"extract; coming from the mixer, passes in the precooler in counter-

" current to the liquid SO,. The temperature of -the liquid SO, is
lowered again in the SO, cooler sitaply by evaporating part of the
S0, Thereafter it. is pumped into ‘the.upper.part of the mixer
by means of the S0, pump. In the mixer the distillate travels.
upwards, - whereas the much heavier’ SO, travels - down. “The.
extract, which settles in. the mixer, is continuously - drawn -off -
from the bottom by the extract pump. el e

- From. the mixer the cold extract is passed through the SO,

“-precooler precooling -theliquid S0,, and further-passes. through
“the extract prebeater /1. and TI., where it is preheated to a higher

~temperature.  In a geries of evaporators the SO is'then evaporated.

“in four pressute stages.. By gradually lowering the pressure from —
1701b. to high vacuum and raising the temperature_ in the four .
stages practically all 80, is evaporated and liquefied-again in‘the.

sTeondens S === e s e .

- Tho, hot eitract leaving the fourth stago is passed by &

%bmngh,th € preheater 1. and.-out to-storage. .

¥ . .

e cold raflinte leaving the mixer near tho top is passed by
el of “the raffmate pump through tho distillate -precoclor,
pFétboling the warm distillate. ~Thereafter it s passed through
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the raffinate prehe@.belf, where it is preheufed to a higher tempera-
ture, and then to a system of evaporators in which the SO, dissolved
by ‘the raffinate is evaporated in three pressure stages. The SO,

vapours drawn off at atmospheric pressure ‘ard passed ‘through’a -
. .gas cooler_and ‘a drying towei before going to the ‘compr
b pemeration” ST o
)

4 "_'mmoi/rrgp,
g T

88, Gos Cooler .. ! :

. ‘of water carried

SIS B | (T
" 50z Yocuum Pump____ S0, GosCoolér

Fiao 5.~

- ¢, FLOW -DIAGRAM OF SHE NEW.CONTINUOUS PROCESS. .

o1l are-coniders I tho gas cooler. The traces
into the system. by the distillate are eliminated
by means-of -the drying-tower, in _order: to pr'(‘ayent\;:gp@;}ggqlqpibn _

" ‘of waterTh the SO, and danger of corrosion. 7

In spite of degasifying the distillate, air, jv.apours‘of'-..oil- or. inerl; )

" “gasés -may accumulate in the: system and raise- the  condenser

‘pressure. To get rid of such undesirable gases an air bleeder is -
mounted on top of the SO, collector. A ‘ C
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* Fig. 6 shows the special mixing device and acccssorics used when
treating heavy lubricating stocks. The operation ig-as follows:—
The distillate to be treated enters the first mixing pump, together
with the second extract coming from _the sécond settling tank. -
Both. liquids are. thoroughly mixed up in_the mixing pump and
transferredto- the ‘first’ gettling tank, where.they _scparate. again.

: T From theDistiilote Cooler
. - I . —
K {ﬁ I N 7 . .
o( P 3~ G C ., )
e ——r |_ D :
== . . )
R . N N Vo : e s .—‘....—.—v
. T Ta the Extroct Evaporofa’s
T the Roffinote - . - - L
" tveporotors ;
. —fromthe - T .
e Do 50, Cooler e . _
”«a' e Distilfote .
Sy
— - —— md .
—— Raffinote S0,
F16.°6. .

vSPi;ClAL'MlxINé DEVICE FOR n;:Avsrt;UnnwAn_xd STOCKS. ™ .~
The first extract leaving at the bottom is passed to the evaporators,
—whereas-the-distillate ﬂoﬁvingfb‘ver_.the,i,op;entens_;the.second,mixing‘._
pump together with-the third-extract coming from the third settling™
tank; - In the fourth- mixing . pump ' the “distillate finally - meets
fresh SO; coming from the SO, cooler, and ‘after being mixed up.
the mixture enters the fourth settling tank, separating into extract -
-and raffinate. - The fourth extract goes.to the third mixing pump,
-the raffinate flows into the raffinate tank, and from there is passed’
to the raffinate evaporators. . - oo Pl
" ¥n order to: replace the .SO, losses Hess. proposed: to saturate -
. the-fresh - distillate ‘with sulphur dioxide':gas.:Fig. 7 shows a -
 sulphur dioxide production plant by which it s possible to_carry
out this: suggestion. . This plant, combined with a-treating. plant; -

is : .
“where SO, supply is difficult. . The oper: tion is as follows : = -
80, s produced by. burning sulphur. g‘ﬁ%\l\l})hqg;is_p_gﬁodically ﬁ
~“supplied- to " the burner. - The air, necessar or” combustion; s
" delivered: by, the air compressor. and enters the sulphur burner
after-passing- the-air -vessél.—The _combustion_gases, containing :
" about 10-t0-12-per cent. of SO, some witer and traces of SO, st
- first pass a scrubber, where they are cooled -and. freed’;of ‘dust,

‘ashes and possibly. of sublimed sulphur. e

Then~the combustion “gases’ pass & gascooler,amlt

,>ﬁlbe17 consisting of coke, ‘gravel and sand. Intheﬁlser the. 0;
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which is clearly visible beforc as a whité mist, is condensed to
sulphuric dgcid, which leaves the- filter r through a syphon. -

T After chmmatmg the SO, the gases pass through a second gas
L cooler in which they are cooled to alower tempemtllrc, and most

' ) “of the water is condensed and tmpped :

‘ uvu

S Coollng Haler

: I-.f:" [V . T

—Ithe- last traces of w atcf are*remow ed by 1)a.ssmg the combustlon
. _gases throu nlphuric_ ucxd of hlgh con-
“\cmtmﬁxon 5 T A L ‘
finally, the com{austmn gnsnsdm ¢ led into the absorptwn tower.— -
The distillate to.he treated, or. part of. Ait,_enters_near the_top antlw_;v e
v trickles down through “Raschigs rings—a.bsorbmg practxcally an :
— “805% contained:in-the gases. The distillate leaving-the absorption---——=-
. tower contains about 0-5 to 0-6 pcr cen’t S0, but. thxs ﬁglu'e call,;'_ S
be controlled  over & wide range.. o '
~Practical appllcutxon .of the process on an- oxtenswe scale bv )
" leading companies in all parts of the-world, and to various" chargmg ‘
stocks with rcsults as" shown above;is sufﬁcmnt proof of the efﬁcxencv ;
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of this treating method:for the indicated: purposes,  The adapta-
tions of tho process are, however, not limited to those mentioned
above, and further application of the process and special uses of
the extracts obtained therefrom arc'a promising field .of-develop- '
ment for the future. Pyrogenic-conversion into toluene of extracts
from kerosine distillate and*the manufacture of high grade agphalt
from heavier extracts have ‘already “been successfully tried, but

the most important applications of the process. are due to com¢™ .

‘'as and when the oil refining industry will mature itself into the
basis’ of a chemical industry, as some decades ago the coal tar
industry marked its evolution in the same direction. .. .. " - .
“The trend towards this end during the last years allows us 17
anticipate that in a not too distant future our industry will be fully
involved -in-the. manufacture of chemical. products, and at that
time the liquid sulphiir dioxide treating process will be; I believe, -
a main manufacturing phase.  Such a development comes gradually. .
1 had the privilegeto lay a few bricks to the prospective ‘ed@ce’.

> ot
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APPENDIX “E"

] Techmk und Oekonomle
des Edeleanu-Verfahrens zZur. Raffmatlon
von Mmera|olen

Von G Gnthnpow-ﬁllwanum (Hal(and)



o - ”-Tec_h'nik_.»~—_undfoe,kogd'mﬂi.e.,_::
des Edeleanu .Vérfahrens zur Raffination
o von Mineraldlen). -~ R

Von G (y:a.t'ta.ne\o‘- Hil\}-erE\rTn_-tﬂ‘cilla.n':d)..

.So'nde_r'dm‘,ck aus‘der‘Zeitscﬁ_hrift fiir die gesamte Kﬁlteindustrie,f‘HeH 9, vom September_19‘28.‘

“~~Untei der-Raffination-'von Mineraldlen werden. In

werder den Agitatoren -setzt sich der aus der
versteht. man im allgemeinen die Reinigung’ der Ocle |~ Verbindung ~der —Séure mit ‘don--auszuscheidenden
‘durch die chemische Wirkung von Séuren oderLaugen, | Bestandteilen des Ocles gebildete Sdureteer ab,
Diese friiher ausschlieBlich angewandte chemische - ein Nebenprodukt; dessen weitere Behandlung. und )
“Raffiation soll nachstehend kurz erléutert werden, um. __Verwertung . mit erheblichien ' Schwierigkeiten ™ ver-".
zu. zeigen, welche Nachteile it ihr verbunden, sind, .| _ bunden ist. . oo N S
und worin der groBe Fortschritt besteht, den uns 1 Pys mit Schwelelsdure raffinierte Destillat, das

als Raffinat bezeichnet wird,. bedarf einer-Nach-

das von Dr. Edeleanu erfundene .neue Raffinations-
L behandlung ‘mit. Lauge, damit- die *noch . zurlick-

verfahren gebracht ‘hat. B

L Es sei 'darz{;;;ii;ﬁ&t, -daB da‘s‘“‘rohe.“ ciuréi'x Bohr- L geblicbenen snureq’Yerbmdungén in Salze tibergefthrt
lécher aus -unterirdischen Lagern gewonnene' Erdél f’l'f_dfd““’h Auswaschen entfernt wgr§en. L
ein - Gemisch von zahlréichen. Kohlenwakserstoff-Ver- ~ Bei _der chemischen ‘Raffination - gehen also die
bindungen -”ist: Die—Zusammensetzung  dieses ausgeschiedenen Bestandteile. des Destillates und die
Gemisches 'ist von ‘Fundort zu Fundort verschieden daftit ' verwendete Schwefelsiure in. Gestalt eines
~_und kann. sich. auch an. derselben Stelle im Laufe - lastigen  Abfallproduktes verloren. .- - TR
T der Zeit ARdErH T T AP ‘ R

v " ‘ — e -Es iat*dnsgrQBeNVefdienvaqn,_ lele
B Belcanntlich - witd das ‘rohé Erddl in den Petro- | - -ein Ralffinationsverfahren erfunden zu haben, bei dem

- leum-Raffinerien . durch.. eine fraktionierte De- | die’ zerstorende chemische Behandlung der Mineraldl-
stillation in niedriger und ‘hoher siedende Bestand- Destillate durch eine yerlustireie physikalische »Extrak- :
" teilg;: sog.. Fraktionen, zetlegt, -von welchen die tion ersetzt wird. Die Veranlassung, in ‘dieser Ver-.
niedrigst siedenden als Benzine (Leichtbenzin, Schwer-- - sammlung {iber das Edeleanu-Verfahren " 2u sprechen;--
* benzin), . die etwa zwischen 150° und 300° C siedende | bildet -die ‘Rolle, welche bei diesem Verfahren . der
‘Fraktion.. als. Kerosen (Leuchtsldestillat) and - die ‘Kaltetechnik ‘zufallt; und die interessante Tatsache, . -
"hachstsiedendén Fraktionen je nach'dem Verwendungs- daB eine seit Jahrzehnten als Kiltemittel bekannte-
_gweck- als Schmierdl, -Gasl - oder Heizél bezeichnet Flissigkeit ‘als Rﬂffiﬂa‘ioﬁdmi.ttel Verwendung findet. -
e Ry S i

—_—— * [ - -
T e so gewonnenen Destitlate-sind-in der Reégel
_.noch. nicht-fr den Gebrat ceigneti—sondern:ent

- “halten noch=Stoffe;denen nschte:Eigenschaft
“anhaften; Sdlche stérenden- Bestandteile.:aus .de

- Destillaten zu entfernen, 1st “der Zweck der Raifination. *

~"Bei dér chemischen Raffination wird das Destillat”

_mit . Schwefelsdure  (HSO,)- ‘behandelt. - Von der

haltenen’ Kohlenwasserstoff-Verbindungen gegeniiber
verschiedéren Igsungsmitteln—und +-fand_in- dem .
Schiwefeldioxyd SO0,-" also  der - wasserfreien

Petroleum-Fraktionen. enthaltenen - aromatischen: und
_ ungesittigten Verbindungen in sich lost, “wilirend die

Dr.L.Ed e«Lein,,E’.i;M

Dr.. Edeleanu untersuchte ‘das’ Verhialten der’im -
~ Erdal 'ﬁfd"mams——'gewennenen_DesiﬂlﬂM o

schwelligen Sure;eine Fliissigkeit; welche. die-in den ”

~Schwelelsdure ~ werden die Hauptbestandteile ~ der - I: Paralfin:, und ‘Nz}phte_g::Kohl“e‘nwa.sgérsto‘ifg darin_nur
- Mineraloldestillate, namlich die Paraffinz.und Naphten- |’ schwer 16slich: sind:-"Bdeleany fand ferner, dafl er -

- aber."die_ ungesattigten Verbindingen und--asphalt= 2} Sioe 10 Saure . : :
_artigen | Stoffe, deren Entfernung - beabsichtigt * ist. -L_errelchen konnte,- daB nuf die” Aromaten und’ unge-

Kohlenwasserstoffe, . fast gar. hicht' angegriffen, wohl " die»Lésung‘fder.,l’afafﬁh:.“nd Naphten-Kohlenwasser-,‘
sesattis "g—[,' . stoffe in der ‘schwelligen Siure - ganz yermeiden, also

Die Misthung ‘dos . zu * raffinierenden Destillates mit 'sittigten’Koh1enwassgt;tqﬁig,__in,Lﬁigﬂg,‘;gingeih ‘wenn
‘_E' _thngél dure  wird ~in sogenannten’ ‘Agitatoren | er die Tempelratttxr hlnrgxchend erniedrigte. B
. Vorgenommerl, .:wobei. . die béiden . Fliissigkeiten . ! Edeleanu’ ging bei seinen ]Ul}tersuchﬁngexix von -

. " ruminischem Kerosen-Destillat ‘aus, -das -¢inen Aro-
= e : e e T matengehalt bis Zu .25 %o ‘besitzt \ind"'in(olgedess"en'

-1). Vorgetragen .in ~ der Hauptversammlung: des-:| beiin . Brennen ‘in_der Lampe_ eine. starke Rufbildung--
f—-Dehtscheh Kaltevereins 1928, .~ .~ C T aufweists Die Enffernung der “aromatischen - Verbin-

.. mechanisch oder»durc@kqmprimief@éfﬁ[.’ult durchgeriihrt

N SRR

9, 28. ‘ ' S IEL R
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dungemdurc‘h chemische Raffination gelang bei-diesem

Destillat nur, wenn man mit rauchender Schwefel-

siure arbeitete* und dabei einen groBen Teil des

Destillatés verlor; Edeleanu erzielte dagegen bei der

Behandlung mit _flissiger. SO, cine verlustireie

- dieimLa‘bor'atoriumcrprobteArbéitsweisegrundsﬁtzlich .
beibehalten. "Man verwendete ¢ine Apparatur, die
im wesentlichen aus 5 Korpern  bestand,. einem o
Destillatkiihler, einem SO,-Kiihler,. einemr  Mischer,
einem-Raffinat-Verdampfer und einem Extrakt-Ver- -

Extraktion der aromatischen Vérbindungen, wenn. er
" die Temperatur, bei der .er das Destillat mit SO,
mischte, bis anf etwa —10°C erniedrigte. Nach
dem Mischen bildeten sich infolge. der verschiedenen
spezifischen Gewichte 2 Fliissigkeitsschichten, von
denen die obere aus dem mit SO, gesittigten Raffinat -
(spez. Gewicht zwischen 0,9 .und 1,0} und die untere -
aus ‘der Loésung von Extrakt in'SO, (spez.- Gewicht
1,3 bis 1,4) bestand. _Da sich zwischen dem Raffinat
‘und -der Extrakt-Lésung eine sichtbare Tremnungs-
fliche cinstellte, - war es ein ‘Leichtes,.. die beiden

t{lampfer. wie - auf dem Schema‘A_\bbilaung'Z dar-

Fliissigkeiten getrennt abzuziehen. : :

Es“war nun nur-noch erforderlich, die schweflige
Siure aus den beiden Fliissigkeiten abzudampfén,
um’ das Raffinat und das Extrakt ‘als Fertigprodukte
zu erhalten, . Dabei zeigte s sich wiederum, welch
gliicklichen Griff Dr. Edeleanu mit der Wahl der S0,
als Losungsmittel getan hatte. = Infolge des niedrigen
Siedeptinktes der SO, (—10° unter atmosphirischem -
Druck) kann man die SO,.bis auf geringe Spuren.
austreiben, ohne daB dabei eine nennenswerte Ver-
dampfung von Kohlenwasserstoffen stattfindet, - Fithrt
man den ProzeB in einzr geschlossenen ‘Apparatur.
durch, so kanti man die verdampite SO, kondensieren

.~tind-fast- restios-wiedergewi

NZ:Y)

S o . AL L

gestellt, £ Man ‘filllte die beiden Kiihlet mit Destillat - .
bezw. fliissigér SO,, kiihlte beide Fliissigkeiten mitiels .
Rohrschlangen, die an eine Kiltemaschine angeschlossen

Edelennu. erhielt z. B.. aus einem rum:'ﬁnischen
Kerosen-Destillat {Bustenari) vom spez. . Gewicht

1,819 rund 75 % Raffinat vom spez. Gewicht 0,803 .
- und 25 %. Extrakt vom spez. Gewicht 0,865. Es
- sind die" schwereren

kohlenstofireicheren . Ver-
bindungen ins Extrakt gewandert,  sodaB das Raffinat
spezifisch leichter wurde. . DaB ‘die zur RuBbildung
_neigenden Kohlenwasserstoffe im Extrakt enthalten
~sind, zeigt: der auf Abbildung 1 ersichtliche Brenn-
versuch mit 3 gleichgebauten Lampen, "von..denen
die .erste ‘mit dem ungereinigten Destillat, die zweite
mit dem Raffinat und die dritte mit ‘dem durch §O,-

"Behandlung erhaltenen Extrakt gefillt ist. A

_waren, bis auf die Behandlungstemperatur (-10° C)

“‘ab, lieB die gekiiblten Fliissigkeiten in den Mischer .
. /ein, riihrte’sie durch, lieBdie Mischung sich absetzen .
" und zog dann Extrakt und Raffinatnacheinander in

die . Verdampfer- - ab. ., -Aus--den. Verdampfern trieb

" man die SO, ‘durch Erwirmung mittels Heizschlangen

unmittelbar in| einen SO;-Kondensator und entfernte .»:
die letzten Reste durch Absaugen mit Hilfe_eines
Kompressors, der die ‘abgesaugten Démipfe in den -

" Kondensator."driickte.

- Bereits bei der ersten Anlage wurden Gééen; '

“ strom-Kilteaustauscher. eingeschaltet, in denen .
- die abzukiihlenden Flissigkeiten sich mit den aufzu-"

“Auf dieser von Dr. - o
Edeleanu . geschaffenen = * |-
Grundlage wurde’ . das

neue Verfahren im Jahre -
1908 von der Allge- -
_meinen_Gesellschaft fiir

33« Kmrorer

‘chemische™ Industrie m.
b, H—in Berlin_aufge- . -
*_nommen und in.Zusam-

" menarbeit mit-der Firma
~A;Borsig in-Berlin=Tegel

f 530 13 PN, FORY SALIN, | U § 4 -

ur--diemausuaienevers
~wendung, ausgestaltet. .
- Nach dem Kriege-betei---

ligte sich diehollindische . " =
Akt.-Ges. N. V. Com. & . ~"_ ‘=
primo in Amsterdam .an ¥ 3

derweiterenEntwicklung "Eﬁl I
des ' Verfahrens und der I I
“Apparatur, o
- -Bei -dem Bau' der ™
erstenAnlagenwurde




,’wixm&:iden 'begegne‘len. c".Dadnrdl wurde VKilte v

. zurfickgewonnen und. die Kiltemaschine entlastet.
Diese orsten Anlagen arbeiteten diskontinuier- -
lich. Die 5 Kb&rper wurden in jeder Operation ™
gefllt und entleert; die Pumpen ‘an- und ‘abgestellt
und eine groSere Anzahl Ventile periodisch gedfinet
und - geschlossen. . Auch . die Kilteaustauscher -
“arbei mit: Unterbrechungen und waren’ daher
- schlecht ‘ausgenntzt. |\ 0 T e el
.. Trotz dieser’ ungiinstigen Betriebsweise war die
Betricbssicherheit der Apparatir. von Anfang an sehr
. befriedigend. " Da"die ausfithrende Firma . iiber: -
jahrige Erfahrungen’ im Bau und Betrieb von,
.ligsﬁure-Kﬁltemasqhinen4----verfﬁgte._als._.sie;_ n.- Bau
von Edeleanti-Anlagen aufna’m, so war eine sichiere
. Grundlage _fiir .die zweckmibige Konstruktion: der -
. Agparatur” vorhanden. .- Aus naheliegenden * Griinden -
“drurde. auchals. ‘kilteerzeugendes - Mittel - SO, -ver-
‘wendet, e . DR

| ~werden—konnte, wenn es - gelang,

'“s0 wurde die im Abdampf vorhandene Wirme nur
. unvollkommen ausgenutzt. Es muBte zeitweilig
Frischdampf zugesetzt werden. Wir brauchten damals

. f@r die Raffination einer Tonne (1000 kg) Kerosen-
: destillat mit 75 Volum%e SO, (etwa™ 130 Gewichts’/o
. SO,) rund 600 kg Dampf.. T
Trotz der unvollkommenen Ausnutzung der Appa-

~ ratur, und des hohen Dampfverbrauches erwiésen sich

di¢ vor dem Krieg gebauten' Edeleanu-Anlagen ‘als
rentabel, wenn, es” sich” ‘um die ‘Behandlung von

. Destillaten mit hohem Aromatengehalt handelte, deren
chemische Raffination noch hdhere; Kosten verursacht.
habien . wiirde; ~ Es war aber klar, daB die- Wirtschaft-
lichkeit des Verfahrens ganz bedeutend “verbessert

..die Anlagen.
komtinuierlich zu betreiben. . R
Als Vorteile der Kkontinuietlichen Apparatur waten
* zia ‘erwarten: ein hdherer. Durchsatz bei: gegebener
Grife " der Appnra{e. Erspmis an Dampf,- weniger -

1 Wie das Scliina Abbidung 2 seigh- erbich die |

.-Kalteerzeugung bei den ersien Anlagen einen von
der iibrigen Anlage: vingigen Kre g
7" Verunreinigung’ des Kaltemittel Js - durch’ das-.zu..
handelnde Destillat . oder—dusch. die 'dem Destillat
anhaftende Feuchtigkeit  auszuschliel ‘man’

Reparaturkosten, © da “der periodische - Druck-" und

. Temperaturwechsel mit der nachteiligen Beanspruchudg
- der- Apparate..wegfiel, .und _eine ; echeblich Verein-
“fichung und ; Verbilligung: HESRCEN

der Bedienung.

. 'Abb.’3 zeigt das Séhema ein¢rkontinu
‘arbeitendeg_]j.‘j-_el.ea'xiu-Anla;ze fiir die Raffination

ierlich -

e e

ififolge vervollkommaeten Baus_ der A
. Verschmutzung mehr’ zu: befirchten
nan die bei.der Kalteerzeogang ‘verdampfte SO; mit
-der‘aus dem Raffinat und Extrakt ausgetriebenen und
‘kithlfe _die- flissige -SO; im: SO -Ki ‘
“~durch- ein-Rohrsystem-ab;-sonde ¢
‘bares Abssugen von 80,-Dimpfen. Giber. dem Fliissi
“keitsspiegel. . DaB ~damit eine " erhebliche " Ersparnis-
“an’ Anlaze- und Betriebskosten erzielt wurde;
‘ keiner -weiteren Erlutérung. " " %
*:;: /' Wie das- Schema "Abb. 2 zdigt, wurden' die S
. Kompressoren und die Fliissigkeitspumpen durch eine’
“Dampfmaschine angetrieben, - deren. Abdainpf--zur
Behgiziing der Verdampfer diente. . Da dic Belastung -

' dor Damplmaschine infolge "des An- und- Abstellens |

-von ssorert, -und " Piimpen wihrend:: jeder. -
~ Operation wechselte und- die Périoden hochster. Be- -
Heizdampf

-von ~Kompre:

edarfes “der 'Vgidah:pfe‘:;‘ménﬁeleﬁ}

hatte, ‘vereinigte |~

nicht - mehr |-

=1~ erfolgter Kompression gleichf
“bedarf |
dieS0s |

! “anderen_leichten: Destillten. " Die .
Verdampfer-sind_in'3 Druckstufen- unterteilt, ' In der
‘ersten’” Stufe  wird _ die schweflige ~Silure ' aus “dem
/‘Raffinat und Extrakt unmittelbat in‘den Kondensator.
ausgetrieben. . In der: zweiten Stufe wird: die SOz
. mit" Hilfe' " eines - Kompressors: -abgesaugt . und - nach .
alls’ in, den Kondensator
arbéitet: unter Vakuum. -
Eine Vakuumpumpe ‘saugt die letzten Reste'von SO;. -
:./abund- komprimiert:sie auf den Druck: der; zweiten
"Stufe; - wonach -sie -mit. 'den; in' der zweiten Stufe "’

-von_Kerosen-und

gefordert.. ' Die letzte. Stuf

* gebildeten: Dampfen' von' dem Kompressor ‘angesaugt
‘und  auf Verfliissigerdruck ;yerdi:\}lei werden. Durch
:die' Anwendung: zweistufiger Komipression - wird Kom-" -
- pressorvolumen und-Arbeit gespart, zugleich wird die
: -Einhalﬁiﬂgj;iﬂes"guten.,\l’_acﬁuﬁ;h ‘erleichtert. ' i :
J - Al weitere Neuerung :kamen nebendeén Kilte

~“atistauschérn Warme-Austauscherzur wendung

‘Maschine nicht mit denjenigen des groBten |- E \ nw :
T ' -} in denen: die’ vom Mischer kommenden Lasungen in




DOLLAR-CENTS .

—smd—fur—amenkﬁms
i fiir die Torine berec]

Gegenstrom mit den aus den letzten Verdampfem
abgepumpten Produkten aufgewdrmt werden.

Bereits die erste im Jahre 1924 gelieferte kon- -
tinuierliche Anlage hat alle Erwartungen erfiillt, oh-. .

gleich der Mischér damals noch absatzweise betrieben
wurde und nur die Kihlung, Verdampfung und Ver-
. flissigung kontinuierlich arbeitete. Der Abdampf-der
Maschine, -mit- der die’ Kompressoren -und- Vacuum-,
- pumpen betrieben wurden, reichte fiir die Beheizung
der Verdampler gerade aus. Fiir die Behandlung -
einer .Tonne Destillat mit 75 Vol. °/, SO, waren nur
noch 350 kg Dampf erforderlich, gegeniiber 600 kg °
bel dlskontmuxerhcher Verdnmpfung :

1704 APFIHATIONBHODBTEN MACH E&L’EANU
: iR AMERIKANIBEHE VERMALTMIOSE

1804 . . ! T

Mt 7S VOLUM-PROZAMTEN 80,
[nmhvna'rm:s ma-]

dem Schaubild gezeigten Betriebskosten als Hochst:
werte gelten, die im normalen Betrieb noch unter-
schritten werden )

Dﬁmntmu:erhche ~Betnelr‘m—Verb‘n_diﬁg mit~
der Riickgewinnung von Wairme und Kilte und der.
Verwerlung der Abwiirme der Antricbsmaschine er-

“fiillte die Forderung nach guter Energie-- und Warme-.-

wnrtschaft -unter ‘der Voraussetzung, daB die Anlage

“durch eine’ Dampfmaschine: angetrieben wurde.. Es

trat.aber in' den amerikanischen. Raffinerien mehr und
mehr das Verlangen nach elektrischem Antrieb
in den_ Vordergmnd Texls entsprang dxeses Ver-

L) UMG Vo aay.

S N R

INSTANDNALTUNG

e Als” Flusslgkextspumpen kamen zZu erstemnale .

_elektrisch betriebene Kreiselpumpen mit einer be-

__sonderen’ Stoffbiichsenkonstruktion - fiir SO,-haltige.”

Flussngkext zur Verwendung: Der Arbeitsbedarf der

Pumpen* Betmg etwa 5 K:lowattstunden pro’ Tonne’_'\ -

'Destlllat Co -

:-"Nachdem .es gelungen War, éinen kontmmerlnchen &
fiir-die . Verdampfer-als-Anzapfdampf “liefern-konnte; ¥

».‘stcber-zu—konstrmeren_m dem Ketosen und andere
leichte Destillate eb:nso gut “raffiniert werden konriten
wie Irither bei der ‘absatzweisen Behandlung, wurden
alle weiteren Anlagen fiir vollkonlmu:erhchen Betneb
gebaut ’

Abbnldung 4 zexgt in ‘einem Samublld wie sxch
Betnebskosten_der kontinuierlichen Anlagen

‘bei verschiedenen Tagesleistungen stellen, Die’ Kostgnf

- Abb.'5.

langen: der Abneigung gegen den Dampfantrieh  mit-
. der notwendigen.. Transmyssxonsanlage. teils . der, Tat-
sache, 'daB elekirische Energie ‘besondérs- billig- war
(z.v . in_Californien ‘aus Wasserkréften), oder daB
in.-der Ralfinerie - ein Dampfkraftwerk vorhanden
" war, das die ‘Antriebskraft fiir die Edeleanu-Anlage
“Gestalt “clekfrischen - Stroms -und--den’ ‘Heizdampf-

Da solche zentralen Kraftwerke mit modginen Dampf..
" turbineti“einen ‘weseatlich geringeren’ Dampfverbrauch ¥
je. Plerdekraitstunde haben,“als ihn eine nur- fiir die
Edeleanu-Anlage bestimmte -unter Gegendruck drbei-
tende Dampfmaschine  aufweist, 'so - war _-das “‘bei
- der dampfbetnebenen Edeleanu ‘Anlage . erreichte .
Gleichgewicht’ zwischen Kraft und Wirme (zwischen -

erhaltnisse in - Dollar-Cents -

- 'sich bei diesen die" Bedxenungskosten, auf _die Tonne:
‘Destillat berechnet, niedriger stellen als bei kleinien An:
Iagen Die "dem : Schaubild zu’ Grunde hegenden Ver:
* brauchszahlen'werden von der Lieferantin garantiertund’

“inféinem mehrwochxgen Probebetrieb niachgewxesen ‘Bet.

-allen” zur, Ausfithrung “gekommenen Anlagen» wurden -
ich sogar,

.die Garantieii ‘réichlich erfilllt, ja_es zeigt
“.daB _ der: Verbrauch an - Dampf, elekhisther ‘Energie,

Wasset und* schwefhger Saure: in Wirklichkeit noch: '
: gennger als geranhert war. Infolgedessen koe{xendlem

~—Dampfiverbrauchder Maschinet

:»Die Hohe der Arbeitslékne |
_ fiihrt dazu, mdglichst groBe Anlagenizu verwendén, da

schineund Heizdampiverbratch—
der) Verdampfer] mcht/inehr ‘vorhanden.- ‘Es muBte-

: 1gery L
o Unabhanglg davon zelgte sich . die Notwendxgkext.*‘;‘ ;
en. Wérmeverbrauch der Anlage noch:zu .verringern, ..
bei - der inzwischen® aufgenommenen’ Raffination:

“-von Schmneroldestxllaten.‘~Solche -Destillate.

- miissen mit. wesentlich .grdBeren Mengen schwefliger - -
Saure behandelt werden als.. Kerosendestillate. .. Je: . ..

_ ‘mach _dem Charakter- des Destillates: und" der Anfor-

.-derungen, - die —an—das *Raffinat . gestellt werden, .
kommen bxs 600 Volum °/o S0, zuri Anwendung. - Dxe«'f‘
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Kiihlung. dieser groBen SO,-Mengen, deren Ver- -
dampfung und Verfliissigung, wiirden ‘sehs grofle
‘Apparate erfordern - und - viel -Arbeit und - Wirme
“verschlingen, * Zwel Wege sind beschritten worden,

Abblldung 6 zeigt eine 'Versuchsapparatur '
.hollindischen Entwurfs und Fabrikates. Oben —
sind die Kiihler fiir Destillat und SO, angebracht, in _
‘der Mitte der Mischer. darunter die 3 Extrakt.
¢ nach dem Hefl'schen Gegen-
strom-Verfahren. daneben die Verdampfer zum Ab-

- dampfen. der SO, aus dem Raffinat und dem Extrakt;,—
Zu dieser Versuchsanlage gehbren noch ein SO;-Ver-. |

- flissiger, ein SO,-Kompressor und eine Krexselpumpe.

dxe die Zw:schenextr&k!e mmhmékiﬁﬁﬁ!_

um dieser Schwierigkeit zu begegnen und. die Be- Speicher zur Behandl
" handlung von Schmierdlen wirtschaftlich zu gestalten.
Dr. W.. HeB hat gefunden, daB man mit einem Bruch- -
teil der vorgenannten SO;-Menge auskommt, wenn
man das Destillat mit ‘der aus der’ vorhergehenden™
Operahon abgezogenen Extrakt-SOu-Losung vorw?sait

‘. * . » o
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und __mit_reiner SO., nachbehandelt”l‘.ﬁﬂt man
Operatxonen ‘ineinander “tibergreifen;d.’h.’ behaudel :
—~—Than :dasDestillat zuerst .mit Extrakt-Losung aus der
h_“dnttvorhergehenden ‘QOperation, ‘Sodann -mit: ‘Losung

Behandlung yon' Schmierslen’ noch™so groﬂe Mer{g -
" Hrischer SOy, daf der. Abdampf einer eigenen’ Betnebs-
maschine’ daftir’ mcht ausretcht 'So:wiirde z.-B. eine
¢ der Zweitvorkiergehenden,  danach—mit : Lgsung ™ | “Anlage zur: Verarbe:tuug von' 250 Tonner Schmier6l’
s der. vorhergehenden Operahon und *zum Schluf |~ mit 150 Volum %, frischer. SO, ‘in 24  Stunden” 160
~i'mit - reiner’, SOq,: 50 - Kommt man. mit'; ungefahr .dem |- Tonnen Hexzdampf brauchen, wahrend die "Maschine -
. dritten - Teil " der., SOo-Menge “aus; "’ Dieses, “yon-+|-= nuretwa: 90 Tonnen Abdampf: liefert: Es galt also,-den—
" D& HeB erfundene sogenannte Gegenstrom - ‘Warmebedar.‘f 4“1‘—~Verdam@mg;autd(€ﬁ“uﬁiejiera.5__
ahre sbewdhitrTT ziisetzen, . LT iy i
;“;“Em}féndlung von *Mineralsled nach. dem Nach' meine.z’n Vorschlage nischloB man slch zum
Hef'schen : Verfahan ‘bestimmter - Laboratoriums-

i ,
ersten’ :Male " das von ‘der Verdampfung. wassenger,,
'”-'Appaxa,t st in Ablldung 5 'schematisch’ dargestellt. I.osungen her bekannte - Prinzip “der - Mehrkorper- :

Verdampfung bei der.Verdampfung der’ schweﬂxgen : 

"IAist der.mit einem’ Kithlmantel versehene stcher.;
o iniden’ durch den: Trichter, mit Absperrventil 1 das:
"z raffinierende’ Deshllat emgefu]lt wird. B st ein -
gleichfalls: mit Kuhlmantel -ausgestatteter Mefibehilter: - o
fiir Tlissige SO, . der. von “der, Stahlflasche’ Z " aus: |
o ausgefullt werden kann. -C;D'und E. smd waschen- .

. dabei ausgetriobene
- ‘-jgewonnen werden,

) 5, ndher "untersucht ‘werden,
. - wihnt: wurde, ist-das’ afﬁnat belm Austritt'ais dem
vascher mit; SO, gesattigt;

"7 SHiire ‘ais - Extrakt-SOQ-Lﬁsung 2ur, Anwendung zu-’

brmgen ol .
“Bevot.’ dxeser Vorschlag gemacht werden konnte.
“miuBte . das "Verhalten . ‘der " in" Frage 'kommenden
Losungen in"den: Verdampfern der ‘Edeleani-Anlage’
Wie _ bereits ‘frither. er- -

‘Di¢. Menge SOy, die’ in .
“dem’ Raffinat: gelost ist und " durch’ Erwarmung ;
getneben werden muB hegt etwa z‘




30 Gewichts-Prozenten,fenach der Art des Raffinates,
der Temperatur ‘und dem Druck. Bei weitem der.
groBte Teil der SO, wird mit dem darin ~geldsten
Extrakt abgezagen. Bei der Behandlung von Kerosen
Destillat mit 100 Vol. % SO, enthilt die Extrakt-
- lésung etwa 88 %o SO, und 12 1y Extrakt. Im ersten
. Extrakt-Verdampfer wird der groBte Teil der SP.
_durch Erhitzen unter Kondensatordrack ausgetrieben.
‘Beim Austritt aus dem ersten Verdampfer enthilt
- die Losung, wenn sie geniigend hoch erwéirmt wurde,
nicht mehr als noch etwa 15°% SO, und 85%
“Extrakt, und beim Austritt ‘aus .dem. zweiten Ver-

dampfer,saus dem die Dimpfe untgr vermmdertem AR

*. Druck:.abgesaugt werden, beétragt <der— SOy Gehalt
weniger als 3%, Infolgedessen liegt die Tempemtur,/
bei der die Losung siedet, d h. die SO, in" Dampf-

H

form -iibergeht, wesentlich ldher als wenn es sich. .

um die Bilduang von SO.-Didmpfen - aus reiner SO,- | |
Abbildung 7. zeigt ecine -

Fliissigkeit handeln wiirde.
Schar von Siedekurven fiir eine Ldsung von kali-.
fornischem_Kerosen-Extrakt in SO, Die Abscissen
stellen die Gewichtsteile. der Lésung -dar, die Ordi- ™
_naten die der jeweiligen Konzentration entsprechenden

" Siedetemperaturen fiir Drilcke.von_1.bis' 9 at abs.

—Dre Abscisse 0- gilt fiir -reines Extrak&ohne“SO, —~

i Gehalt, die Abscisse 100 fiir reine SO,-Fliissigkeit.
-Dié iber der Abscisse 100 -aufgetragenen Tempera-
turen sind ' die bekannfen Sledetemperaturen der SO,
""" bei’ den~ angegebenen Driicken.  Die davon aus-

nicht whrmer sein konnen als die Fliissigkeit, aus der
sie abgetrieben sind, wird die Fliissigkeit beim Ueber-
tritt aus dem ersten in den zweiten Kérper durch ein
Drosselventil entspannt, wobei” sie sich infolge teil-
weiser’ Verdampfung abkiihlt. " Der Temperaturabfall
muB 50 groB sein, daB ein gentigender Wirmeiiber-
gang aus den kondensierenden Dimpfen der ersten
Stufe auf die in der zweiten Stufe zu verdampfende
Fliissigkeit mglich ist. . _ ‘
Da nun in unserem Falle mit def -alimahlichen
" Verdampfung dér SO, eine merkliche Erhohung des
_Siedepunktes verbunden st} die dem' Warmeiiber-
gang entgegenwnrkt, so ist’es klar, daB die An-
‘wenduﬁé”d,er Mekrkorpemrdampfung durch die Kon-.
zeptration der Losung begrenzt ist. Im Allgememen
liegt .die . wxrtsc“hafthche Grenze bei etwa 50%, d.h."
“bei gleichem Teil: Extrakt-und~50,, Dabei ist schon
eine Sxedepunkts-ErH&hung von etwa 7° C vorhanden
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SCHWEFLIGEN sAune. S

___ge’h_e,nden _Iempera(grkurven—smd—mltvﬂxlfe—emlger
im" Laboratorium ~der Allgemeinen. Gesellschaft™ fir
chemische Industrie experimentell bestimmten Punkte

-" entworfen. ~Auf groBe Genauigkeit 'kam, es dabei
fiicht an, 'da -die. Kurven infolge - der versclneden-

.. artigen Zusammensetzung der 'zu. behandelnden

. Mineral6ldestillate _nur als Annaherungswerte Dienste

leisten" kénnen.

Wie die Kurven zelgen, welcht dxe Sxedetemperatur
- einer Extrakt-SO;-Lésung .niit 88 % SO, und 12'% "
_ Extrakt nicht ‘merklich von’ der;emgen der reinen
'S0, ab.. 'Will ‘man &ber z. B. béi einem Konden-

’ satordruck von'5-at abs., bei dem sich die SO, mit |

eiier Temperatur von.32°C verfliissigt, -die SO, aus -

—dem~-ersten—Verdampfer soweit’ abtrexben. daB das 1|
——Exhak{»mxt nut -, 15 % SO;-Gehalt. aus -dem Ver- .|

" dampfer “austritt, so riuB man ~die" Losu.ng bis “auf ]
- 'rund 60° C aufwirmen. “Wiirde man:dies nicht. tum,
—-so-wiirde. die Losung. mit einem groﬁ&en‘ S0,-Gehalt -
. in die niichste Stufe iibertreten, und der Kompressor
wiirde ein gréfieres Volumen an SQ,-Dimpfen abzu-
saugen’ haben. . Da dies_éin "groBeres_Kompressor-

Lo

- . . R R A
| 2a0®, <80% <207 10°. 20°  +107| +BS_ <80 +4a® +80° +0a°C.
. : s i \ L L TEmMPRRATUR. |
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ZurVermmderung des gesamten Wﬁrmeverbrauches ‘

der Anla lage . auf ,die Halfte__war_es&_etfordeﬂmh,_

;,,_\&slu’m_eiTSﬁng tind -hohcren Atbeitsverbrauch ver-
: ursacht, so ist es wirtschaftlich richtig, die Temperatur
"im Hauptverdampfer so hoch-zu treibes, ‘als es- ohne

; _.andere Nachtexle geschehen kann g e

‘Da’in dem unter' Kondensatordruck arbeitenden

) kExtrakt-Verdampfer bei” weitem - die _grdBte  Menge

SOy zu verdampfen ist, also auch’ die meiste: Warme |-
) “vetbraucht wird, so_ist bier - die. Stelle; wo . die |-
Mehrk&rperverdampfungeme ErsparmsanWarme :

“bringen. kann: - ‘Bekanntlich® beruht . die’ Arbeitsweise

der Mehrkorperverdampﬁmg darin, - daB . aus . der -

L8sung im “ersten Korper durch. Warmezufuhr “ein

~ Bruchteil ‘der zii verdampfenden Flissigkeit verdampft |

" wird, ‘und die gebildeten Dimipfe zur Heizung des
folgenden_ Kaorpers: beniitzt -werden.

o

Da d1e Dampfe =

"~ den=Warmeverbrauch ~der ' Extrakt’ Vefdamp{ung “bis™

. zur Konzention von 50%: auf etwa’ ein Drittel zuriick- -
" zubringen, d. h. Drexkorperverdampiung anzu-
wenden.: - Wihlt man die Temperaturdxﬂerenz von
_der_ ersten . zur zwexten :Stufe -zu’ 10", wobei die
Hexzﬂachen noch nicht. zu groB werden; und von'der
: zwexten ‘zur -dritteén -Stufe -gleickfalls :10° und addiert’
man “dazu’ die-: obengenannte ' SiedepunktserhShung
von 7"C, ‘so -ergibt sich. fiir den ersten Verdampfer
~eine. Temperatm-. die 27°C iiber der dem Konden-'
‘satordruck; entsprechienden: ‘Temperatur hegt.

-Nun kommen bex Petroléumraffinerien Kﬁhlwasser-' :
" temperaturer bis. 2zt 35"C, "also Kondensationstem-"-
~ peraturen bis .zu 40°C vor. woraus - sich . fiir den»

Hochdmck-SO,,-Verdampfer eine. Temperatur bis zu

6=



T87°C ergibt. Sbu}éxt gehen die Zahlentafeln iiber etwa 50°/, erreicht. ' Die weitere Verdampfung go-
Temperaturen.-und.Druck der SO in unse,ren Hand- schieht ‘unter Erwirmung durch ‘Abdampf dez Be-
‘buchern nicht. .c. . triebsmaschine, bis, nur- noch .etwa . 15%, SO, im

: n Extrakt ‘enthalten sind. Der Rest wird im niichsten
Kuﬁ’:dfd:fgsgfe;itche'?e rD:::: 1{;;&",;';“3; | Verdampfer . durch den SO,-Kompressor abgesaugt,
Zeitscheift fir die gesamte Kalte-Industrie 1925 und die letzten Spuren werden im Vncuum-Ver-
Seite 179 verbifentlichten Tafel, deren Werte bis zu- . Adampler entfemt. . :

- 74609 C gelien,” Diese ist bis +67° extrapoliert,~|-:-—--Die- ertsnhaﬂhchkcxt der Mehrkérperver-'
der entsprechende Druck betriigt nakezu 14 at absolut. .| . dampfung hingt natiirlich. 'von . dem ' Verhiltnis
(13 at Ueberdruck). * Die, Temperaturen und- Drucke, . zwischen Anlagekosten und Dampfkosten im einzelpen
bei denen der Hochdrick, dei ZWISChenc]_g_t;Ck “und ~{--Fille. ab,-—Im-allgemeinen wurde:bei vergleichenden. .

der -mit dem Hauptkondensator verbundene  Haupt-. - Bcrechnungen gefunden, daB sich bei. Destillaten, die

verdampfer fiir die Extrakt-SO,-Lésung arbeiten, sind einer Behandlung mit nur:50 Vol.%/, SO, bedirfen,

" durch eingezeichnete Ordinaten gekennzeichnet.. - dle Anwendung der Mehrkorperwgerdampfung nicht

JRarinED

T —anr
Rt

H3PH.

“als” das “in=der Km&e “und ‘erprobte - sind-2 Vorstufen, also DrexEorper-Verdampfung am
Druckgebiet. Ner bei den vor etwa 30 Jahterver
. suclisweise gebauten Abwiirme - Kraftmaschinen,”_die

In . dem

T i b. 10 1st der Dampiver-‘
mit schwelliger Sdure arbeiteten, wurde mit ahnhchen — brauch moderner Edeleanu- h\-gen fiir Kerosen-
. Drucken. und. Temperaturen: gearbeitet; jedoch ‘hatte . .. und" lsichte” Schmiergle_auf .1 .Tonne. Dutchsatz. be-
man erhebliche Schwierigkeiten- mit den Stopfbiichsen. . . rechnet-dargestellt. : “Die untere- Linie “gilt fir Be-
- Es ist bemerkenswert, daB" unsere SOQ-Hochdmck- +* "handlung - mit: 50 Vol.%/, SO, bei:einstufiger: Vi Ver-.
. Verdampfa.nlagen, von “denen. die” erste :im : April: - d&mp[ung der Extrakt-Losung, die_‘mittlere fiir 75
1927 -in Hamburg und die zweite noch im gleichen Vol %y unid ‘zweistufige. Vetdampfung, die obere: fur
Monat in  einer kalifornischen’ Raifinerie ‘in- Betrieb 100 Vol. "/, .und. dreistufi dampfung. _Schc

= kam, .vom._ersten_-Tage Zan. jlomngsfrel:ge_arbextet Mgen.m:ttlerer—@roﬂe
‘haben, und-daB~uns’ die-dauernde- Abdxchtung “der-*
Apparate, Rohtleitung und Absperrvenhle. sowie der
"Kreiselpumpen, die die Extrakt-SO,-Lsung gegen ‘den "
. hohenn’ Druck "zu" fordem hatten, vollkommen ge-"" - " Dampfmenge :fiir "den "Antrieb der Kompressoren und’
’ lungen ist. .. ¢ Vacuumpumipen, wahrend ‘der Abdampf fiir di¢ Be-
In Abbildiing 9 Jst das Schemad.einer Edeleanu- _heizung der Verdampler ausreicht.. Der Antrieb der

“ein Danipiverbrauch -
~—von-nur 200 kg fiir die-Tonne Destillat. bei 50 Vol. ~
-%)5-S0;=und ~von 230 kg=bei_ 100 Vol !, 80, er:

.Anlage mit Mehrkérper-Verdampfung wieder-, - zKreiselpumpen zur Forderung von Deshllat SO...v,'

- gegeben. - Die" Apparate, in_.denen’ die..SO,- Hoch—-' " Raffinat. und. Extrakt erfordert 'bei ‘einer Anlage
* ‘druck:Diample. verfliissigt -weiden und thre Warme an ", miftlerer -GréBe etwa -3 Kilowatt-Sfunden pro Tonne
“die Lasung Gibertragen,. sind - als” Rohrenkessel-Kon-' . Desfillat.”. Die - -Bedienung . geschieht bei . Anlagen
“densatoren  ausgebildet. " Ein' Teil . des’ Hocehdruck="". ', ‘mittlerer’ GroBe “durch 1 Betriebsftihrer und 2 bxs 3
Dampfes ynrd _beniitzt,  um die Extrakt-SO,-Losung Arbexter in ‘jeder Schxcht s :
.vor:Eintritt i den Hochdruck-Verdampfer bis nghe " .. Die Darstellung des Verfahren's und: der. dafur ge-
an die. Sxedetemperatur vorzuwirmen. .- T
) In ‘der letzten Stufe der Mehrkorperverdampfung - ‘niicht einige zusdtzliche. Einrichtungen: erwihnt
" wird_unter Kogdgnsatordrqc_}: cine Konzenttation von ... wurden, die zwar das Wesen des Verfahrens mcbt

UNTIHMBO
 Lonmiarn]

: lohﬁt - Bei 75 Vbi’°f0 SO, genﬁgt die Vorschaltung“
. einer-Hochdruckstufe, bei-100 Vol.%/, SO, und mehr -

reicht, :Bei Dampfmaschmen-Antneb gentigt’ diese: -

schaﬂenen Apparatur wire - nicht “vollstindig, " wenn -



" betreffen, aber dénnach fiit -den, storungsireien Be-
trieb der Anlage von Bedeutung:sind. Es ist nicht
-zu vermeiden, daB bet defn Austreiben der SO, aus

* dem Raffinat und dem .Egirakt leicht siedende -
Kohlenwasserstoffe mitverdampfen. Durch besondere
““Gaskiihler, die auf dem Schema Abbild. 9 einge-

. zeichnet sind, ‘werden diese 'Oeldémpfe aus dem’

Fioga m’mMn‘ ._.—..
sooli

. DAMDPYETRRAUCH vON LANY S AN
Iﬂ BEHANDLUNG \LICHTER DESTILLATE MIT
A SOVILY 30, UND EINSTUFIGED EXTRANT-VENDAMPFUNG

~B 78¥ou% 80, GND :zwlisrorw'mmr-véwnmnq

oul ’ C:4o0voL% 30, UND DOES] ExTRAR
- g .

wiirde zu chemischen Ar;griffen auf. das Material der

".Apparate und  Maschinen fihren und muB daher -

durch stiindige Trocknung der SO, verhiitet werden.
DaB die dafiir gebrauchten Exnnchtungen ihren Zweck -
erfiillen, ist durch langjihrige Erfahrungen im Betrieb
von Edelcanu-Anlagen unter den ungunstxgsten Be:
tnebsverhaltmssen erwiesen. .

Neuerdmgs hat auch ‘die - Frage des Ersatzes.
der SO,, von der 1 bis 3 kg pro Tonne Destillat
verloren gehen, eine ecinfacthe und. Gkonomische
ILésung gefunden. Nach dem Vorschlag von Dr. W
HeB werden in einer Zusatz-Apparatur durch Ver-
brennung von Schwefel SO,-haltige Gase erzeugt und
durch einen Absorptions-Turm gefiihrt, der mit dem
zu behandelnden Destillat berieselt wird. Das Destillat
absorbiert dabei soviel SO, als zur Deckung des
Verlustes nétig ist,

__*_Dtmk_der_Schntt ﬁu_S;hnﬁ_erznel_ten Verem-.'

-‘fachung-und - Vervollkommung dér Edeleant-Anlagen .
ist es gelungen,’ das Verfahren oweit zu verbllllgen, R

" .dafl'es der chemischen Raffination der Mineralsle in -

den meisten Fillen auch wirtschaftlich iiberlegen:
ist. ' Es wurde gezeigt, wie durch. rationelle Bewirt.
schaftung- der- fiir Kuhlunﬁ. Losung und Trennung

aufzuwendenden Energi g

— .}

der Dampfverbrauch *
Els_*’uifﬁ?ﬁ'ﬂﬂe“derursprﬁngltcm‘ﬁuf ‘n:é g~
zurﬁckgebracht werden konnte. -
.. Zahlreich sind in der. chemischen Industne .die
Fabnkatxonsveriahren, bei denen Kilte, Warme

O a8o) B /T 4ua

' TlﬂlQLIIBTUNﬂ IN MIW \'ONNIN DZITII.I.A!'/

- Abb 0.

- ‘nieur--bietet, -

und “Kraft gebraucht wird. Das -Beispiel _des -
-Edeleanu-Verfahrens zeigt, welch dankbares Arbeits-
feld -das Gebiet -der chemischen Technik dem Inge. -

der + technisch -und -wirtschaftlich  zu
A 1

i ‘SO,-Gﬁﬁrom_herauskondensxert Elng_wwextere ‘Auf-

. gabe bildet das Entfernen der-mit dem Destillat—im—
~——die-Anlage-eintrétenden Feuchtigkeit™Selbstverstind="|
=" lich-trocknet-man- das-Destillat=duirch-Absetzen-und”

durch’ geeignete Filter, bevor es in die Apparatur ge-
langt, aber doch bleiben minimale -Wassermengen im -

. Destillat geltst und. gelangen bei der Raffination"in

—*mussen“wenn-exmnrlzaborat ¢
~verfalirén™ technisch ‘und ~ wirtschaftlich~ ausgebildet -

. die SQs- - Eine Anreicherung. der SO, mit [Wasser

52 -

1 gelernt_hat. - Voraussetzung . ist..verstindnis- -

“volles Zusammenarbexten_zmschea——ehenﬁm

“Ingenietr; deren’ Wissen und Konnen sich ergiinzen
eﬁn&nesﬂrbh’cs*

werden soll, .Je besser das gegenseitige Verstindnis .
“ist, ‘um-so vallendeter “wird: das' Werk:sein, -das-in
gemeinsamer - Arbeit -geschalfen  wird, - zur exgnen
Befnedlgung ‘und "zum Nutzen der Industne
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'DieRafﬁnatlondesErd lesmntverﬂ ss:gterschwefhgerSaure.

" VonDr. L, Edelean uy Berlm Schﬁneherg *), -

Mlt meinem heutngen Vortrag machite ich. Sie
mit einem_Verfahren zur Behandlung von Kohlen-
wasserstoffen mit flissiger- schwefliger Sdure be-
kannt machen,welches bereits in-der Erdol- und

_Braunkohlenindustrie a.usged\ehnteﬁ_Anwendung“ einem Manne; von_ staunensw

gefunden hat wnd geeignet’ erscheint, sich atch
: a.uf anderen Gebiefan.einzufithren. - .- °
. Einleitend-will“ich 1hnen' einen: kurzen ﬂber-

winnung von Leitchtt] aus Erdulen %er Vertneb
dieses neuen Beleuchitungsmittels erlangte in'der-
ganzen Welt sehr .bald _infolge ‘der wirtschaft-
lichen- Betitigung von William Rockefelle T,
e tund_
grofem Organisationsialent, eine" ungeahnte Ver-
breitung;” die.unterstiitzt* wurde- durch die. spiter

bhck iiber die Entwicklung der Erdolindustrie ge-
““ben-und eine gedringté Zusammenfassung der Er-

schicken; welche-zur-Auffindung und technischen :
—‘hxsbrld
“TUnter-den- GroB-Industrien -haben nur wenige -

ung—des—Veria ‘hrem—gefﬁhrtf:haben——oles:Schmlerble

-erfolgte - 'Gewmnung anderer. handelswichtiger -

Produkle "aus-Erdél, wie Pamffm Vuselme, As-

. phalt und” Losungsrmttel und’vor- allem' durch -
gebnisse einer Reihe Von Untersuchungen voran- -

die Beobachtung Rakusins im Jahre 1871,
daB sich aus den. -‘sehweren Destillaten des Erd
innen--lieflen;~welche-den—
“'1hren._Schm_erfa1 higkeit

«pflanzlichen - (lef

\uLgley:h kiitzem-Zeitrannreine derartig gewaltlge,a_yglexchkamen und ‘an Besta.ndlgkelt uberlegen )

Entwicklung -aufzuweisen,  wie-die- Petrolenmin-

.Gustrie. Obgleich das Erdél schon seit uralter Zeit -
~-bekannt “ist, ‘geht seine, industrielle "Verwertung'"

¢ nur.bis auf die Sechzigerjahre des vorigen'Jahr-

. hunderts:zuriick. Gewohnlich wird das:Jahr 1859
als das Gebu.rts;ahr der Erdolindustrie bezéichnet, 16]
~das Jahr, in'dem Colonel:‘Drake die- ma.schmall& ‘Explo
- Bohrung “einfiihre -und dadurch die leichté " Ge- .

— winnung-des Erdéls und seinen Lagerstitten er-’

_méglichte, Nur. wenige Jahré zuvor -war. es be- -
ks

it geworden, da8 mam @ i
“gewinnen konnte, das einen {z tir die damals. .
.\gebrauchhche Tenchtmittel,”“wie" Sfearin-und .-
- Pflanzendle; bot und ‘diese an -Leuchtkraft weit
tibertraf.: Eme der: ersten : Untersuchungen ‘iiber -
~die: Zusammensetzung und-‘Verwendbarkeit des’
.« Erdol8®wurde " von Professor’ Sil¥i imann vom
-Yalé-College - ausgefihrt * und . in: einem -  his-.
“torisch . gewordenen Bericht - der ' Leitung der:
,,Pennsylvama. Rock 011 Co.* " im Jahre 1855
Junterbreitet.” -
s, . Zwisehen 1859 in »1863 entstg.nden nach~

5-Erdol-ein-Produkt .

S *)_V rag, gehalten auf der ’I‘a.gung des Ver-
: 4e1nés deutscher Ch‘eﬂ‘nker Jena, Sept 1923

waren:-

~In neuerer Zext verda.nkt die Erdolgewmnu.ng
ihren auBerordentlichen . Aufschwung - der - fort-
schreitenden Verwendung der Erdéldestillations-

TRl ’n‘de als. Heizol-und_der: Verwerting. - der.
~Erd esh},late*aﬂs—l%raﬂerzeuger zum, Betriebevon -

s-und- Dleselmotoren, mit deren’wich-
sender : Verbreitung " die’ Nachfrage na.ch Treib--.
stotfen fortgesetzt zunahm, - -

Diese gewamge Entwicklung. der Erdblgemn-
nung wurde'durch-die Verbesserung der-Bohriy:—
~steme-und die im"Laufe der Zeit gemachtén Fort-
“schritte-in-Bezug-aunt Lagemng—und Transport der—
Erdslprodukte’ erheblich unterstiitzt:

‘Hingegen ist es: anffallend, dal die Verfahren

.zur Veredelung’ ‘der sus dem Rohdl. ‘gewonnenen

Produkte im Laufe’ von ‘mehréren’ Jahrzehnten
" fast die gleichen: gebheben sind .und. ihre Aus-
bildung. mit “der ‘beispiellosen wntschafthchen
Enthcklung nicht Schritt gehalten hat.:. "’ :
Schof in den Anfingen der Petroleummdu-

. strie"wurde die-Beobachtung gemacht, daB durch

#die ' Behandlung, - der Petroleumdestillate mit -
- .Schwefelsiure und nachtraghches ‘Waschen oder:
“ Neutralisieren mit: Laugen ‘eine’ Quahtatsverbesse- :
rung ‘etzielt wurde; insofern: durch- diess Behand-

s hmg gewxsse. belmechende, farbende und harz1ge o
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Bestandteile aus den Rohdestillaten entfernt wer-

den konnten. Auf diese Beobachtung griindet sich -

seither "das auch jetzt noch allgemein ibliche
- Raffinationsveyfahren, -
- Solunge ﬁr
siichlichen Fabrikate der Erdolverarbeitung waren
und ersteres
schem, letzteres aus russischem Erdol gewonnen

wurde, konnte man mit dem Schwefelsiure-Raffi- -

nationsyerfahren “befriedigende Ergebnisse. er-

euchtsl und Schmiers] die haupt-

ausschlieBlich - ‘aus "pennsylvani--

Schwierigkeiten zu .versuchen. Das erste .und
schwierigste Problem war “die Herstellung eines
marktfihigen  Leuchtols. dus rumiinischem. Rohdl,
Schon Professor KrimTT hatte festgestellt, daB
die - Gegenwart der kohlenstoffreichen "Kohlen-
wasserstoffe im Rohol der Gewinnung eines gut

. brennbaren-  Leuchtsls nachteilif wire. . Diese -

schweren, aus ungesittigten und aromatischen
Kohlenwasserstoffen bestehenden Anteile des Erd-
0ls fafite er unter-dem allgemeinen Namen ,,Kar-

zielen. Nach Auffindung anderer, in ihrer Zusam-
menselzung vun den erwihnten stark abweichen-
der Rohéle zeigt es sich, daB das bis dahin allge-
. mein tbliche Raffinationsverfahren zur Erziclung

guter Handelsprodukte unzulinglich war. Trotz--

dem blieb dieses Veifahren bis vor kurzein die
einzige angewandte Methode, Wohl sind.auf dem

Gebiete der Petroleumerforsehur.g inzwischen eine °

grobe. Anzahl wichtiger- wissenschaftlicher Er-

kenntnisse "gewonnen worden*=-von--den—be--

treffenden . Forschern. machte “fch  namentlich

. Pelouze, Sillinan, Cahours, Schorlem:-

mer, Sadtler, Beilstein, Kurbatoff,
‘Hofer, Zaloziecki, Aschan, Mabery,

Young, Poni u a. m. erwihnen — doch hat

-der.wissenschaftliche Fortschritt-die-Technik-der-gleich ~gute-Brennfihigkeit-~zu-erzielem~So~ver:-—

‘Erdolverarbeitung nur- selten befruchtet, Insbe-

“biire” zusammen, Trotzdem Kerrschten zu-jener

Zeil @ber die Ursache des schlechtén Brénnehs -
der-aus gewissen Rohdlen erzeugten _Leugh?@i}}t—?_:.
sowie auch tiber die Mittel zur Behebung dieses™
Nachieiles noch sehr verworrene und irrige Mei:

‘nungen. -Ausgehend " von der Tatsache, daB. die

physikalischen Eigenschaften. des™aus pennsyl
vanischem Rohél erzeugten Leuchttls verschieden

‘waren von denjenigen, welche -aus _andered: Erd-
- 6lén-gewonnene Leuchtols zeiglen, waren lange

Zeit. die Bemithungen der Techniker -darauf ge-
richtet, aus den. schweren Roh&len durch Destil- -

-'lation Fraktionen, herauszuschn@iden, welche-sich.
Markownikoff, Konowaloff “Brngler,

in der ¢inen oder anderen physikalischen Eigen- -

-schaft dem pennsylvanischen Leuchts] mbglichst

niherten, ‘in der: Hoffnung, . hierbei auch eine

suchten die eineg, das gleiche spezifische Gewicht, -

sondere ‘hapen neuartige Raffinationsverfabren,- die andern die, gleiche’ Viskositit oder auch die

‘wenn man von der'Behandlung mit Bleicherde ab-

sieht, kanm' Eingang in- die Technik gefunden, -
. Dieses“hat™vielleicht seine Erklirung darin; dab -
~die. Erdélindustrie sich zunichst in entlegenen

Gebieten, abseits von wissenschaftlichen Zentren,
--entwickelt-hatte und' daher .die stindige Fiithlung
‘zwischen Forschung und Industrie fehlte. Fernér
1ift sich durch’ De:

“safz finden. Aber mit: dem Augenblicke,if wal-—" den vorzigi

:-¢hem die Nachfrage nach hochwertigen Produkte
stieg und man .aus anderen-als pennsylvanischen
—und-kaukasischemrRohtlenduictr-diese Verarbei-
tungsmethode nur Fabrikate. erhielt; die’ den An-
“forderungen des Markfes nicht mehr. geniigten,
mubten neue Wege fiir die Verarbeitung gesucht
werden. oo S T T
~ " Vor etwa 20 Jahren wurde mir als" Leiter
des chemiischien™ Laboratoriums und-nachherigen
geologischen Institats. in-Ruminien’ die Aufgabe
zuteil, ‘die" Schwlierigkeiten; ‘welche sich béi der
technischen" Verarbeltung ruminischer Erddle-er-
-Baben, ‘zu studieren und nach Moglichkeit eine
Lgsung . dieser, Schwierigkeiten . zu findén.: Die.
nachherige Beteiligung ‘deutschen Kapitals an der

-ruminischen Petroleum-Industrie und die-piir. von:

dieser iibertragene Leitung einer Raffinerie, sowie

ki phdodd

auch. die hiermit verbundenen technischenUnter- :

suchungen, gaben mir die Moglichkeit; die wissen-

“schaftlichen Arbeiten des. Laboratoriums praktisch: -
24, Verwerten und eine Losung der aufgetauchten:

Yestillation' ‘des- Erdsles und -die ~ brachte, ‘Dieses Leuchttl war dem Dennsylvani.

gleiche Farbe, Geruch usw. zterzielen, " -
Ich méchte in dieser Hinsicht die Bemiihun-
gen -einer- bedeutenden. ruminischen Petroleum-
gesellschaft‘erwihnen, die ein: aus ruménischem

.Rohél gewonnenes Léuchts] usiter dem poetischen

Namen ;,EdelweiB* auf:den. -europdischen Markt

gleich, iibertraf '8 in. Farbe und: Flamm.
€ aber trofzdem nicht den gewiinschten. -
_den-Konsumenten lag_weniger an
1 chien” physikalischen ™~ Eigenschatten;
als vie]mebr—a.n»de’r-Brennfiihigkeit des Leuchtéls,
und” man - fand . sehr- bald heraus, daB dieses -
Leuchtol trotz seiner vorziiglichen physikalischen...
Eigenschaffen in den Lampen nicht brennen wollte

‘urtd- KuB und Geruch'beim Brennen verbreitets.

‘Als alle . Versuche-'nach, dieser. Richtung ~fehl:

schlugen, _suchte-man. durch- Abédnderung . 'der—

Lampenkonstruktion -die - Brennfihigkeit—dieser=

Leuchttlsorte' zu erhohen. Es gelang in der Tat,
urch besondere. Konstruktionen-das. angestrebte.

Ziel zu .erreichen,- doch “lieBen sich™ die Konsu: -
menten nur sehr schwer zur Anschaffung -dieser
besonders konstrujerten Lampen bewegen; . denn -

“dieser. bedurfte es nur fiir .die schlecht brennende
Leuchtélsorte, wihrend gutes Petroletim auf jeder

Lampg braante, -

Einige. Verwirrung in" dieser ‘Qualititstrage

‘richteten’ auch” dig. in den : wissenschaftlichen .
-Laboratorien . ausgearbeiteten Priifungsmethbden -

an; . die;zur Beurteilung-der Leuchtslqualitit die-
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nen solltén. So- wurde verschleﬂenmch als - Er-
fordernis. eines “gut brennenden ‘Leuchtdls eine
" moglichst enge Destillationsgrenze der Leuachts)-
- fraktion betrachtet. Die einen stellten als Destil-
lationsgrenze 130 bis 300° C, die anderen 130 bis
2700 C fest. Bei der verglelchenden Untersuchung
-~versch1edener Leuchtole zeigte sich aber, daB ein
_ pennsylvanisches :Leuchts] ‘mit ¢inem Siedebe-
reich von 130 bis 3200 C besser brannte, als ein
ruminisches oder russisches 0l, welches zwischen
150 ‘und 270° C_itberging. Zu ‘ghnlichen ijrre-
. fithrenden Ergebnissen gela.ngte man bei der so-
' genannten. Prifung des Raffinationsgrades,
Wenn ‘auch anerkannt werden soll, dad alle
diese Priifungsmethoden :fiir die vergl.enchende
‘Beurteilurig von Leuchtélsorten, die aus ein und

demselben Rohprodukt gewonnen waren, von ge-
" wissens Werte sind, so waren sie ‘doch ganz un- -

zureichend, sobald Leuchtéle, ‘aus Erddlen’ ver-

schiedenen’ Urspiungs. zu: 'vergleichen waren.-Um . E
die Frage der-verschiedenartigen Brennfahigkeit: **

aufzukliren und. die. Ursachen des mangelhaften
Brennens gewisser Petroleumsorten zu ergmnden,

- (RuB- Testes)—i)le Ausfﬁhrung dieser Priifung ver
anschaulicht Abb. 1. :

Es  galt -nun,: eine praktlsche Losung. fiir-
die- Abschexdung der schwer brennbaren Kohlen-
wasserstoffe zu finden. Am niichstliegendsten war,

- die im Laboratorium .angewandte Sulfurierung der " .

Kohlenwasserstoffe mittels rauchender Sehwefel-
. siure in"den GroBbetrieh zu tibertragen. In RuB. .
land war es’ bereits. gelungen, durch tiefgreifende .
Behandlung mit- starker - Scliwelelsiiure ein gut’
.brennendes Leuchtd] ' zu gewinnen.” Diese ; Me-

thode konnte mxt gewxssem ortexl‘guf das Fussi..

[ . Rug- Teub (Bmoko Te

mufte man wieder auf die Beobachtung von Pro-
fessor Kranier und damit auf das Studium' der
chemischen Zusa.mmensetzung der Destillate, zu-
riickgreifen, In meinen, die Zusammensetzung der
ruminischen Erdole 'betreffenden Arbeiten, . die
ich in'Gemeinschaft mit anderen aiisgefiihrt habe,
1atte ich festgestell, daB die‘rumnischen Erdole
sich von "den "russischen und @merikanischen

1urch einen viel héheren Gebalf an: aroma,tlschenm..,;.‘
md’ ungesittigten;. das heiBt. kohlenstoffreichen -
Kehlenwasserstoffen-untersc]

herder; die-sonstigen™
Lohlenwasserstoffe.- Es- gelang --auch, - die tnge-
i nwasserstoffe-durehUberfithrung ‘-
B zuscheiden und sie daraus durch
Behandlung - mit . tiberhitztem Dampf. . wieder *'in_
Frelgelt zu setzen. In einer: Arbeit, welche ich.ge-”
legedtlich’. des " dritten’ Petroleumkongresses ‘i
“Gemeinsthaft mit meinem da.mahgen Assistenten,”
Herrn' G ane, -iiberreicht hatte; sind die hierbei .
~gemachten.

Kohlenwasserstoffen und - dem' gereinigten - Destil-

“lat - lieB'sofort <die . Ursacke des: schlechten’ -
Bréninens  erkennen:: Wahrend die aromatischen
Kohlen'wasserstoffe  beim.” Brennen . -stets -starke’ .
RuBbildung® zeigten, brannte - das. von®aromati= -
- schen’: Kohlenwasserstoffen befreite - Destillat in
jeder beliebigen-Lampe: Eine weitere Reihe yon :
* dhnlichen: Versuchen' mit ‘Erddlen ~verschiedenen:
Ursprungs. bestitigte mit- Slcherhext -daB’in der
- Hauptsache ‘die ‘Brennfihigkeit: eines Leuchtoles{vj’
~von_der Art: der Kohlenwasserstoffe; aus welchen .’
es:zusammengesetzt. ist; -abhingt: Fir die Fest-::-

: 'ste]lung der: Brennfahlgkelt ‘bediente: ‘ich-mich
-der-in- England: und-Amerika" benitzten ‘Bestim-’

:mungsmerthode, es: sogena.nnten Smoke-Terstes B

3estandteile. sind aliphatische. und- Naphthen-- -

Feststellungen: - und. die - Mittel,” die -
_zuLIdentlﬁzxemng_der-—versch1edenen “Kohlen-’”
~wasserstoffé™ gefihrt “haben,  erorfert:"Ein- ver- -

gleichender Brennversuch mit den abgeschiedenen = o
- Man mm. den Behﬂlur der:in B vennlehmllchten anpo und stnekb .
den Docht an. Hierauf-regullert mas-den- Docht-derart; da8 dis Flamome. .

~ [
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elbreaddn "\
Immn_ W\

thalter, * & Obers Metaltk

a Beb&lfm;,_b_]lln
e - HiAnsicht deﬂ:mpc

Py Auunhrung_“

& mm tber die Metallkapsel hervorragt und 48t dig leps 40 Standen
brcnnan Bei gntem Lampentl dart dio Flamme sticht rauchig werden
und kelnen RnB n.m Zyundet absetzen. §

sche ‘Frddl desna]b a.ngewa.ndt werden, weﬂ

dessen Destillate: zumeist aus’ alyphatxschen und:;

uNa,phth.en Kgplenwasserstoifen ‘bestehen; “die der -
-Einwirkung' er,}Schwefels&ure -widerstehen::Da--

gegen-muBte sich’ ‘dieselbe Methode: bei: der Be=
handlung “ruménischer und ' gleichartiger: Erdsle -

anderer Proverienz. als vollkommen : unrentabel:

erweisen.:Denn

e SR

fon. dem. ram&nischen ‘Leuchtsl:
- milBten” etwa. 259" mittels: Schwefelsiure” sulfi-
- riert werden; und 'es wiirden wegen. der schwie:

ngen Verwertung jer smh hxerbeL.hxldenden -
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- Tabelle In. . ' . L
Elgﬁlschaiten und Ausbeuten def mlttelst fomapaptiitat mezu: trake
des 80,-Verfahrens gswonnenen. Produkte, -‘g,.d,"c,l,,,,, Bpes. Gewlobt o a0 Gelalus  SPOE- Gewicht
Spoz, Gewlichte der Atsbeato fo Pro- . bis 136 . . - bis 188 ) s
Destitlat . ‘Produkts zenten yom Destillat 186 b;: 188 } 0,7750 188 bi: 142 } 0,8185
Ilerknn\lt Bpez. Gowicht }lulnn.g' Extrakt Raffinat Extrakt 138 bis 142 \° *142 bis 147 - )
Bustenari . 08200 0,8028 08650 750 : 850 149 bie 146 } 0,7810 197 b 10 } 08220 -
Campins.I. 08200 08040 08037 ~ 82,1 ' 179 . yia i Juo 162 bis 166 .
Campina IL_ 08126 = 07968 - 08940 828 171 " "yu0 i jes } 0,7830 165 bis 169 } 0,8280
Morent ... 08180 '=0,8060 = 08880 770 280 .0 oo jen 1 ~ 169 bis 163 SRR
- ‘Tintea ... 0,8200 08090 08780 . 825 S 11p 160 bis 187 } 07930 .. jen bis 168 } 0,8850
' Tabello Ib. ' 167 bis 171 168 bis 198 \ s
Exgenschnften und Ausbeuten: der mittelst 171 bis 178 } G800 - - 19 bis 178 } 08415- -
des 80,-Verfahrens gBWonnenzen Produkte. 178 bis 183 } ogigo < 178 bis 183'} 0.8525°
Fraktionierte Destlllatlon; in /,o. des . igg, :}5 :gg - - ;gi :fs gg‘iv R
‘ Volumens.. - 197 s 210»} 08250 201 ‘bis 2131;7}" 0,8210
Dostitiat Y piprany L 210.bi5218}:03480 213bis282} 08950
TOmpOatsr go Goclon - Tomporatar Spea: Gowlche 218 bis 237 f . 70700 . .22 bis 284 - f 0900 -
Grade Celsius Grado Celsins.. X Y = .. " . .
.,..._»;120,bw,,1454}4_0 TR “bis 144 } ogogg--— 257 bis 246 } Giges0 04 bis B Yoo
146 bis 148 § 144 bis 148 § o zég :y ggg - gfégv :m:gs §oE
" 148 bis 162 .148 bis. 163 ‘ is 278 ‘ is 282 Y, :
368 pis 165} 07790 163 bia 166} 28185 " puckstand } 0880 hctind } 09786 . .
“TI66 biE 188N T roas T 156 g 169 ! T g
by 7 0,8251 - . , Tintea. »
:g;}:}s.;gi}vo'm i higga:lsigg} ',' S .. Deatillat ‘,""‘ea" Exn.kt
. is . . .. 18. 160 7} - Tempetatur - S ‘femperatur T
' 164 bis 172 } '9'791‘5 )165 bls‘167\ }1‘ 9 ’83(_)-8 'Gradob'Oelulns Spez. G°WI°M Grade Cclsins SP" Gswlnht :
172 bie 176 p 167 bis 172\ i eebis 146 « bis-164
176 -bis 178 } 07996 - 3 bis 180 } 0824 - - ‘125 :is 160 } 0,7808% . 15; :m 168 } 08190
178 bis 182 Y\ oo - - 180 bis 187 . '160-bis 158 . -158 ‘bis 160
182 bis 195. § 5080 187 bis 193 } 0,8595. 168 bis 166 - } 0,7840 . 160 ll:ls 168 } 0’8280
7195 bis 200 193 bis-202= 156 bis 168 —___163 bis 167
=goobis 210§ B0 ogp pis g1y J O “‘".128 :m 161§ 0A8T0 e fas '} o8
» 210 bis 224 ' . 2i1 bis 221 o . .-161 bis 164 170 bis 17
254 bis 229 §- O 59105 332 b 09006 " .. am s b °'8‘°’75__
299 bis 241 Rk R TU R S 179 bis 1
241 bis' 364 08088 .~ o4g big on7. } 10,9260 i 1:: :;s ig; Fropwo -
. 254 bis 278 '\ C 267 bis 874 .\ oo ~ 5 .
" Rucstaud °'83.*_“ " Btckstand j_;'j} 00820~ 208 s 206 |0 808G .-
aaitise RS e = MO M ot
vDew at - XA e kb id 5 P 7‘
atur Gewich . e
r:l;?gelllus Spez, G“"‘M. 4Gnﬂe celu(n- -Bpez. Gowlo 200 ‘bis' 208~ } osggo -. 894 bls 268 }
bis 187 } 07770 7 his 168 } 08210 - ... 206.bis-217. Goe 282:bls 244
“ 107 bis ‘160 © 1Bb bis'169" _ 817 bis 928 Y : o.mo 244 bls 258 }
160 bis 175. 160:bla 161 1o oo ; v 268 bis 876
175 bis 180" * 161 bis 168 w! : 0 }
180 bis 184 - 188 bis 172 ‘s -08890' ) i
: TaLi7E \
"':g;' :;:“11:.? ;;: ;;: ;4; XS Siiuregudrone sowohl die. Sﬂure, Wie . auoh dxe,
‘ ’ 179 bis 188 , } ,8490 .. gebundenen Kohlenwasserstotfe - verloren.- ge en.:
905 bis 209: "o 188 ‘be 167 y ~.Ichversuchie  daher, 'die Scheld\mg derv
" 309 bis 220 } 0.8060,_ * 197 bis 208 } 03545' Kohleriwasseratotfe durch - selektive:. Lsung:.in"
-220 bis 289 777 204 big- el g dén - iblichen: prgamschen Lisungsmitteln, wig
220. bis 288 } 08180 io--211:bis 294, } 0'8800. .Alkohol; Essigsiure, verschiedenen Ktherri zu_ef-
“ 288-bis 844 Y- <uo 224 ‘big281: - teichen.- Die Schejdung gelang - auch. mitadem -
} oge0 - gt } o,sama_ 5 F) deren’ Li Sttel.- Abes :
244 bis 263 CUT"B3) bis 242, f T emen ‘oder an eren ostungm A T/ Wegen -
" 958 bis 268" 7 049 big 260 : i
; } 08310 ~ 250 ‘bia 259 } 09280 5y dieser Mlttel verknupft se- Ergeb--
288 bl ‘25 bis. so-filr dio Ubertragiing inis GroBtechmisehe nicht
270:bis-280- ) " 269 bis 270, nisse: 1 eriragung ins Gro ¢ niC
. 280 ‘bis 300 J 93#0 270 b;s 284 } (),9}80 “zu:. yerwenden, Um eine ‘wirkliche: Losucng -auf’
e : ; diesem: Wege' zu: finden;, muBte: man: zu’ einem-
800 his 326 -\ o 590 \ ar
v8 i "Easungs tel gre‘fen

bem det Elgen-l




schatt; -die verschxedenen Kohlenwasserstoffe
selektiv zu 18sen, leicht und billig herstellbar und
—olme—Schwierigkeiten—quantitativ riickgewinnbar .
war. Ein solches Mittel zur Trennung der ‘ver-

schiedenen” Gruppen-von Kohlenwasserstoffen in -

den Petroléumdestillaten schien mir die fliissige

.schweflige Siure .zu sein,-deren. sehr niedriger.

. Siedepunkt die Aufgabe der restlosen Riickgewin- .
nung des Lsungsmittels bedeutend zu erleichtern -
geeignet war. Versuche im Laboratorium bestitig
ten "die Erwartung.-Beim Schiitteln eines Leucht-

oldestillates aus Bustenari-Rohdl vom spez. Gew. .

0,8200 mit flissiger schwefliger Siure und Ab-
setzenlassen, bildeten sich .zwei [Flissigkeits- -
schichten, von denen die untere aug.der. flissigen ;

~sthwefligen- Saure und - den darm gelosten An-'
teilen bestand. "

Nach Verdampfen der schwefhgen

hielt man aus der oberen Schlcht -ein” fiinmehr

" gereinigtes-Destillat; das ein’ i
0,808 aufwies, wahrend aus der unteren Schicht =

ein Extrakt mit einem spez. Gew. won 0,865 ge-
‘wonnen: wurde, Ahnliche* Ergebnisse wurden er- "

‘halten bei der Behandlung von' Leuchtsldestilla-
ten "aus. anderen ruminischen Rohdlen,”

Camp‘:]na, ‘Moreni usw. Siehe-Tabelle Ia.

NS . .\ derafrak,tlomertemDeshﬂatxondervbelder- -

spez. Gew. von nur.

von. ...

o

j 4, Redestillation b. 200° d. Extraktes gow. b..

~ 10° Celsius

Extrald (Nebedi

0,9070
,9000

80,9150

i 8 Eegéégéé

40,8886

5
s
20
30
0
90,

60,8235
8
0,8080 |2

2508200 (29

70
150 B.30,8760 '

i+ 10 Celsius
2351 | White-Spirit Schw. Gasdt
3 -
-]
2
B
o
-3
90

20dg

28
18081082

1!

31
. 19081081

509256 3.708118

8
g
e
-]
<

08338 2
60,8293' 420

80,8255 '3,
8295 3

2
5
2
E
<

bélm| Produkt

" {S0,-Verfahren) gewonnen b,

0,8520

50,8860 3,90,8495

90,8520 ‘23
8332
8598

00,8450

40

g
&
865
8 B
8688 9,
08730 6
6,
20 38

< 180

08812 b
8 0,875
0,89

,20,8562 19,

4

3908974 4.3

7,7 0,
610,
43

meqvnv

-2,0
2

|—100 Calnip +4-10° Cels_ins 'White-Spirit Sch

g

B

>

o

6!

8605| - 3,

15,
4
4,
12,
4,
4,

|

2
2
8
2
2
o
t

12
13,4}
131

351'191'1 het
oI -

0,

122

by

Fliissigkeiten, die dadurch in je-20 gleich groBe

Fraktionen zerlegt wurder, zeigte- sich, ‘daB die
beiden Produkte fast die gleichen Swdegrenzen‘
aufwiesen, - 'ddB - jedoch die korrespondierenden’

Fraktlonen sich - voneinander - durch -ihr- $pez.

. Gewicht unterschleden, und zwar zeigfen die aus
dem’ Extrakt- gewonnenen - Fraktionen ein viel -
“hoheres spez. Gewicht. Siehe Tabelle Th. ;

Es' war Somit erwiesen; da8 1. die’ schwefhge .
:Saure\ ‘die schweren -Anteile aus den Leuchtdl:,

" fraktionen' herauslost,” 2._diese. gelosten:-Anteile: -
" picht etwa nur die hochsied

en Teile 'des De-.

stillates darstellen, sondern’ ein  Gemisch- von

“Kphlenwasserstoffer von ungefihr glewhen Sxedea»
';pr S

enzen- wie'das’ genelmgte Destillat.”

Damit - war eine . Erklirung dafiir . egeben ;
—weshalb. die-fritheren Versuche, mittels” Destilla- "
tion die schwer -brennbaren . Kohlénwasserstoffe. . -

- aus-den, Leuchtoldeshlﬂaten z entfernen, mif-- -

' lingen muften, - * Y

* haltenen.
schwefliger;

; ') .

-~ Es wurden alsda.nn Versughe. a,usgeﬁihrt, die’

Lislichkeit: der in den  Leutchtoldestillaten  ent:
K

ohlenwasserstofia&:ten :

RS
l’ld Wl.ﬁ Qe

Jgojmep B
zodg 8

7930 36 {133
811835 |13.6
7895 26 1132

7932 27 114
8072 35,512

=8008 34 {13,
8070 29 111

90,8108 20 112
8090- 33
8122 35
811526

8078:23

90,8118 34 710,

B
17

4i-33
23 ]

6l 26,10

)

“ bel 4 10° Celaj: s -
20,8018 34 113
70,8116 23

20

0
70,
30,
00,

2,

18,6 31
12,4

80; -
3| 26
14,5 8L
19

Lomm BEEAR

F”D
W\i Wig N

o
22

31osaiop §
: zﬂds .{'3.8.
O (=]
Ol

!
'y

egnopy T

13
118,6| 2

12,

7898 26

i

6 27
8123 23

7986

8010 34
g
8072 86 13

50,8105 34 .12,

8
=}
2
=
-
o4
37
19
19
33
25,
6
27
85,
22
&
8l 2690

70,8030:29
60
t)
70,7970 36
10,8098
'3

2,3
50

4,20,

(3]

it

: B:‘nfnnaunnzprodnkw Zor Leucht3!-Destillate be Raffination |
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H, 80,

: m—'.—ﬂussxger

9044
10,9016

i

aure- bei verschxedener"’l‘emperamx' —
festzustellén:-Hierbei ‘wurde” gefunden,-daf- die -

. Grenz-Kohlenwasserstoffe in flussiger schwefliger

- Siure. sehr, schwer. und bei - Temperaturen. unter’ -
,,,-—-100 c ,ta.st un)oslich ...sind, . wihrend ."die

uonu(mnaq e O (-
A -lmuene ?8 SEAT

Naphthen-Ko}}lenwasserstoffe bei niederer Tem.-
" peratur sch¥er 16slich. sind, ibre Loslichkeit aber’

‘mit steigender Temperatur ‘Schneller zunimm¢ als = "

die:der Grenz-Kohlenwasserstoffe;: ferner; daB die

aromatlschgn und - ungesittigten Koh]enwasser-t”j"'

611 Leuchtolfra.ktlonen sowohl bel

TUupZEeg Sy
o -leMneg a
- pzueg L SOLIS0D !
Tzgpven B3
g @

e

8pez..
Gowicht

S

i Brkunit: s




- niederer, wie bei hoherer Tem.pemtur in ]edcm
- Verhiiltnis 18slich sind.
Nach dem Ergebnis dxesar—\lersuche war zu
erwarten, daB die Trennung der aromatischen™und -
" olefinischen . von den gesiittigten “Grenz- und
Naphthen-Kohlenwasserstoffen mittels fliisgiger
-schwefliger Siure am wirksamsten bei niederer.
“Temperatur durchzufithren war. Dies-ist auch.
tatstichlich der Fall, wie aus den Tabellen Il und
1T hervorgeht, in welchen die Eigenschaften und-
Ausbeuten einer’ Anzahl von Leuchttldestillatén -
vor und nach.:der Behandlung mit fliissiger
schwefliger. Saure bei. -—100 C und +10° C an-
gegoben smd

. Tubello ll!..
Produkte gewonnen bei — 10 Celsius.

~ Rob8l DestiMat Louchtdl Extrakt

B - \ -

. o @ wB . b 8 eh

.o - N2 5. 29 -
Bpoz, * Spoz. 8§ EwZ= N N Buow

Her_knnll Gnevlcht Gewicht B ‘5‘:}3 2E 2338
ST} (7% g & e 5284
© < Qg ® < Az

. 0,8680 O, 8195 0, 8030 15, 0 0. 8650 25,0
0,8478 0,815 0,7968 82,9 08940 17,1
_0 8800 -0,8185=0;8050 -77,07-0,8488--23,0
. 0,8980 0,8200 0,8090. 82,6 '0,8730" 17,6

Bustenari .
Campina,

.0,883570,8230° 0,8105 80,6 0,8816 19,1
Tustanovice . 0,8558- 08100 0,7970 82,9 0,8870° 17,1

“Wietge-

Itslien ...~ . 0,7840-08030 0,7898- 70,1 08552 20,2
Mexiko . .. 9,882_0 0,£020- 0,7926 84,0'. 0,8640 16,0
Peru...... 0,8672 08175 08192 895 0,8680. 105
Grozni 1 ... 08640 08170 08072 85,6  0,8812 k
ozni 0,81607-0,8062 834 .f-o 8768
0,8185 0,8145 - 93,1 "0,8920°
’08160 0,8085° 92,7 "0,8860

0,8412 08120 0,8010 81,3 .0:8760" 18,7

~+~0,.8868-0,8200-0,8098~ 874~ ’08974*‘128"’“"”‘4"11'“2*6 raer, H-W.eisz-und-H.

Destx]]at auf Diese Menge entspncht ‘dem Satt1~
—gungsgrad der schwefligen-Sdure bei dieser Tem-
peratur. Scbald der Sattigungsgrad erreicht ist,
-scheidet “sich bei jedem . weiteren Zusatz -von
-schwefliger Sdure diese mit den aufgelésten aro-
matischen Kohlenwasserstoffen unter Schichtenbil-
- ‘dung aus: Das Verhdltnis zwischen den geldsten:
“und. -ungeldsten Anteilen ‘-des - Destillates - wird
durch das Mengenverhiltnis der verschiedenen
~Kohlenwasserstcfle zueinander, ‘das Mengenver-
- hiltnis zwischen Kohlénwassersto’fen und schwef-
hger Séure, durch- 1hre individuelle. Loslichkeit ~
in schwefliger Siute; {wie auch ihre gegenseitige
Loslichkeit, endlich durch die Versuchstempera-

—tar_ bedmgt Jo hoher die Temperatur, um so

-'mehr schweflige ‘Siure- wird . benstigt, 1 die
Sittigungsgrenze zu erreichen, da mit
steigender Temperatur in einem geschlossenen

_"GefiB auch der Druck der schwefligen Siure’ und
damit die Losungstihigkeit der Kohlenwasser-
stoffe fiir schweflige: Siure. zunimmt; . :

Uber die Loslichkeifsverhilinisse ‘der aroma-

schen—Naphthen- und ‘Grenzkohlenwasserstoffe .

sehwefliger Siure smd in der Folge von

... 1, Browexyl),.

2. Tausz%.. .
3. Moore Morel] Egloffﬂ),

d

0~p als

Jkid). .
5. Dr-F::Eontei n 9~ it
verschiedene _ wertvolle . -Arbailen erscﬁleneu
.- Weitere - Untersuchungen ‘nach -dieser  Richtung, .
.inshesonderé’ unfer Beriicksichtigung der Tempe-
< Tatureni uy Zusammensetzung -der"verschiedenen
Erdélsorten en duch - vom* tec.hmschen’

Produkte gewonnen ‘bei 4+ 10° Celsius. 2 -

S Bohm Destilat I?v_no}!'un . Extrakt
; e . o g el e glaw
’ Irler‘kunltr P° H SP . gg 1'-5;5?1 ﬁg:‘é .}EE%‘E’
st uow[obt Qewxoyt 55_ 'g ggm; ._‘%5 X §‘§§
. Bostenari ..., - 0,8580. 0,8195 .0,8060 66,6 0,8462. 834 '
~Cawmpina .. " 0,8478 - 0,8126 :'0,8008 78,2 “0,8605"" 217"'
Moreni . ... . "0,8800 .0,8185 ' 0,8070 "64,1.:0,8398  85,9. -
j'rim‘ea ... 08980 08200 0,8108 74,6 08482 25,4
Rogi . . -0,8412770,8120 . 0,8018" 80, !z.f 0,8584™" 19;
Urycz . ;_ 0,8835 0,8230 . 0,8118 :75,3.0,8688 24,7 .
" Tustanovice .. .0,8568 0,8100 0,7990 81,3 . 0,8680 18,7
“Wietzs . ..’y 0,8863.0,8200 0,8118 862 08748 1138
Ttalien, I\, & 0,7840 “0,8030 .0,7859 61,8 0,8251> 382
.. Mexiko, /. 0,8880 08020 '0,7932 82,8 0,8472 172
=Peru 0,867~ 08175‘081t&—~799 “0,8520-20;

Grozni’ I . {": 0,8640. 08170 0,8072 82,6 ~0,8598 17 6 .
Grozni 11 . 0,8730 0,8160 -0,8092° 79,9 - 0,8480 20,1
Bnlschany 0,8780 0,8185 " 0,8122. 87,4 08520 125
“Bibi- Eybn.t 0,8766 0,8180 08116 889 "0, 8495 11 L

Der Vorgang belm Vermlschen'*emes Erdol o
destillates- mlt,ﬂnssxger:schweﬁxger Saure ist in -

<eiriem. geschlossen

408 folgender:
Zunich

st, 16st-sieh: eine, der Vemuchsfempe-‘ |
ra.tur entspreéhende Menge sch\veﬂlger Sa.ure 1m D .

Standpunkte: yon .
" In.Tabelle IV 1st von einer Anzahl Léucht-"
“oldeshl]ate dle Menge schweﬂlger Saure angege-

~dieser.Tabelle erglbt sich, daB in den verschie:

. denen Dedtillaten je nach: deren Zusammensetzung .

- der Samgungsgrad verachieden igt- und -daf -

dleser ‘it steigender Temjperatur ‘zunimmt.” = .
Bei fortgesetzter Behandlung des Destillates

7o —mit” “fliissiger- schwefliger  Sitire” wird - dasselbe *

immer :‘drmer. an’ aromatischen ‘Kohlenwasser-
stoffen; " bis . man schhelech emersexts ein in:

: schweflxger Séure . unlosliches, geremxgtes De- .
- stillat, anderseits einen Extrakt -erhilt, welcher
; dle\m der: schweﬂlgen ‘Siure. gelost aromatl--
en_Kohlenwassersteife -enthilb:- .

ig qruantxtatlve Scheldung fmde,t

allerdings prakfisch ‘nicht - ‘statt, denndié - An-

. Wesenheit-einer groBeren Menge von aromatischen
) ohlenwasserstofien 1m Dest:]]at erhoht d1e Lbs-'

1) Petrol. Rev.. 36,.S. 251, 885, 401° (1917)

2) Zeitschr, 'f. angew. Chemie 1919 - 176.

'8).Met. and-Chemical: Engen. 1918 S:-396,
4) Zeitschr. f. angew.. Chemie 1922'S, 253."
Zertschr angew. :Chemie 1923' 5

-ben, “welche noétig ist, um' bei ==10°°C und. -
+10° C eine Extraktblldung hervorzumfen Aus- .



e .

. Tabelle IV.
thlge Menge §0,,um eine zirka 2/, Volum—
perzent Extraktschicht hervorzurufen

7 —

wasserstoffe die Aufldsung der anderen Kohlen-
wasserstoffe vermitteln. Infolgedessen wird bei
kohlenstoffreichen Destillaten die -glinstigste Ar-
“beitsbedingung eine niedrige Temperatur . sein.

-besonders’ der’ Naphthen-Kohlenwasserstoffe . in
~schwefliger - Siure. Ini-solchen=Fillen-wird-die .

‘Laslichkeit: mit. stelgender Temperatur um- 80 be-~

trﬁ.chtlxche:“ ‘als hierbei die aromatischen Kohlen-

- . matischen: Kcohlenwasserstoffen .ist, -umso deut-
hchkelt der Grenz-Kohlenwa.sserstoffe u.nd ms-.

licher ist die Verbesserung bei. der Behandlung

L

S Versuchs- Fir S0cmi withrend- bei den_Leuchtdldestillaten, die arm an
- Urepraag . "'5“’."?,‘:1‘,“:3:!':“:::;. vng;'e Gx?;lz?:: “aromatischen’ Kohlenwasserstoffen sind, sich der -
L TemperatureinfluB weniger bemerkbay macht. Be-
“Policiori =10 _10,4_ - —20'8‘*‘35'0_ handelt man ein  ungefihr 4695 - aromatische
S 10 .~~~ Kohlenwasserstoffe enthaltendes Borneo-Destillat
Bustenari -0 12'5 25'0 - mit etwa #/; seines Gewichtes an flilssiger schwef-
. +10 77218 . 488 T e " liger Siure bei —7°C, so findet bei dieser Tem-
" Campina —10 95 100 260  -peratur nochkeine Schichtenbildung statt. Erst bei
oL, Rl 108 2160 B2 —10°C ist eine Schichtenbjldung bemerkbar,
- Morény- o~ 1438 400 ‘Dagegen tritt bei.einem Destillat aus mexi-
L .ot o206 41070 696 - ‘kanjschem. Rohdl, welches nur ungefihr ‘179
Tintest 5 - 18 %0 180 29,5 aromatische, Kohlenwasserstoffa -enthiilt,, bei .Be:
Lo TR I 41000 1700 -840 0 880 . - handlung mit einer gleichen Menge schiye efliger ",
& Reg oo —10- 90, 180. - 810. - gjyre die Schichtenbildung schon bei 4100 Cein.
N --10 - 10 - 220 880 . . Daraus ergibt sich,.daB je nach der Ztusam-
Uryez - 10 1207240 409 mensetzung des Leuchtdldestillates. bestimmte Ar-
. b0 64 808 B24 U pejishedingungen eingehalten ~werden  miissen,
Tnsca.nonce . =10 95 190 . 831 _...am eine moglichst quantitative Scheidung der ver-
o +,.10. 12: O Lt S schledenartrgen Kohlenwasserstoffe zu -erreichen;
Wletze B : ig 118~ ;;g gz‘z - In der Tabelle V ist fiir eine Anzahl Leucht:;
T l0. 188 “s6i6 465 _destillaten” der Gehalt an aromatxschen Kohlen-
. I-.men L 410 .25’5 blo ggg _wasserstoffen - angegeben, sowie die Volumen-
— T — '1 -—9'0 46,5. inderung der schwefhgen—Saureschxcht bei wech-
“Pechelbronn "'":.71‘6”””'_ g """,“”selﬁ'd“ et Temperatir, und Zwaf bei” Mischung ven
L e _ 3 85 ,170 296 " 1 Gewichisteil. Destillat mit® 2/; Gewichtsteilen
* Mexiko — =g 128 6 448 '*schweﬂxger-Saurﬁ ‘Es-zeigt sich, daf, wennz. B,
oo v Tt Tee 18’0 s ‘30’1 - ein - Bustenari-Destillat mit 2/3 Gewxchtstexlen
Mexiko . 410 - 13’-5 '2-7'0‘ 40,6 schwefliger S#ure . behandelt . wird, man.-bei_
: 100 70 140 . - oa0 - —100C etwa ' 23 Volumproz Schweﬂxg -Saure-’
Pem. .l ygte ‘119" - 938 prot _.schicht enthilt. Mit steigender Temperatur nimmt
o o _@7‘0 ,34'0- . '120’0 - diese Schicht-immer mehr ab; bei 414 C . ver:’
-~ Holtindisch-Tndien , | o™= T =7 e T schwindet sie vollkommen und man erhslt eine’
ST 1o 78 166- " 287 - klare, -homegené Fliissigkeit. Bei einem Mexiko-""
~ " Grozny .. T 165" L0 410 - -~ Leuchtsldestillat, welches nur .16 % -aromatische - -
T 5 T 166 28,7 \Kohlenwasserstoffe enthiilt, erhilt-man bsi . glei- -
Grozhy . - 320 418 chem ' Mischungsverhaltnis’ und bei —100 C 26
S D64 ona L Volumproz, _Schweflig-Saureschicht, . In.:diesem .
Balachany .- i 208, i ape T Falle: i “1.,anste1gender Temperatur dxe “Vo-.
Bibi-Eybat " ég’g o ::5: * ‘gering, bex =150 C-betrigt’ tetztere ‘noch— 18 Vo—
L g - - lumproz. "Hingegen wird bei einem Leuchtoldestil-
~.Tegas :38'6-‘ kg lat dus Niederlindisch-Indien, welches. 4496 ‘aro-_
B RRTYRE i»ss‘c‘) ..~ matische Kohlenwasserstoffe - ienthélt, bei ~dem!
California - 380 Tin augegebenen—M*sehungsverhﬁltms#_selbsL _bei
e - - 18'8' *‘»"‘24-'0‘ - '=—109 C noch-keine-Schichtenbildun —erzielt:-Sie
e -trilt-erst bei-Verwendung groBerer engenﬂc wef-
e o0 aag. ~hger -S#ure-ein, ; :
. Californis -~ | 804 . 445 .. - Die Entfefﬁung der -aromatischen’ Kohlen-;
FRSTTAR _ %'0\ MR waeserstoife -aus. den ‘Leuchtdldestillaten hat ‘—
"-Agypten' a0 500 wie erwihnt — das Heruntergehen des. spez. Gew.".
R 184 kg - “und die Erhthung der Brennfihigkeit und Leveht-
Peru . , 28'0 44'6 kraft zur -Folge..-Je: reicher ein Destillat an aro- -
4

mit. schwefliger- Siure, So z. B. steigt-bei’ dem.

. Bustenari-Destillat die Leuchtkraft durch Behand:

~~lung mit’ sghweflxger Sture von 7 auf 10 Hefner-'

‘Kerzen.’
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Tabelle V. -

& -

220"

. R 4 - = 10 26
Anderung der Extraktschicht mit der Tem- i:g ort T8 o 12- -
peratur, bei Mischungen von: 1 Gewichtsteil - * 500 " iy - y

. + 204.. 2286. — . — 21,1
Destillat mit ¥, Gewichtsteilen Schwefel- | go¢. — — -t eLs 82 —
dioxyd. 100 Volumina des. Gemisches er-- + 7°C 194 217 = _ 8 .-— 204
__geben: iolgende Extraktvolumma -+ 8°C '188. — 208 homogen 18,6
Egi j Bistepari  Campins Moreni Tlnw. nnn! ' _,+_ 1{9)::8 1"'7 20,8 2;‘4 - : :-g.g
-";ﬂ‘ r;‘:u‘_-’. . m' ) . 7, - o &y - .
ESgiEs o e’ L ws - =
55&%35, 3,0 171 - 80 17,6 18,7 -+12°0 - 164 194 = - 178
385558 S - 418°C  — - . 188 — 11
sg:éug ‘ 41490 160 18t — 165
T el . ’ = . +16°C . 12,9 178 191 — 169
4 Temperatur - _ Extraktschlont ) 48 § & - Peru- Holl.Indlen Groznl- Bnhchnnl Bibl- Eybn
N ‘ g, = N .
i —moc 229 267 = esa g1, - B3dER. . T
- 9C I  — - = 232 — ‘55_‘523"; D e . ) _
— 8°C - _ 23,7 — I 5:%’35% 18,8 ‘3% 44 8,9 78
_v e . ZafSa : IR .
_7;:3 — - 21,9 26,2 Eggﬁgﬂ : B
- o - - - - oNs L0
— b°C . 217 .. 227 - - Temg:intnr - Ex.tr'a k‘tsohlcl;t
—40C.c.212. . 267 — = = Vo T .
— 8°C.- 207 - — 216 206 . 246 lg:g gg,i : b—_ 249 © - 250 23,7
— 20C 198 —_ _— = — . : X ei —— — -
 10C - 184 = 20,4 188, . 236 - 8°g 23,2 h—9°0 24
-;__ 0°C —_ — — : — —.17° % homogen  —
1°C 182 — 1 p— ~ 8¢ — — 2 - -
“ ‘-F"2°0“‘f17;3“‘f“25,1' SRS L £ = 569G ~—~82,8— 23,2
+ 8°C . — - S m g oA 226 . — —
4200 16,4 . 1165 - — 8°C - 224 - 227 ..
4 .6°C 15,7 - - - 219 — 20¢ . —- - —_
4.6°C 15,1 23,8 — 185 . — - 1“0‘ 22,1 — 22,0 = X
4700 M2 —. - T8 :+~0°C_- - = - - -
+ 8°C 181 - 229 . 10,1 — 203 -+ 100 S - 21,6 - .
900 114 ...288 86 - INT . e i 20C 22 o oELe 232 21,7
+10°C " 99— = - 19,7 = — = - -
SFITCTT 94 = 28,0 13T 190 -
: . - ‘humogen - 18,6
+ 18°C 86" - = ~ 180"
+-14°C " homogen - 21;0 2T humogen R E I
+15°(‘ DR —‘ e s — ‘15,9-_‘
‘—ﬁ—‘ Drynz Tustanowice - wum .. Itallen . Me’xl'ko_ . . =

Gehalt an’ um"mn-i .
: “|tischen u.’anderen

5240

259 sichtlich,_welche b

- Leuchtoldestillate~
24 E chwefliget Siure erzielt
241

m.lt

20,0

W urde

Aus der Ta.bel]e VI"‘er Verbessemng er-=
i “einer’ Anza.hl verschledener
4h -

‘Die aus-dem- Leuchtoldestﬂ.laten m.ltbels de.

.schwefligen 'Séure “extrahierten "Anteile sind ein

.Gemisch:. von. aromatischen und -ungesittigten f

‘Kohlenwasserstoffen-und bilden fir sich ein wert
> "volles Nebenprodukt. Durch: Destillation kannman.

"~ dieses Nebenprodukt in'zwei Fraktionen zerlegen. |
Die'wine hiervon siedet bis’ zu:200°.C und-stellt .

in- roher.Form: oder auch nach. dem' Raffinieren

etwa.? - Schwefelsaure - ein _yorziigliches
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'l‘sbelle Vl.

Lichtstirke der nach dem ﬂbhchen und nach dem Edeleanu-Vertahren raffinierten:

Leuchwl -Destillate.

. mohm.un nach jodcr Stando -

ngyx_u g_ wﬂnu.lnnlmathodn_;, 033‘;:&.__3;%’_ v; CAn i~ntennlonnlgp»Llehtnlnholten«_;‘
A ) o 1 &+ 8 -4 5 8 7 8
‘ . unprnugliehes Destillat . .0,8200° 40,78') e e e ma ma e b
Bustenari  Ubliches Verfabiren.. . . 0,8195 ‘4083 b 80 Z” 79 82/.“ 79 79 14 74 18, 'Fh"“§., A
PR 0y Vettbren . | Ogo%s dvay | 168 148 167 167747 144 142 189388 15 gut
ot :;',f:::;“%"‘;;:b?::““‘,“ "g’gig ::’2(1) 1ip 102 112, 110110 110 110 11,0 1,0 "X1,1 unbetsied,
amp B et et - Drtng abgs | 1A 118.170.170 170 165 169 19159 168 gut:
. 80y teoe .. 0,797 - .
" intea :‘b‘{i":‘i‘;“l;f;;’m?::‘“_l“* g'gigg g'gi 104°100. 9398 98 9,8 93 91 -9 1. 95 schlecht
e e e 0080 45,05 | 14T 167 147 14T 147 147 147 147 147 147 gut
e, R .- gt V
La D C
Argintinien :;‘l}’cﬁgl";‘e’xhr::"“‘f‘ oresd 8 1140 192 102 91 82 70 64 58 48 88 schiecht
A O ntoroan . - o7os0 g7 J 110 164 169 162149 163 138 180 127 145 gut .
o s o0y i s
e :;IP::‘;E‘;‘;;‘E@“ ggi;g ‘gz 122 12,0 11,7 118 16,1 109 107 107 10,4 11,8 usbefried.
At e 0 drieq | 12 168 163 165,160 169 160 164 160 161 - gat
Lo B0ge . L - A . . .
ST Bogliches Deatillat . 0,8110 42,63 | RS .
A :;‘;fe’hugv‘e:m:: . g 8“1)0 Se2 1104101 99 95°08 91 90 9090 95 sdhlecht, *-
: R g fe et 108369164160 147 144 142 142 140 19" gut.
b ‘:;fxfl‘;?r"}:h?::“"“ ggigg ‘:}';g 124 11,9 11,5°11,0 107 104 102 99 99 109 unberried. )
O et e 0010 - 4545 109,108 10,1101 160 160 167 140 188 148~ '
- : ; L 1
: " urspriingliches ‘Destillat .. 0,8205 40,62 : R -
; o “Kefn Leuchwl R -
H°nm"°“_ Indien 's‘gh_”#:;‘:h::i‘h“?f‘- g'gggg‘ ‘:g’;g }'14;7 142 159 189184 182 181 188 - gu
) g e 5 LR S
Scmeierm Destilat m::::‘“,":;:h?:;t‘m_“ 9800 'v:goo ) 140.164-18,8-18,1-18,0 12,5 12 4;‘ 18,0 uhbetried,
-Destdl w0, el 0:78800050 1654 | 19 178 118 173 168 16;3 160 — 171 guy
o Ll ol Lichtstirke sder ﬁbhchen Handelnmm'ken : ——
Pennsylv&menWW " 07920 48,77 169 167 16,3160 143 142 139112 110 140 gue”‘
07990 T

Pennsylvamen SLW.

Spezlﬁsches Gewxcht R

4622 142 185 182 18,1 124 122 11,3 108 102" 12,3

V- Terpentm-Ol—Ersatz Pi‘oduktef

“ n: Terpentin- mild, ‘nach gnt rnfﬂmextem Pet:roleum —rein aromatz

Tabelle VIL

White splt 5 702 mm{:,, Becm Etrakt: Bectf, Extrakt "
B dar Vega !’I.Volum abg: b ,_GunL_h l—19 n&——*

‘0, ‘7970 10,7956 : 0 8818

s:.ngajol

0 7970

= GQeruch =
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”mmmp_g‘nkt L e TR0 e (TR 260 0
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L Tropfen hinterlift benn Verdunnten auf weiflem hnnfmem Papler
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Lisungsmiltel fiir. verschiedene Produkte, wie

Gumini, Harze usw. dar, das unter dem Namen
, Testhenzin® oder ,,White Spirit* als
crsatz in den HandeLkommt. = v - .
Tabelle VII enthillt eine vergleichende Zu-
sammenstellung der.verschiedenen im Handel ge-
brituchlichen Terpéntindl-Ersatzprodukte.
. ‘Der Rickstand, der bei dieser Destillation
des Schweflig-Siure-Extrakfes hinterbleibt, kann
als Gasol bezw. als Treibol fiir Dieselmotore “ver-
‘wendet werden, I ' -

: Weitere Versuche haben gezeigt, daB ~der

~ Extrakt, welcher ein Gémisch der hoheren Homo-
Terperitindl- .

logen der aromatischen Kohlenwasserstoife ist,
durch pyrogene Zersetzung in niedere Homologen
dér Benzolreihe gespalten weérden kann. :
~ In Tabelle'VIII wird" die Zusammensetzung
eines durch pyrogene Reaktion erhaltenen Pro-
duktes gezeigt:-Aus® dieser Tabelle ist: weiter-dic

. Zusammensetzung eines durch, einmalige Redestil-
-lation gewonnenen Benzols ersichtlich, im- Ver-

gleich. zu. den~tblichen Handelsbenzolen,

Tabells VL "
~ Pyrogene Zersetzung des Extraktes.
- Vergasungsprodukte verschiedener Rohmaterialien. - )

. Rohmatorial . Gas’ ‘ Kohle mit Verlust— - Teer" - Schwefelsaures Ammoninm
Exlmkt‘.‘ R | 1. " 9,8kg BT.2kg - :
Messelsche Schiefer . 67,0m° . 48kg 85,0kg o
Steinkoble . v eeies 280m® . . 66bis70kg 47kg 10kg
N ; S ‘Zusammensetzang des Teers. - . : SRR
Zusemmonsstzung des Toors aus Bxtrakt " . Hitllere der St
Nr. . g 4R L Rl el e Teer-Ole nash Professor Erfmer
“‘Tum:atggx;::eu %ﬁa«“@ﬂfﬁ} Bestanitollo, . WT:’::;:::S:“ * Bestandefle Prozent
1, 80bis118 ' . 08700 BenzolToluol . . R . 138 _» Benzole un'd‘Hpmolo'g'ek - 2800
2 118 bis 140 8,8700° -Etwas - Toluol .ncben ~vielen’ “Phemol . ... .Y 2000
B o CXgleU e ts U, L. 7 8] Pyridin ..o 0,25
3 . 140 bis 250 09870 . ‘%) ifestes Naphthalin . * -7t . Naphthalim ... . . 78,00
e BRI T b)‘ﬂn's‘sig?gfom@cfxohlen?*"**ﬁ“%~Schwm_'-Ol'e«-: 2 regreene 20,0054
: ) e J° wasserstofie . . ¥ “. 23,2~ --Anthrazen, Phenautren .- .. ;- 2,00
4 > P0bis400 , . o) Rob-Anthrazen . 1,00 Asphalt .\ L. . L. 18800
- T ) Apthirazen-Ole .. .. 200  Eohle. : 28,00
=B 7. fther 400. C o Pech Vo ‘21,2 Wasser [ 4,00
77 “Destillations-Verluste . . 80 L ST T ‘

- "

o vTegp_euvth;r(_;rehn'zgp in AG_rnd Qelsins_ X

- "Vergleichc;—ﬁde ‘Destillation der : Benzol

GowBEnllohon Bou®ol-——-

' ‘80 Prozent .’ . G0 Prozont . 90 F !
bis .86 LT Q. = 08
RN i 4 T8 —
n 796 12. .26 83 '
w 100 S .30 50 9% -
w1057 Tt o 4eTo 68 4
. 110 : 70 S 97
» 1167 82 ;88 L 98
R 1 80 80 - - 99 )
e e . S " Tabelle IX. e T
Scliwefelgehalt-verschiedener Leuchttl-Destillate yor und nach: der Behandlung mit
R s " dem St¢hwefeligsiure-Verfahren o f"n-‘"”
AT o ' Bpenifiscies Gowlcht " Sperifizohes. Gewickt des mit T B nach det'Be- "
e T e e e o el e dom-Edelesnu-Verfahren—~———== = % "* nach der Be:-~handlung mi” -
77 Ursprung des Destillates T Origioal-Destillates .~ ;- 'behandelten Oles . . . im ursprilng- ‘bandlung mit dem Edeleanu-’
; RN Lo s T Lo e Cﬂ'w‘ lighen Deatlllat dem Edeleann- Verfshren und
. .. Spezifisches ae Spezifisches 3 . ™e 0.0 Yerfahren ' Vs bis 1 Prozent= .
R ST Gewioht | B& . “gewlcht Be. Ll e Behwefolsluze
‘Mexiko Nr. 1. 07, '5088 - 0,763 53,49 026001 e, 001
a2 0,790 4792 - 0,077 80,07 T046. 7 U070 0,04 ¢
- Schieferdl .- . . 0,797 46,66 .0 081, . 4926 -: 027 ... 008 " o
Persien .o\ v .. 0,295 46,10 - 0,781 749,26 - 014 .. 008, 0,08 -
Texas .. T .. e vl 0,827 30,29 0826 89,49 012 . 004 0,013
R 0,815 AL78, 7 0 06,799 428 118 - 081 0,04
e el ) 0818 4241 0,796 ‘46,88 - 094 . 024 0,08
Verschiodeno mexikenische Ole} gg07 - 4348 - 0790 -l 4722 o 082 03B . o010 -
o - : s - 0818 4116 7. 70,703 : LTABBA o LA
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Die schweflige Siure_besitzt avclr die Eigen}

“Deén’ Aufbau einer Anlage_mn_du Edeleanu-

die Schwefelverbindungen herauszulésen. Durch
. Behandlung eines mexikanisclien Destillates vos
spez. Gewicht 0,803 mit’ schwefliger Siiure vel
minderte ' sich der Schwelelgehalt - dieses Destil-
lates von 0,6% auf etwa 0,080, und bei einem
Destillat . vom spez. Gewicht 0,790 von 0,4%
Schwe[elgehalt auf 004,,14;._____. LT
~. ~ In Tabelle IX ist der Ruckgang_des_Schme.[eL
‘gehaltes durch die Behandlung mit -schwekHiger
Siure fiir verschiedene Erdoldestillate angefiihrt,
Nach den giinstigen Ergebnissen, welche man -
durch die Behandlung der Leuchtoldestillate mit
-fliissiger schwefliger Siure erzielt hatte; wyrde
das Verfahren auf siimtliche mittels" Destlhlatlon :
‘erhaltenery Fraktionen des Erdols, wie auch auf
die durch trockene Destillation aus Schiefer und".-

schaft aus schwefelhalfigen Petroleum- Dcsmlateg

V—‘fahren veranschauliclit die Tafel Xa. Den -
Haupthestandteil der Anlage bilden filnf Apparate,
‘die beiden Kiihler, in denen das Destillat und die

{liissige schweflige  Siure auf die erforderlich-
tiefe Temperatur gebracht ‘werden, der. Mischer, .-
in dem die Mischung und Trennung der Flussig- -

keiten erfolgt, und die beiden Verdumpfer, -dic. -
dazu dienen, -aus den beiden Produkten;—dem—

Raffinat und’ dem Extrakt, die geloste. sclu\cefllgf'_ -

‘Siiure" wieder” auszutrexhen,, respektive zunlckzu
gewinner, ™
© o Im nacleolgenden soll die B}ah.mdlung ¢i

rumiinischen Destnlhtea aus Busten.m beschrie.
ben.werden:.

- Das zu v enrbeltende Destnllat wird: n.mh dcm
Trocknen in-mit Salz beschickten-Filtern in-einer
Vorlage gesammelt und " gelangt von-: dort’ durch

Braunkohle gewoanenen-Teere und deren’ Destil- einen Kaltenusmusclnppamt hindurch .in den

late. ausgedehnt, was “iiberall zu wertvollen Er-
gebnissen fithrte. In allen Fillen erwies sich die
flissige schweflige Siure als ‘geeignetes Mittel
fiir die Trennung der verschicdenen, Gruppen von
Kohlenwasserstoffen. Aus der Benzinfraktion wird ..
mittels der- schwefligen " Siuire- éin - Extrakt . er-
halten, aus ‘dem. .durch ‘Destillation reichliche -
,qugen—Benzol.und Toluol gewonaén-werden.-Aus--

Destillatkiibler; wo-es weiler abgekiihlt-wird, bis
es die erforderlich tiefe' Temperatur. erreicht hat. -
*In .#hnlicher Weise durchilieft - die: vom SOQ_
Sammelbehiilter - kommende flissige ~schweflige -
Siure’ zunachst einen- Kiilieaustauschapparat, ‘i -
dem sie vorgekithlt wird, und gelingt dann in
den SOy-Kiihler; wo sie auf die’ endgulhge tlefe :
Temperatur'. gehracht wird. i

den ‘Schmiersldestillaten—entzieht-dic—schweflige :
Siure. neben -den-aromatischen-Kohlenwasserstof-
fen auch - die’ harzigen und asphaltartigen. Pro-
dukte. Man erhilt hierbei zwei- Produkte;~deren—=
eines. ein"gegen Temperaturemﬂusse hochbestan:
-diges- Schmierdl -ist, wihrend-das andere; nach

einer leichten Behandlung mit wemg ’Schwefel "des*Gef.iBes genau 7ﬂeTach&n

Das aut etwa — 100°C abgekul'ﬂe Deshﬂiﬂ
‘wird nun in den tieferstehenden Mischer abge--
“lasser. Dieser. besteht aus einem schlanken zyhn-
drischien ~ GefiB, das mit- Standglisern und jin

. seinem unteren’ Teil mit. Schauglisern versehen

ist, welche pestaflen, die--Vorginge—im Innern—

saﬂ-re—als—Sehmie-ml—geﬁﬂgefer—Qﬁm.mu b- rhraucht
werden kanno L

Vor der Uberfuhrung des Verfahrens ins GroB-
Technische’ wurde. eine klemMersuchsanlage in
Ploesti: errichtét, wo' die Versuche des Labora- -
toriums in groBerem Mafistabe ausgefithrt wurden.
Die Betnebsexgebmsse dieser. Anlage waren- in
vollem Einklang" mit’ den Versuchsergebnissender -
Laboratoriumsarbeiten ' und gaben = wertvolle:
Fmgerzelge fiir-die Errichtung groﬁerer An!a{;m

‘Die’ Ausgestaltung der Appa.ratur im Groflen
wurde der Firma 'A. Borsig G. m.'b. H., Berlin-

Tnmittelbar dirauf-begiritrt~dre- Binfithrung ™
der fliissigen:'schwefliger. Siure 'in den Mischer.
--Zunichst-wirl--dipse-vom: Destllhrt’—vnﬂkr)mmér
“absorbiert,. - ohnef - daff= an7dem - Aussehen
des Destillates eine Veranderung \vahrgenormnen'
“wird.. Sobald das Destillat sich mit der’ fliissigen -
- schwefligen Siure gesitligt hat, bemetkt man, wie
-sich_dunkle Wolken hembsenken und ‘die I‘arbe
plotzlich in tiefes Braun dbergeht. Dieser Farben-
wechsel wird “bedingt . durch~ das-Ausscheider

.. der. mit aromatischen Kohlenwasserstoffen’ be:

ladenen:; schwelligen—Siure, die-sich- am~Boden—
des Mischers ansammelt. Es shildén: sich. zwei -

~Tegel; -ibertragen, ES entstand zun: zuuaCﬁsf ¢ine AT scharf” voneinander _getrennte: “Fligssigkeitsschich

lage in Rouen, alsdann eine zweite und dritte in,
Ruminien. Eine weitere grofe - Anlage fiir -eine.
Verarbeitung von' 250 t tiglich wirde in Nieder-
landisch-Indien - errichitet, und seither ist das Ver:
fahren. von’ verschieden’ grofen Petroleumunter~,
nehmungen’ aufgenommeu worden.” .

-In neuester Zeit hat das. Schweflig- Saurever
fahrén auch i in dér. Braunkohlenteerindustrie Ein-
_gang gefunden (Rositzer Mineralglraffinerie : der
Deutschen - Erdol-Akliengesellschaft), ‘da. es. wie
kein anderes die restlose:Erfassung der in-Braun-
‘kohlenteertlen enthaltenen Hart- und Weichparaf-
fine und da.mlt die. Ge\vmnung tlefstockender ()le .
ermoghcht :

o durch “den -
/“apparat hindurch-in ~den’ Dxtmktverdampfer In-
.ersterem begegriet der Extrakt .dem zum Destillat-.’

- ten,-wie. inden Standglisern  deutlichwahtge"
“nommen werden kann. Sobald. cine gewisse Menge
Extrakt vorhanden ist, begmnt das’ Abziehen;
- gleichzeitig wird . die. Zufithrung - der flissigen:
schweﬂlgen Siure: in ‘den. Mischer: fortgeset7t )

Die Extraktpumpe befordert: den Extrakl
ereifs.. erwihnten Kdlteaustansch

kithler stromenden warmen Destillat und giblan .

. dieses den.groBten’ Teil seines. Kilteinhaltes: ab”
- Das: Destillat ‘wird “auf diese Weise vorgekiihlt,.*

. der’ Extrakt vorgewarmt Der. Extrakt seinerseits

: erd nun in dem mit.: Hewschlangen versehenen'

75
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Extraktverdampfer weiter cr\\armt wodurch ein
rapides Verdampfen der . gelosbcn schwefligen
“Siure cintritt Das ausgetricbene 50,-Gas stromt
direkt*in den SO,-Kondensator, wo. ‘es. sich.ver-
flissigt. Die kondensierte sdmefhge Siiure spei-

chert sich im. SOg-Sammelbebilter auf, von:wo._. _durch._die . SO, Gaspumpe

“sie ihren Kreislauf von neuem beginnt.-
- Sobald die Hauptmenge der in dem Extrakt.

vorgang wie der_Extrakt. Der Haupiteil .der im
Raffinat gelusten_schwefhgen«Sauro~wud~aus-
schiieBlich durch Wiirmezufuhr ausgetrieben und
direkt in den SO,-Kondensator geleitet, wihrend
“die- letzten” Reste - schwefliger Saure wiederum
abgesatigt _werden _
miissen. Durch Erhitzen und fortgesetztes Eva-
l\une‘mn wird—di

enthaltenen "schwelligen  Siure abpedampit. ist, / geringe Reste, elwa 0,1 bis 0,200, entfemt worauf

" kommt der Verdampfungsvorgang_allmiihlich ins
Stocken, da die letzten  Reste der schwefligen

Siiure von dem Extrakt ziilr festgehalten werden
und nicht mehr durch. bloBe Wiirmezufuhr aus-’

getrieben werden konnen. Um den, Extraktver-
dampfer fiir eine neue I‘ullung‘frelzumacllen wird: -
der Extrakt mit der noch in Losung befindlichen

der R'lffmatd'tmpfer entleert: wird.- Die- Helzung
der Verdampfapparate erfolgt mit Hilfe des Ab-
dampfes der fiir den-Antrieb-der-Anlage-erforder-
lichen” Dampfmaschine, der nach Bedarf durch
Frischdampf erginzt wird.- :
Wiihrend noch der Verdampfungsprozeﬁ im
Extraktverdampfer im G:mge ist, begmnt berexts—

Ta\bellc Xa. -

L :hg_qg ﬂarc f?afémg/mg;an{gge fad o'em Ea’e/:aﬂy—/"e{{amjm - -

D e

i P [NV W
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schwefhgen Saure in den HllfS\ erdmnpfer iber-
geleitet.-In. diesem Apparat werden die noch aus--
~ ziehbaren - Teile ‘Uer flussigen ‘schwefligen Siure -
“mittels- einer-S0.,-Gaspumpe unter fortgesetzter

-Wirmezufuhr abwesaugt und nach_dem_ Konden-

sator gedrack. Das Absaugen wird bis auf einen .
Pxozentgehalt von 0,3fortgesetzt, worauf .der Ex-vv

trakt—dem- Behiilter enfnommen- vwird:

Das Raffinat wird von der Pumpe durch-den

zweiten Kilteaustauschapparat in den Raffinatver-

dampfer gedriickt. In dem Austauschapparat be-

gegnet© ‘es . der vom  SO,-Sammelbehilter “zum
bOn Kihler. :sttomenden flissigen schwefligen

Siure und gibt an diese fast seinen ganzen Kalte:
irhalt: ab. Somit wird" die. fliissige schweflige,
Siiure vorgekiihlt und -das Raffinat- vorgewdrmt.’
Das. im - Raffinatverdampfer angesaminelte - Rafi- ]

nat unterhegt nun dem glexchen \'erd"unpfuno\-

’ I\uhl\chla.nﬂen
‘ganz’ fiir. sxch arbeitenden Kallemaschmensw stems

eine neue Opemtlon, mdem neues gekuhltea De-
stillat in. den Mischer eingelassen-und ‘mit fliissi-
gér “schwelliger - Siure gesittigt wird, bis sich’
wieder.neaer Extrakt abscheidet. Zu diesem:Zeits..

.-punkt ist adeli die Verdampfung im Extraktver-

.dampfer. ‘beendet und der. Apparat entleert, sodaB

die neae  Operation ungehmdert 1hren Fortcrano
nehmen  kinn: -
~Das Kihlen des in den belden Kuhlbeh(xltern

, angesammelten. Deshll'w.tes wie der "schwefligen

Siure erfolgt .in’ bekannter Weise mit Hilfe, von "~
welche in den: Kreislatf -eines -

eingeschaltet sind: Das- Lalteerzeugende Mittel der-

‘Kiltemaschine® tritt-als Flissigkeit in -die” Kihl- :

schlangen ein, verdampft. infolge. des durch den
X\Qmpxe:sonder_hxltemuscmne stindig erhaltenén
I.vnterdruck& und; entneht seiner Umgebnng, ‘das™



'l3v

—heiBt-de %B‘*E‘ﬂat—und derﬁussxgerr sclm'cfhgen anchhend von dem bnshengcn . um die Tren-

Siiure, die zu seiner \'erdampfung erforderliche.

Wirme~Die Dimple-des Kilteerzeugenden Miitels

werden: nachher vom Kompressor angesaugt und-—

in den_Kondensator der. Kiiltemaschine geleitet;
~TwosieTvon- ‘neuem—kondensiert— werden.-——". -
. Da die schweflige Siiure einen vollstindigen

nung" -der_verschiedenen Kohlcnwassersto[f )
gruppen im Erdol auf physikalischem Wege zu™ ™
-bewirken, Dieser Weg fihrie bisher zur Darstel:

I aus~aspﬂn,['{relcﬁen, -

‘sehwelelbaltigen~ und —anderen - minderwsrtigen

Kreislauf ausfuhrt, su kann sie auch, wenn sie-
cinrhal in reinem .und wasserfreien Zustand in_
das System eingefiihrt ist, keine unerwiinschten
Nebenwirkungen infolge scha,dllcher Beimengun-
_gen’ ausiiben, Bekanntlich_verhilt sich fliissiges
- Schwefeldioxyd Metallen gegenuber vollkommen
‘neutral, sodab _nicht - -befiirchtel - zu werden -
braucht daB dié Apparatur etiwa mit der Lext
angegnffen oder gar zersbort wml

- Schmierble,

i Tx\belle Xb,
J'tﬂmw ener /ﬁy/,zm[zw;nhyg_ﬁ& 2o f%rermm~

a,..y_g pecterven

. Rohdlen, forner. zur Gewinnung- -von ge!;en dic
chmier-

mexrkung ‘der Temperatur besl
Gterm—teTnier 7m‘ﬂ:Trennen"V6r‘.len Im_ Braun-

““kgMenteer enthalfenen Hart-_und Wclchparaf

‘finen, und\zur\Gewmnung kdltebeslandlger

——hrweiterer Ausbxldung wur;le da.s‘Vérinlmen E
auf die Zerlégiing des rolien Montanwachses in-
- Harz- und’ Wachsbestandteile ausgedehnt, Diese:
,Ergebmsse und- dle bechmsche Ausbll(Lung der

7
:
hos el

et o e

Frexlxch mus anderersexts auc-h dafiir Sorge
getragen werden, -da8 durch das Destillat. keine
Feuchtigkeit-in--das-System: -getragen: wirdy das”
Destillat wird daher; bevor es in.die Apparaturt
" gelangt, durch. mehrere bereits eingangs erwihnte
Filter” geleitet, sodaB ihm die Feuchtigkeit, -die
. 'és noch. 2nthalten kénnte, entzogesi wird.
~System nack auBerrhin in alley” Emzéﬂlextg” ¢
» kommen gisdicht abgeschlossen ist,”$o ist auch
ein Eindringen von Feuchtigkeit: aus der Atm0~ .
’sphare ginzlich ausgeschlossen. ! :
", "Das Verfahren "wuide auch , fir das konti-..
- nuierliche Arbeiten nach dem Gegenstrompnnz
. ausgebxldet Tafel X enthilt ein:Schema, ex
Hieh diesem Prinzip geplanten | Einrichtung:
... Meine Herrén, das Ihnen. im- Vo'rhergehqnden
geschxlderte ‘Verfahren- stellt einen Weg dar ="

: 'Apparatur erforaetlen einen Al a.nd an. Arbelt

der von -einem Einzelnen nicht geleistet werden
‘konnte: Hierin wurde: ich" vielfach.. vnn_memerr =
Mitarbeitern unterstiitzt. :Es ist mir_eine ange-.
nelime: Pflicht, hier ailen . Jjenen’ “Herrefi* iiéinen”.
aufrichtigen Dank auszusprechen; und. zwar den

"Hetren Thanasesco, Pefroni, L'obel, mei:"

‘nenKoltegen in der Vega ,Raffmene, Hermn' Dr..
€. Lossen, den Ingenieuren der Firma A..Bot-""
sig, und in erster Lini¢ 'Herrn DE. W. Hes's, der. ~

“+als Leiter des Laboratoriums der Allgemeinen Ge--

sellschaft fiir chemische Industrie m. b H. séine’
hervorragenden * wissenschaftlichen und “techni-
¢hen-Kenntnisse in den Dienst der'Sache gestellt
yEo-Thm ‘ist hauptsachllch die Tbertragung des
Yerfabrens. aif ‘die Bearbeitung der ProdukLe der.,

: Braumkolilenteer-Industrie- zu: verdanken

|

i T, dle Redakuon veraniwortlich: lug R

" Hzmsgebcr, Elgenh’!m:r sud Vcrleger Verlag Adr Fa:;blitzﬂ!qr G.m. b, H., Berlin W62, Cour‘bléfcstraﬁz 3, nnd Wien 1, Es:hmbacbg:su 9,

obert Schvarz, Dru:k. Manz, len. T i
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Die Zerlegung von Schwelteeren aus Braunkohle und Ulschiefer -

: \;ox} Prof. fDr.-;Sgng.
Kurze Ubersicht iiber die Entwicklung der Raffinations-'
. verfahren mit selektiven Losungsmitteln.:

Es sind nun,fast 40 Juhre, daB Edeleanu als crster

versucht  hat, cine Raffination__von Mineralélen. mit 2 -
~selektive Eigenschaft durch Zugabe von geringen .

selektiven Losungsmitteln  durchzufiihren, Bis  dakin
‘kannte mun nur-die destillative Zerlegung von Mineral-

mit selektiven Losungsmifteln’). .. .~
Erngt Terres, Edeleanu-Gesellschaft m. b. H., Berlin. N '

die -Schmicrdlraffination gefunden, ‘das erst ‘gegen’ 1930

von der Standard—Oil-Co.-of . New -Jersey_ als neu” auf- °

‘gefunden technisch: verwertet wurde. Bei diesem Losungs:
_mittel mit groBem Ldsungsvermégen wird, umpekehrt die

- Prozentsiitzen - Wasser ~variiert. Im Jahrc nE

olen in Fraktionen verschiedenen Siedeboreichs; zur
weiteren Raffination. diesex. Fraktionen diciitc Schwefel-
silure.
‘erwiinschten Bestandteile als unverwertbarer Siuretecr ab-

géschicden und cntfernt. Diese Eigenschaft der Schwefel-

.

siuremag E'd el c.anu auf den'Gedanken gebracht haben;
fliissiges Schwefeldioxyd ‘zu verwenden, was gleichzeitig
den Vorteil brachte, 1B cs aus den als Extraktschicht
und Raffinatschicht abgetrennten” Losungen -wieder aus-
getricben-und zuriickgewonnen werden konnte, “ohiie ‘mit
den “in ihm' gelésten Stoffen” in' cine chemische Reaktion
getreten zu scin. Es hat sich damals und bis in-die zweitc

Hilfte -der_zwanziger-Jahre-ausschlieBlich=um-dic-Raffi--
~hation .von Lecuchtpeteoleum: “gehandelt, aus ‘dem die-

aromatischen und dic geringen Mengen' oléfinischier Be-
_standteile entfernt wurden.. Gegen -Ende-der zwanziger
Jahre-fand-diese Raffination mit sclektiven-Losungsmitteln
auch—Anwendung . auf -Schmieréle, Fliissiges - Schwefel-

Hicrdurch wurden . die’ darin  vorhandenen’ un- -

Eichwald bei der Stem-Sonnebomi,AG..’ der heut
"'Rhenania-Ossag, einen Patentschutz guf Furfurol; dieses
Lésungsmittel wurde vop der Texas Company ~in” die
Praxis eingefiihrt: Von der Standard Oil Co. of Indiana
ist um. 1930 Clorex, d. i. f-B-Dichlordiiithylither, als
selcktives Losungsmittel zur Schmierslraffination verwendet

an
igen -

. worden, und 1932 haben Max'B. Millerund Malcolm H..

Tuttle in'New York fiir Riickstandséle. die Kombination

Propan—Kresol mit ihrem Duosol-ProzeB eingeliihrt, nach-.

dem bereits 1929 Propan als Entasphalticrungs' und Ent-
‘pnmfﬁnieiungsmitgel von der Union Qil Co. of California .
und- das Prin¥ip. dés Duosol-Prozesses von der Bataafschen

--Petroléum-Mij—(Professor van D'i jc k) -unter Schutz ge-
_stellt worden waren. Das sind die wenigen-Lisungsmittel,—.

- die sich fiir dic Extraktion von Mineralolen mit sclektiven

Lésungsmitteln in_der Technik bewihrt-haben:wobei das
_Chlorex™vori Anfang an zuricktrat_und _nur_in wenigen
."Anlagen in- USA. Verwendung findet. )

dioxyd ist ‘auch heute noch -als ‘sclektives Lﬁsungsmittel—%E’?d"?ief'z‘V’mﬁE“J“h"e wurde auch die Entparaffinie-
. c - rung. mit selektiven Losungsmitteln durchgefiihrt. . Das

fiir -alle -Mineralélfraktionen — vom Benzin angefangen
bis zum’mittelschweren Schmiers! hinauf— uniibertroffen
Erst_mit - den—steigenden=Anford : e
schaften der Schmieréley besonders der Autodle und der
schwereren Schmicrdle, reicht: bei' dicsen das * Lsurigs-
vermégen des fliissigen Schwefeldioxyds fiir die héher
molekularen unerwiinschten Bestandteile. und “erst- recht
fiir asphaltische Schmicrélfraktionen nicht mehr aus. Die
“N.V. De Batiafschc. Petroleum Maatschappij und_meine
- Gesellschaft’ gingen (1929) -dazu iiber, it Zweites Losungs-

mittel  einzufithren, . das - scinerscits  vorzugsweise in .

infolgedesscn in die Extraktschicht geht.und dabei gleich-
‘zeitig 'dps Lésungsvermbgen des fliissigen Schwefeldioxyds

diescs zweiten Losungsmittels ist das Benzol, und_so ent-
stand -das. Benzo|-SOz-Verfahren. Statf Benzol konnen
auch . andere Losungsmittel mit dhnlichen Eigenschaften’

oder ‘SOz -Extrakfe der' niedrig “sicdenden Mineral§l:

fraktionen” verwendet werden;

~ Schon vorher h'ngtel das Suchcnfn_nch anderen Losungs-

mitteln mit’ selektivep‘Eigenschnitcn fiir Mineralol-Kohlen-

iwasserstoffe_begonnen. Im. Laufe .der Jahre wurde duct
_cine groBe Anzahl ?) geeigneter Losungsmittel aufgefunden, -

—von..denen_aber. nur_sehr-:wenige Eingang -in—die-Praxis
fanden. Bereits im Jahre 1921" wurde ‘von:F- Schick
bei,’,-_lder . Dcut‘sch_end Erdél - AGIdas . Phenol ‘und “seine

~Homologealy-yeeignetes Lisungsmittel=ins bésondere - fiir=

:1) Vortrag, gehalten am 26. Juni 1642 zu. Halle (Saale im Aus- -
"8chuf fiir Verschwelung und Yergasung des Deutgchen Braun-

kohlon-Industrie-Vereins.

—"’.3 Dié Edeleaiiti-Gesellschaft hnt-allein Gber'25 Losungsmittel
‘un

Lisungsmittelgruppen, die- sich fir dic—Extraktion, .Ent-
. paraffinierung und Entasphaltierung von Mineraldlen  eignen,.
‘unter Patentschutz.. - - . B R o :

" erste Verfahren war 1928 das Benzol-Aceton-Verfahren

der Benzin als Lésungsmittel benutzt-wird;-absieht. .Dann
-kam 1929 dic Entparaffini€ruiig mit Propan der Union Ojl
_Co. hinzu. Um die gleiche Zeit entwickelte meine Gesell.’

er-Lekas-Co.,-wenn-man-von-der-alten-Arbeitsweise; bei~

schaft - die. Benzol - SO»* Entpataffinierung; -die  ‘mit der )
[ e

- Extraktion mit den’ gleich nitteln; nur in ‘e

5

- .anderen’ Verhiiltnis, kombiniert wurde. . Separator - Nobel .-

“Tbildete ab 1926 (patentiert im Decutschen Reich seit 1931) =

.. die . Zentrifugen - Entparaffiniérung - mit Trichlorithylen ..
flissigem™ Sehiwefcldioxyd Iéslich ist, bei der. Raffination~ (Barisol - ProzeB) aus, und die Deutsche Erdol-AG. baute

1937/38 auf ihrem Werk Wilhelmsburg cine Dichlorithan-

Entparaffinierungsanlage.’ Bei diesen Entparaffinierun -
{'ethdht und zu’variieren.gestattet, Ein typischer-Vertreter—verfahréi “strebte. man in- erster Linic * die Gewinnung -

von tiefstockenden "Olen “aus p'araffinhaltigen‘Sc_:h_mierﬁl-_'
- frektionen an.und.gab sich mit mehr oder weniger. 61-

haltigen Paraffingitschen zyfrieden, . deren - Olgehalte ' je .
nach den Ausgang36lén lind der Viskositit.der Fraktionen .
bis zu 60 vH'und .mehr-betrugen:. Durch das ‘Repuipen,
“d. i, die. Wiederaufnahme. des 6lhaitigen—Gatsches—mit—

_Teinem Losungsmittel bei’ tiefer Temperatur, -und - noch-
maliger Filtration kommt man bis auf efwa 5—10 vH Ol'im

- Gatsch, bei manchen Mineraltlen bzw. Fraktioren. davon -

_nicht einmal-so- tief herunter. Ein-zweiter Weg zur Enitslung
.-von ‘dlhaltigen Paraffingatschen -ist” der .der Rekristalli-
“sation, d..ir vollstindige Aufldsung'des olhaltigen’ Gitsches

Entparaffinierungstemperatur und : Auskristallisieren- des
Paraffins ‘mit nachfolgender Filtration. Erst.die neuere

,frischemgLﬁauhgsmittd,.Abkﬁhlén;diééeFkﬁsung—suf—

Entwicklung, iiber die:wir spitér noch sprechen, hat sich-

die Aufgabe gestellt,’ bei der” Entparaffinierung direkt
oifréies. Gesamtparaffin bzw. blfreies Hart- 'und Slarmes
" Weichparaffin fraktictiiert abzuscheiden und-damit gleich-
zeitig den bis jetzt benutzten Schwitzproze zu ersetzen.
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Mxt dneser chemisch-physxka]lschen Entwmklung hi\,ltw

die apparative Ausgestaltung der Anlagen Schritt.
In die Schwelteerverarbeitung fand die Anwendung der

3 —

wasscrstoffc moglichst frel von Extraktbestandteilen und
dcn Extrakt: mdglichst konzentriert und frei von Raffinat-
tandteilen zu erhalten; das Raffinat muB also mit még-

_sclektiven Losungsmittel frul;zemg Eingang, aber sie’ blicb -
in Tenlverfahren ‘'stecken. “So -sei-an-die Spritwiische von
aefe bei den Ricbeck’schen Montanwerken zur*

Entfernung von-Kreosoten, Harz- und. Asphaltstoffen aus -

—Schwelteerdestillaten-und auch Rohschweltecren erinnert, .
. dic bereits 1911 eingefiihrt wurde.
_krieges 1916 .ist bei' der. Deutschen Erdél-AG. auf ihrem -
Werk Rositz_auch _eine Anlage zur Extraktion von Braun-
. kohlentcerdestlllat und seine Zerlegung in ein paraffinisches
‘Raffinat und einen. bparafﬁnfrele.n Extrakt mittels fliissigen
Schwefeldfoxyds von meiner Gesellschaft gebaut worden;

dasRaffinat wurde—zurPnrnfﬁngcwnnnung wcxtefverarbeltet, L
a

“wihrend der Extrakt damals als A 1--Verw

fand.. Vor.etwa sechs. Jahren ist dann auf dem gleichen .

‘Werk Rositz ‘eine GroBversuchsanlage zur ‘Selektivbehand-
Jung_!on_Schweitecrdestlllatcn mit Phenol erstellt: worden.

- Alle dlese Verfdahren befaBiten.sich niir mit: cindm Teil-

\vorgang der’ Gcsan)taufarbcxtung dér Schwelteere. - Vor.
_etwa.sechs_Jahren steliten wir uns die Aufgabe, dic Ge-

Wiihrend des -‘Welt-.

dichst ‘niedriger und der. Extrakt mit moglnclut hoher
Dichte anfallen, Dieses . Ziel errcicht man gewshnlich -

- nicht in. mehrstufiger isothermer ~Atbeitaweise; somdern™ -

—man: muB gleichzeitig. mit Temperaturgradient ‘arbeiten.
_ Je' niher die Temperatur auf der Raffinatseite an der |,
_Temperatur : unbegrenzter Mischbarkeit mit ﬂ!)cm relnen
“Losungsmittel liegt, d. h.-jc hoher sic ist; G _sopreiner.
wird das Raffinat, und je tiefer -die ’I‘empcratur auf der
‘Extraktseité Hegt, um so selcktiver ist das Ldsungsmittel -
bzw. die Extraktlosung gegen die Raffinat-Kohlenwasser-

" stoffe und um 80" konzentrierter wird der Extrakt cthaltcn -
Der Gegenstrom. wird in der Weise -gefiihrt, daB dag

- Ausgangsdl . zuerst mit -der. vorletzten Extraktlosung be-

handelt . und 'die .dabei..entstchende Raffinatschicht dem '

_ Stroin"des  Losungsmittels- entgegengefiihrt wird; nur das
nihezu fertig raffinierte Rufﬁnat kommt mit dem reinen
Losungsmittel zusammen.” - R . .

“sumtzerlegung . der Schwelteere in Dieseldl, Heizdl, Tafel-
paraffin. und W‘élchparafﬁn in . einem " kontinuierlichen
. Atbeitsgang
Erfshrungen im ‘Bau ung Betricb von Extraktions- und
-Entpnm‘fﬁmemngsnnlsge:ta,u([\em Mineraitlgebiet.

dieges Arbeltsverfnhrcn wm ich! heute~benchten.

“16sen,- gestiitzt auf unsere langjihrigen_

Uber "

"""""D'*’Exf aktion. mi! ge rkﬁven'Lomngsm!tteln

~und: ihre Darstellung in Dreieckskoordinnten. e
"Ehe wir auf die cigentliche Zerlegung von Schwalteercn'

nach dieser Arbcitsweise eingehen, miissen; wir uns -mit

*-den, Vorgiingen bei der Extraktion mit_ selektwen Losungs- .

mltteln vertraut ‘machen. ,
. Selektive: Losungsmxttel haben, wie schon ihr - Nnmc

. sagt, die - Eigenschaft, ‘nur ‘mit . Mireralol- - bzse Teerdl-.

’ bestandtellen bestimmter chemischer: Struktur unbegrenzt
mischbar zu séin, withrend sie anders: gebdute; Bestandteile
in einem bestimmten Temperaturgebiet: nicht oder ‘nur
we‘mg Iésen; ‘siebilden- Alsg ‘mit’ Mirerﬂlolcn, bzw, Teer- -

' -dlen in dlesem'Temperaturgebmt zwei fliissige Schlchten,
die' sich - voneinander - trennen;

. aromatischen. Verbindungen und mit olefinischen Stoffen
" bis’ zu ‘einer: gewissen "MolekiilgroBe unbegrenzt mischbar, -

-Sosind.. fiissiges -
.. Schwefeldioxyd, Phendl; Farfurol’ und - Chlorex-mit-den -

l'
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Abb I annkomensghwellcerdésmlnl, 80,-Exlraktlon

Dlese Vcrhnltmssc lassen slch am .cmdcutlgstcn mnttch.:

wiihrend “sie_in. einem’; bestimmten ' T biet
nnphf’“ ische Kohlenw

aturg

schicht, ‘wahrend die spezifisch schwere’ Losung in:diesen

-'Lésungsiitteln - als  Extraktschicht. bezeichnet -wird. ‘Bei:
. Propan :liegen_ die - Verhiltnisse.- umgekehrt. Praopan’ geht'-_

£t eines.::

_nls.parafﬁmsche:—KohlemvassmtoEf in-Geg

toffe wenig und paraffinische
noch* wemgcr .losen;. letztere :Schicht - ist - die - Raffinat- -

einer - graphisch -—Damtellung iiberschen, ~Hiérzu wihlt
‘man d|e Eintragung der Werte Fiir die zusammengehongen .
‘Raffinate :und -Extrakte in Dreieckskoordinate )
—H unter und Nash zuerst getan hab.

‘Die: hier zu betmchtenden Lisunges
Losungsm:ttel Rnfﬁndt und _ Extrnk Dd_

~letzteren-nur-amstindli

der_oben - genannten  selektiven - Losungsmlttel m “einem

bestxmmten Temperaturgeblet vorzugsweise in'das Raffinat.:":

Losungsvermogen und SeleE tivitit- nndem sich mit der
~Temperatur, und:zwar’ t“mit ‘steigender Temperatur

ersteres zu und- lctzteres ab; es bestelit fiir jedes’ selektive .

Losungsmmel und : ein bestlmmtes -aus- pamfﬁmschen.
fefinischen - und - "nmﬂ, hén K W ffen- be- "
tehendes: Gemisch- e mperat unbegrenzter Misch-
barkent. oberhalb deren keme Phasentrcnnung,mehr em-

i 7 peratir andern slcb
' Losungévermogen und Selektivitit'in glclchcm Sinne.-wie:
... bei steigender. Tcmperatur in' dem ‘MaBe, in°dem sich. das
“selektive - Losungsmittel . mit.: -den . darin - 16slichen’. Stoffen "~

.-anreichert, Hieraus. ergibt -sich"die : Notwendigkeit; - ‘die

_:Extraktion in.mehreren-Stufen und im Gegenstrom durch- -

~bestimmen- sind, wiihlt. man=-nach--dem=--Vorbild= “von~
-H-unterund Nashelne additive Elgenschnft. die gleich-
. zéitig:€in MaB fiir dag vorhandene Verhiltnis von Raffinat
zu Extrakt ist; eine solche GroBe ‘ist. die- Dichte oder. bei
Schmierdlen auch: die Viskositats-Diclite-Konstante.- ‘Durch

“diesen* Kunstgriff gestaltet. sich die_ Analyse. der einzelnen

_Phasen und. deren. Eintragung n_,die Drewckskoordmate .

- sehr einfach.. Man  hat nur.den ‘Gehalt der Losung:an =
Losungsmtttel -und dre ‘chhtc des losungsm telfreu:n‘[

Oles ‘2w érmitteln., .

- 'Die:, Spitge . des’ Drexecks (Abb.(,l.) stellt das remc,
Losungsmlttel (100.vH)- dar, . wihrend - die_Ei nteilung der -
-Dreiecksbasis i das’ -Frage “kommende" ‘Bereich ~der

“Dichfen’ (25 B Dig). umfuBt ‘Auf jeder” Winkelteilenden -

von: Dreiecksspitze - auf: Basis gefillt,: ist" das - Verhiltnis .

Rafﬁnat zu Extrakt konstant.: Jede: kaelte:lende }Selltv' .

infolg

; zufuhren. D-s Zicl der Ex:raktion qr" die Rnfﬁn-t hlen-

alle L& u desglei ch Verhalt

e
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Extrakt zu Rnffnnt d..h. Losun}_cn der Olkomponcnte
‘mit konstanter D)chtc in .dem Bereich von 0'bis 100 vH
Lisungsmitte), dar. Zur Darstellung ciner Losung cines

Oles braucht man nur den Prozcntgchnlt un Losungsmittel .
auf der kacltcllcndcn. dic scincr chhtc cntspnchtr

. cmzuzclchncn .

ch Vcrbmdungshmc zwischen dem Punkt des Raffinats
mcdngstcr Dichte urid dém Punkt des Extraktes hochster.
Dichte schncidet  die Winkelteilende des  Ausgangséles,
und  der Schnittpunkt auf-‘dieser’ Winkeltcilenden stellt
dic Zusammensetzung der hypothetischen - Ausgangs:™
mischung Ol — Lésungsmittel dar, aus der sich ergibt,

Muari~ crhilt fiir j-dc Phnschblldung zwei zusgrminer=— Mit Wieviel Lésungsmittel die Zerlegung in das gewiinschte
gohirige Werte, cinen, der die Raffinatlosung,- und-cinen;—-Endraffinat und den .gewiinschtch - Endextrakt . durch-

© der dic zugchorige Extraktlésung darstellt. Trigt man
die bei. Anwendung verschicdener Losu‘ngsmxttclmcngcn
und bei Variierung der Dichte’ der Olkomponente durch
_entsprechewde Zumischung von arteigenem Raffinat oder
Extrakt Zum . Ausgingsél crhaltenen zusnmmcngehongcn
Raffinat- und’ E’(trnktlosungcn auf, so crhilt man .cinc
Kurve.. Es ist dies cine Isotherme, Innerhalb der Kurve
licgt das Phasengebict, uuBcrhulb das Gebxct homogcncr
Lésungen.

Aus cincr solchen Isotherme lusscn sich"alle wiinschens-

wertén Angaben’ iiber’ das Verhiiltnis von Losungsmittel-

menge uind Ausgangsdl, die Raffinat- und Extraktqualitiit,
dic Raffinat- uid Extraktménge, das bei der betreffenden
“Arbeitstemperatur und_der angcwandten Losungsm1ttcl-
menge. crreichbare beste Raffinat ynd “der Extrakt. mit
Lischst -erreichbarer Dichte und weiter dic. Ausbéute an
diesen ‘beiden . ablesen bzw.. érrechnen. Erforderlich ist
natiitlich “fiir’ die “Apswertung, daB -die--cingetragenen
Raffinat- und’ Extraktlésungen auch wirklich dem Gleich-
gcw.chtszustand bei ‘der” Arbeitstemperatur entsprechen.
Atich bei noch'nicht_cingetretenem-Gleichgewichtliegen -

‘die-entsprechenden-Werte-fiir-Raffinat -und~Extrakt-auf~— - g - "’» iy 414

gefithrt .werden kann.  Diese Zerjegung ist, da der ge-
wiinschte Extrakt und das gewiinschte Raffinat keine sich
cntsprechenden Punkte - auf den ‘Binoden. sind, nur in
mehreren iscihesmen. Stufen zu erreichen. .. . -

Durch. die Winkelteilende, welche die Ausgangslosungcn
darstellt, d. h. dic Startlinie, wird “aber. auch jede Konode
in -zwei Teile _zerschnitten. Die dadurch ‘entstchenden
beiden Konodenstrecken sind proportional .den: Mengen
Extrakt- und Raffinatlésungen, die dieser. Konode zu-
gehoren, -und zwar entspricht das’ Konodenstuck ‘vom”
Raffinatpunkt bis zur Winkelteilenden*der Menge Extrakt~
‘16sung und die .andere Konodenteilstrecke von der Winkel-
teileniden bis zum Extraktpunkt der Menge Raffinatldsung.

‘der Kurve; da dic Kurve alle nur moglichen heterogenen. .
Losungen des betreffenden Oles mit - dem . betreffenden
Lésungsmittetdarstelit-glzichgiiltig, ob das Gleichgewicht
erreicht - ist oder . nicht;

zwischen zusnmmcngcliom,en Raffinat- ~und ~Extrakt-
" ‘punkten” haben. andere chgungswmkcl _wenn_ sie i
Gleichgewicht sind, als wenn Sic ¢s nicht smd‘ T

——Eing- soTCﬁ?KﬁWTchﬁ}mode und- die ‘Verbindungs--

-linic ' zwischen- cinem - Extraktpunkt—und- dcm dazu-

-gehérigen” Raffinafpunkt heibt Konode. _ L
"‘Dxc Abb. T7Z¢igt cino solche Bmodc fiir cin Schwel-

‘teerdestillat’ und’ fliissiges Schwefcldioxyd - als selektives -
Fiir die experimentell im; Gleichgewichts- ;

Lisungsmittcl.
rzustand - ermittelten Werte der " Raffinat- -.und Extrakt-..
losungen “sind di¢ Konoden cingczeichnet. AuBerdem st
“die'. Winkelteilefidé “entsprechend “der ‘Dichte dés ‘Aus-
- gangsbles (Do = 0,918). cnl:mhﬁk‘

- mit dlcscm Ausgangsol bei . Anwendung verschicdener
-M itfel -n-“
tctlcndc d dlc Stnrtlm 3 schnc_ld_cn,_Dusc_Schmtt—
~punkte auf dcr \mGcltcllendcn tellen-dic-Z

aber  die - Verbindungslinienr=—-

Konoden diese Winkel- -

/\/\am}edahwmls‘ A \/\ \akg\ ﬂf a
: Dichte deserstén Extr. ak Dtmdmlm trakfer.
Dictitz Oy gdesbxmysmﬁlellraenﬂeles—- B

LI &arﬂwekcgmgsael —-—-—I(moden p

Ahb 2. Isntherme Zerlezung ‘der Extmk(lusung‘
. . ringerung der Lusunusnullelk

€

irch Ver- -
wmrn lOn

Ebcnso wxrdmrbmdungshme, wclche das Rafﬁunt
niedrigster Dichte mit dem: Extrakt hochster Dichte ver- .

Man-sicht-daB-alle.... bindet, durch die. Startlinie im_Verhiltnis- der- Mengen

Endmfﬁnatlosung -und  Enc ndextraktidsung--geteilt, die als:
Endergebnis-der: mehrstufigen Zetlegung des:Ausgangsiles -
_mit den sich aus: dem‘Schnxttpunkt~suf der_Startlinie er-

—sctzung der Lo (Ol—Ls

_‘_:’ gebenden . Menger—Gesamtlist
crhaltcn ‘werden. o

<in—eipe—Extrakt- und‘*Rufﬁ!ﬁRph?c auscinandergefallen:
sind; 'si¢ stellén mfolgcdcsscn dic Ausgangsmischung dar
und zeigen an, \\wvml Losung; _' tel und Ol angesctzt
wosdeh sind, N e

- Die Rafﬁnntlosungcn 'llcgcn auf dem untcren Kurvcnast
und- das: anzustrebende. Raffinat .entspricht dem diuBersten
Punkt links aufien. dicses Kurvenastes; die Extraktlésungen

“liegen auf - dem “oberen”Kurventeil, ‘und - der Extrakt
hiichster Dichte licgt'an’ dem Berithrungspunkt “der von

der Dreiccksspitze. an dic Kurve gelegten Tnngcntc Aus .

der Abbildung crglbt sich, dnB man mit-vicl Lo mittel

‘Auf der ‘Abb." 2 ist schcmatxsch dargcstellt wie* emc
Konzentricrung der. Extrakte erreicht werden -kann.- Die :
Raffinat-"und Extraktlgsungen ‘K1 und E1, welche: der

: -')ob'erstcn Konode zugchdren, zeigen, 'dafl mit viel Losungs-
" .mittel ‘immer. ein. gutes: Raffinat : (mit niedriger Dichte).

crhalten ‘wird, das; bei Am\cndung von. mehr- Lésungs-

-mittel unter Umstiinden, 4.k immer dann. wenn..die .

Konode nicht ‘mit der kacltcrlcndcn des Punktes R'1"

‘zusammenfillt, noch verbessert’ werden kann.: Zu ‘dem
,Rnfﬁnat R:1 gehirtsder: Extrakt E 1;;der noch nicht ge--

in’ der Ausgang, icr zi-cinem-guten'. afﬁnat
kommt, und zwar st dlc Dichte des letzteren ‘um’ 36
niedriger, je. mchr’ Lisungsmittel im Verhiltnis zum. O1
zor -Anwendung. gekommen - ist; - aber - dic -zugchiirigen
l‘xtruku. wind nicht geniigend uusmfﬁmut und Lnthull(.n
vnm.h ~igel, Ralf'nnthntundtul«\ """" : I

noch viel’ Ra

. ausnaffiniert-ist ;und- cntsprcchcnd seiner Dichte® -
inatbestandteile. cnthilt; mit mehr: Lisungs-
mittel -ist cinc  weitére Zerlcgung - dieses Extraktcs "E1 -

- ‘nicht zu, crrcxchen. da:vom: Punkte El ‘an mit- stclgcndem |"

Li lgchalt -der Losungen nur h

t3

" entstehen, l)ud’ch Verminderung des. (xchnlts der Losung
“von hl ‘an’ Lusungsmmcl tritt nbcr cmc Vcrschlcbung :



. des Punktes E 1 auf &é:mcr Winkelteilenden i das Fhasen-

geblet ¢in, und es findet ein erncuter Zerfall des Extraktes -

“E1 in ein neues Raffinat ‘und -cinen neuen — konzen-
~ trierten — Extrakt statt. So zerfillt - die Extraktlosung
E1 aiuf-der Abbxldung durch Verringerung-des SOp-Gehalts- . .

5

¢

mit Extraktlosung L2 mit ctwa 67 Gew. -Proz SOz ge-
mischt, wobei ein isothermer Zerfall in Extraktlésung E3
(61 Gew.-Proz. SOy) und cine Raffinatlisung R 3 eintritt;
‘'die Raffinatiésong R 3 “mit etwa, 25 Gew.-Proz. SOg (nach
Abbitdung) ‘wird mit .der Extraktlosung-E1 mit ctwa.

der Losung — sei es—isotherm—oder-bei hohereerempc-v~~75~Gew -ProzvSOrgcmlscht und-zerfillt-in-die Raffinat-

ratur und ‘Wiederabkiihlen auf die isotherme - Arbeits-'

temperafut — von etwa 75vH auf 60.vH - if die. neue

Raffinatldsung: R 2 'und die neue Extraktlosung E 2. mit
hiherer. Extraktdichte .als E 1. .'Die Extraktlosung E2.°
kann durch “weiteren Entzug von ‘Lésungsmittel  weiter
zerlegt werden; durch Verminderung des $O2-Gcehalts von
ctwa 67 vH auf ctwa 57 vH (siehe. Abb. 2). zerfillt die
. Extraktldsung E 2 in dic ncue Raffinatlsutig R'3 und die
neue ExtraktlGsung E3.. Mit- E 3.ist-man am Ende der
Ext);nktlosungszerlegung durch Verminderung des Lésungs-
- mittglgehalts; da' E3 dem Beriihrungspunkt der von der’
" Dreiccksspitze an-dic Kurye gelegten Tangente eptspricht

und den fiir dieses Ausgangsdl bei der betreffenden Ar-

beitstemperatur dichtesten Extrakt darstelt. Dxe_quﬁnat- :

losung R 2 und die Extraktlosung E 2; die Raffinatlosung
R 2 wird dann 'mit reinem: Lcaungsmlttel in-die- Rafiinat-
16sung Rl und die bxtruLtlosung El mit etwa 75 Gew -
Proz; SO= zerlegt.

Die auf die wcitcr obcn gcschlldcrtc Weisc !ur bc- .
stimmte Ausgnngsolc aufgestellten: Binoden sind chnrng(
_teristisch - fiir .das betreffende Ol und das betreffende
.Lisungsmittel. Die Abb. 3 zeigt drei verschicdene Binoden, -
_eingezeichnet in. dasselbe Koordinntcndrcicck Di¢ Kurve
" links (1) cntspncht cinem Braunkohl hwelteerdestillat

‘die mittlere (11) cinem Schiefersldestillat und’ dic ‘Kurve -
" rechts- -(HI). einem - langen--Schnitt eines: paraffinischen

Schmierdles, Alle; drei ~Ausgangsile ‘haben die gleiche
Dxchte “yon 0918 -und _ die Kurvcn smd vcrglcxchbar

.n/vvv'vvu

7
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i Abb 3. SOa-‘Ehdrnkﬂonen. Isothongen ber + 40 o C .
L y lat, 11 | destillat, l]l Schwerm- :
. B . destillat (Pershm Wax Cut).. o

' losungen R 3 und R 2 kénnen umgekehrt stuienwexse durch
1g - mit Lo ittel ebenfalls. weiter
und Extrakﬂosungen ‘zerlegt werden,”

4n neue 'Raffinat- ",

noch niedrigerer Dichte wire. Man—Lann also durch stufen-
ermindering des Losu 1gehalts de
losungen und stufenwels&Verdunnung‘der Raffinaglosungen-

- -des-Ausgangsbles-in-die gewiinschte End-
raffinat- und- Endextraktlosung durchfiihren.
Zerlegung ‘der : Extraktlosung durch: Losungsmit elentzug

‘mactit” . "B, die - Praxis beim 'Backwush-Verfah niGe
brauch, beudem auf der: Extraktsclte im Gebi¢f konzen-.

_.‘_;tnerter "Extrakte 'eine  weitere: Steigerung - der - Extrakt-
" dichte und : eine néue Abscheidung einer: Raffinatphase u‘ ;

dufch erzwungen - wird,' daf ein_ Teil des: Extraktes aua J

dem Extraktionssystem herausgenommen -ein - Teil: -des’
Lésungsmittels daraus verdampft und nach Abkuhlung auf
" die Tempeératar des. ‘Extraktionssystems . wieder-in’ ‘dieses.

zuriickgefithrt | wird: . Aber auch. der ubhchcn 3Arhe|t'

. zugrunde; :man - dampft

" mittel hicht teilweise aus, wie: es pben geschildert wurde; -

chait-herunter durch

. sondem‘man setzt den Losungsmif

"mitteldrmerer. Raffinatlosungeizu’ den: lésungsmittel-:

.7-—re|chercn Extraktlisungen. - :Man arbeitet - in - dér Praxis,.
f—um bel Abb.2 zu: blexben. wue folgt ‘Das Ausgaihgsol wnrd'

! darnus gewmnbarcn Produkte sehr vcrschne
Von dieser —.

mit etwa 95vH Aromat
"bls ‘95 ‘und“werden! als Komponente® bei dcr Hcrstcllung i

hung losungsmittelfreien Aus ngsoles: oder losungs-":

'i_Hllfslnsnngsmmcl--
- untcr ‘oder . durch’ Bcnutzung der SO Ewtraktc (von g

Olc untcrschc:den s:ch dndurch dnB d-ls
Phasengeb:et wiichst vom. Schwelteer ‘zum-Mineralol, daB
" also “der parafﬁmsche Anteil “in""derselben - Reihenfolge:
déren Endmffmutlosung schlielich R'1 'bzw.. eine mit. .,grder-wird und--gleichzeitig ‘duch’ die "Extrakt-Kohlen- .

Dlé ‘drei

. wasserstoffe: in - der ‘Dichte- beim. Schicferél und in’ noch~
xtrn'k_t-—hoherenn\’haﬂe “beim Mineralsl-ansteifienzDementsprechend

sind “auch“di¢ "Aufarbéitung dieser Ausgangsile und dlc

Aufarbeltungsschemen
» wund—Bmunkohlensclm eltccr.

Auf den Abb.4,'5 u. 6 sicht manin vercmfnchtcr Form

; das Aufarbextungsschema fur jeden dxcscr drcn Ausgnnﬂs- :

stoffe:.-
~ Zuniichst dxe Aufarbe:tung fur Mmcmlol (Abb 4) Jedcs

“Minerall wird destillativ-in-der atmosphnnscheneund an-
~sghlieBend :in..der Vakuumstufe: in., Fraktiofien - nufgctcxl"f
- Jede: dieser ‘Fraktionen, bedarf ciner-Raffination.

‘Bei den
‘Benzinen ;jst-der- Extrakt ‘der. wertvollere’ Teil; hxtraktc
“haben ORt hien von étwa 92

“von Flicgerbenzin~oder: zur Gewinnung von Benzol und
Homologen’ verwandt. " Digsc” hohe.:Konzéntratio ;dcr
Ticft mperat.urevctmkhon “der” -

.- Propin);-bis-zu. =602 .C her-

; -allcin oder zusammen mit einem .-

[



™

~“lich’ zu™ ersctzen.

—10 b.ls —200 C) der ‘Bcnzinfraktion -als. Extmi:tiohs- .

" und dcshllutnve Trcnnung des lelch(en ‘Benzinextraktes
vom schweren Schmierdlextrakt . erhalten, Bei .den
niichsten Fraktionen jst.das Raffinat das wertvollere® Pro-

- dukt.—Bis - zum mxttclschweren Maschinendt etwa gé-
niigt fliissige SOz als Extraktionsmittel und ist sogar-
bclm Kerosen und Gasol durch kein anderes wirtschaft-

Bei den viskoseren Fraktionen ist

und dic.Extraktion wird. mit Benzol-SOs oder Furfurol
oder Phenol usw., d. h. mit Lésungsmitteln geringerer
Selektivitiit, aber groBcrcm -Lésungsvermogen fir die zu
<cntfcmcndcn Stoffe, durchgefithrt. AuBerdem sind bei
allenr paraffin- oder gcmlschtbnsxschen Olen. diese hheren
Fraktionen ‘zu cntparaffinieren -zur -Gewinnung von tief-..

stockenden Olen -sowie Robparaffin. Alle Produkte er— Bmm

. fordern je nach-den Anspriichen an Farbe und Stabilitit

.cine mchr oder- weniger starke Nnchbehnndlung mit
Schwefelsiure und Erde oder cines davon.....~. ..

- Oder man arbeitet bei der. Destillation dcs Mmcml-

" rohéles auf cin lingeres: oder kiirzeres Riickstandsil, das -

dann_ entasphaltiert, extrahiert,” “entparaffiniert und nach-.

behandelt _ werdcn mufl, um z. B. cin Flugmotorcnol zu
erhalten.

Dic Abb. 5- zcu,t dic / Aufnrbcltung von Schleferol bc-
stchcnd aus ciner destillativen Zerlegung des Roholcs in

zwei” Stufen, in Benzin,—cing._ _paraffinfreic-Fraoktion, eine™_

Die Zerlegung von Bnunkohlenschwelte:r -
‘1n-ein—SO#Raffinat und-In~elien-SOFExtrakt,

- Kehren wir zu diesem Zweck zu der Binode. fiir Schwel-.

teerdestillat zuriick, Die in Abb.7 dargestelite Kurve ist
bei 40°C aufenommen worden. -Wir haben bereits -ge-
lernt; daraus die Ausgangsmischung Ol--Lésurigsmittel, die

Mengen der zusammengehorigen Extrakt- und Raffinat-

- lésungen sowie ' die . Quahtat der  Igsungsmittelfreien -

‘Raffinate und. Extrakte . zu’ enl’nchmén Man kunn aber.
das Lésungsvermigen von SO: nicht mehr nusreichend, _poch mehr_daraus-ableiten. - -~

“ Das Ziel der Extraktion xst dns Ausgangsl unter den.-.--
nngewnndten Bedingungen in das-beste Rnffmat (a.uf dem -

Rahsdllefemel o
R zmlsluﬁgldesﬂ///erf S
,Zfe’f L Mmf,f,"fn;’?e Rictand
- Diesel Ty . mlfSUzlwtdpieri .
‘ as‘g’mpfmlmab B N
I e —— c,hagdu‘.yl o
v ,__’_,,l.ﬁ”mf_

= .- Tafelperafiin

- paraffinhaltige Fraktiomund eifen Riickstand, Dic paraffin-
_freie Fraktion ist tiefstockend und praktischfertiges Dicseldl,

“Dic pamfﬁnhalug&rrakhon -wird-selektiv-behandelt; und Emm Dwebdbfnmﬁz

“zwar . mit SO; “in ein paraffinisches “SOzRaffinat und ~ ~
- cinen paraffinfreicn. SOg - Extrakt zerlegt;' letzter
—inch~Entferanng des Losungsmxttals.fcmges_ €iz
~80¢-Raffinat-wird-von-SOy- bﬁ*cit._ﬁl‘Dxchlornthmél‘“t.

" Dieseloe! .

_bei_ectwa- -+-59-Tafelparaffin—und—nus “dém Filtrat von

_dicsem bei ;:twn — 20 nach'Zusatz.von etwas SOz Weich- —
. Das paraffinfreie Tiltrat wird-durch™

Zparaffin‘abgeschicden. |
. Fraktionierung akuum__in- Dieselél _und __je ‘nach
~Waunsch: -beliebig * bzw- beliebig schiwere.- Schmiersl:
- fraktionen zetlegt, wobéi die schwerste Fraktion als: Riick-

stand erhalten. wird. - Auch-hier sind‘die Produkte Diesel-

- &1, Schmieréle, Hart- und Welchpumffm verschieden stark -

nachzubehandeln,

Die Abb. 6. vcrnnschauhcht dic Bmunkohlcnschwcltcer-
zcrlcgung Bis naca der SO;-Extraktion ist die Behandlung -
derjenigen” des Schicfersles voltkommen gleich; duch’ die -
Entparaffinierung-des-SO.-Raffinats. ist" dieselbe, nur dafl’

—das ¢ hier. anfallendeparaffinfreie Filtrat. eine “Dieselél-
komponente darstellt: Eine zweite - Dieselélkomponente -
. wird "aus dem “SOs-Extrakt~ohne '\usdampfung der §.Oz
nich Zumlschung der pardffinfreien Mittelolfraktion durch .

Extraktion ‘mit einem’ leichten Benzinschnitt gewonnen; -

.der in dieser Benzinwiische anfaliende Endextrakt’ ist nach -
Entfernung der ‘Lisungsmittel fertiges Heizol. -In- diesem’
. Zerlegungsschema ist auBerdem- noch dxe--Vernrbextung
. des Destillationsriickstands auf Flektrodenkoks vorgeschen.

Die: Selektwbehnndlung des Schweheeres umfaﬂt also -

“ drei Phaseni:-

l die Extrnlmon der’ pnmffmhnlngen Fraknon mlt
-S0:;,.

2 die Extrnknon des ‘hierbei nnfallcﬁden SOg-Extrnktes
nach Zumischung dcr pumiimire\cn I'rnkhon mxttels

-~ Benzing, und -

3. die fraktionicrte’ Abschcxdung vori Tafel- und Welch-
__paraffin_mit chhloruthnn aus dem SOa-Ruffmnt -nach. -
Entfernung: der’ 30:: .

“Diese - dre\ Phasen wollen w:r Jetzt nm emzelnen be-
tmchte R .

" Menge Lo
‘teile Ol + 250 Gewwhtstexle Laosungsmittel.

o
(Summe Varkihlerteer, | € Glf Teer uMllz/oel)

Bequm pamli'm/mes Famﬁlmﬁakltm Rodkstand
=1 - Miteloe! = event | redistifliert ) - :
1, En
para/ﬂmd)es/ldmlldf . . Ricksterd - :f -
mil e N ‘\_

Ahh G Zerlegum; von Brnunkumenuchwalteer

.unteren- Kurvenast ]mks uuﬁcn) und- den Extrakt mlt
.hichster ‘Dichte zu zerlegen. ‘Verbindet: fan diese zwei-

Punkte,. so gibt uns der Schmttpunkt diesér Linie mit. der

bbtnrthme, -wie: wir: bereits ‘gesehen ‘haben, ‘die fiir’ dlese-

Zerlegung des’ A‘usgangsoles notw
ttel .in di

dige und ausreict
-Fall-rund 100 Gewnchts-
Wir- wissen .
‘. bereits, daf} diese Zerlegung in das genanrite -Raffinat und
den .Extrakt hochster Dichté: nur in ‘mehresen - Stufen zu
erreichen’ ist.”'Wir. kénnen nun weiter: die’ fiir diese’ Zer- -
" legung_erforderliche Anzshi Stufen theoreétisch .ermitteln. -
sowie . die -Zusammensetzung- von ‘Extrakt- und - Raffinat-
lisung :in - jeder Stufe.- Dié zu diesen . Feststell er-

forderjlchen Unterlngcn konncn wnr konstruktiv e,ﬂ;utteln



Es ist kiar, daB die Summe Ausgangsol + Losungsmlttel
gleich ist der Summe Raffinatlésung + Extraktidsung, denn .
- die letzteren entstchen aus den. ersteten. beiden oder,
dnders . ausgedrickt, die - in. der Zciteinheit .aus dem
Extraktionssystem - austretenden. Mengen Raffinatigsung
_-und- Extraktiosung. sind. gleich- den emtretenden Mengen. ..
Ausgangsél und Losungsmittel. =~ . -~
‘ Es stehen aber auch weiter 'die sich in dcrlelteinheit
“Gegenstrom -~ bewegenden " Fliissigkeitsmengen - der-
emzelnen Querschnitte des Extraktionssystems zueinander
ineciner cinfachen geradlinigen Beziehung -

- Auf der Extraktseite tritt die Endcxtraktlosung_nus und,
das Ausgangso! ein; auf der Raffinatseite tritt die End-
rnffmatlosung ‘aus-und das reine Losungsmittel-ein.—

Es” gehéren -also zusammen die Endraffinatlosung (auf
dem lmkenkurvenﬂst) und das reine Losungsmittel (Spitze’
“ des Dreiecks) sowie das_16sungsmittelfréie. ‘Ausgangsol
" (Schnittpunkt der Startlinie mit der ‘Dreiecksbasis) und
die Endextraktlsung (Tangentenberiihrung an der Binode),
Verbmdct ‘man d:ese Punkte mltemnnder. so erhiilt-man

7 -

der ersten Stufe. gemlscht und in Endextrnkt El und ‘ein,

Zwischenraffinat R1 ‘getrennt.  Dieses  Zwischenraffinat
_jdt. durch_die ~durch - den_Endextrakt. gegebene Konode
festgelegt. Dieses Zwischenraffinat R 1 wird in der zweiten
Stufe mit . dem Zwischenextrakt aus der. dritton Stufe?)
- gemischt und ebenso in-ein-Raffinat. und. einen Exttakt
- (ndmlich obigen vorletzten ‘Extrakt). zerlegt. Der' Lage-
" punkt. dieses Extraktes nuf ‘der Binode:ist zuniichst uny

. bekannt; man weil}, aber, .da3 er der ‘Schnittpunkt der. - |

Verbindungslinie = des. genannten - Zwischenraffinats - mit
Piinkt S auf der Binode sein miuBl, Ermittelt-man ihn auf

diese Weise. so gibt dic Konode dicses Punktes wicter
das zugehorige Raffinat, und. nun knnn man - in glelcherr

. Weise die: niichste Stufe ermitteln usf.-

"'Man sieht,. daBs’ die isotherme Zcrlegung des Schwclteer-. :
destillats bei«0° ‘C bei gegebenem Verhiiltnis Ausgangsél

.und .Losungsmittel in das: bcstmognche Raffinat-und den

" spezifisch schwersten Extrakt in.zwei Stufen moglich ‘ist;,

Das th sich nuch schon aus dpr Nclgung derrKonodcn

. Abb 1. Bmunkohlenschwelteerdestillnt. SO,-Extraktlnn in zwei
stg.ten bel G

Fndstufen, sond‘
: Extraktxorr Zu.”

Bestlmmt man fiir die’ anschenstufen expenmentell dle

: Werte der: in " diese- Sfufe .eintretenden: und - dort mit-der.
Extraktlésung: der . Vorstufe 'zur Zerlegung kommenden .

Zwischenraffinatlésung - und: . ebensp. den ‘hierbei. ent- "

" stehendeh Extrakt und verbindet ‘die Punkte Zwischen- -

" raffinat."und 'den- in _dieser: Stufe', entstehendén Extrakt:
" durch eine Gerade, so geht auch diese. Gerade durch-den -
.. Punkt -S. . Diese- Tatsache lafit- ‘sich- mathematisch -be-
f-grunden, “und 'man #ann  beweisen,  daB es’ 50 sein
.- muB,”Fér uns genugt es, zu wissen; daf}’ es g0 -ist. - Wit -
“konnen aiso den Punkt S immer ermitteln aus den Purikten

fiie. Endraffinatlgsung und- der . Dreiecksspitze, . der End-

"’extraktlosung ‘unddem’, Schnittpunkt der ‘Startlinie’ mit .

der’ Dreiecksbasis, ‘Weiter . kénnen ‘wir' dann : mit ‘dém
“Punkt S die Anzahl:Stufen: ermitteln,  die theoretisch not-
ind; um-aus-einem: _bestimmten - Ausgangsol.-und: -
- einer - bestimiiten . Menge Lasungsmittel ‘das gewiinschte .
—Endraffinat und den’ “gewiinschten’ Endextrakt zu-erhalten,

~Die Extrakhon geht wie folgt im’ Gegenstrom vor. sichs
Dez vorletzte Extrakt E2 und das Ausgangsol werden’ in

-“weniger : Stufé

gradlent ln drei Stufen bal

Abb 8. Bmunkohleuaehwelteer. SO,-Exh'ﬁl:ﬂon m&t ’Be:)npeéntur-

Ex nktionswnrkung jeder Stufe un(f um 80

forderlich:” Bei Mmem]schmlcrolen sind meistens: drei bis

sind . zur; bestmoghchen ‘Zerlegung “er- .

-vier und sogaf mehr Stufen’ ‘zur Zerlegung in Endraffmnt' -

.und Endextrakt “erforderlich.

‘In"'der; Praxis’ fihrt man dxe Extmktion )edoch mlt' “

* einem’ Temperaturgrndxenten ‘durch, - So- kani mén ‘den

- tiefere; Temperatur Dss zeigt ‘die Abb. 8. Das Schweélteer-

'destxllat ‘wird bei:40°C und bei —10° C zerlegt; Dazu.
“ist' die —.10 *-Binode aufzustellen. Derspézifisch schwerste -
»Extrakt crgubt sich’ wieder aus dem’ Beriilirungspunkt der”

-"von.der ‘Dreiecksspitze an “die Binode: gelegten Tangente,:

2 8) Wie aus dem Welterlolzonden hervorzeht, errordert Schwel-
. teer-Kkeine dritte Stufe, sondern das.Zwiachenraffinat R1 wh'

clcich mlt minem Ldsungsmittel so,) weiter zerlect in B

IOWle m.-m aleht. knnn man anf zwel Wegen den- El{ekt deri o

o Stutq,eneichen. entweder durch Tieferkiihlen _des End-

‘»:axtrnkm der:40 ° - Stufe oder. durch glelchzemzc Einmhrnnz

des Ausganggbles In- die-— 10 - Stufe, wobel diesea dnnn mit
em -Extrakt” der. 40 - Stufe ‘in. den: Endexttnke (-10 ) und
ein Zwlschenrnlﬂnnt zerlegt wird. . ; IR

I

—Dle Schwelteerzerlegung—hat ‘demnach- in: drex Stufcn- .
.

Endextrakt von. 409 weiter zerlegen durch -Abkiihlen auf -~




und durch Zumischen der Endextraktlosung der 40°-Stufe .

_ zerlept_wird, und:aus zwei-weiteren Stufen bei_+40°C.
Dabei wird erst in der dritten Stufe, aus der die End-
raffinatlGsung austritt, das reiné Losungsmittel. zugefiihrt.

- Es wird also. id’ der ersten Stufe das Ausgangsil Dio

dieses Exfmktes hcrnutgenommen im tcchmschcn Betrieb
wird-in dieser Benzihiwiische das dpstxllntnv abgetrennte,

‘paraffinfreie . Mittelol - mitextrahiert . uiid ~ebénfalls in
_-Raffinat und Extrakt zcrlq:gt ‘hierdurch gestalten sich die

Extraktionsverhiltnisse™ in  der Benzinwiische ectwas,

=0,918 gemischt mit EndextraktE-2:der400-Styfe (Extrﬂkt-* -glinstiger. _Bet~unseren’ “jetzigen Betmchtungcn sehen wir *

Tdichte Dgp = 0,962, SO--Gchnlt der” Extraktiosuny - rund

77 Gew. -Proz) und bei == 10° in. d|c Endcxtmktlosung E1l
Cxtra o=

rund 89 Gcw -Proz.) und cmc 4w1schcnrufﬁnntlosung R1

(Raffinatdichte Do = 0,897 mit cincm SOz-Gehalt der Losung

von rund 36 Gew.-Proz.) zerlcgt. Letztere-Zwischenraffinat--
-lusung_R.l_ux_dn:..Amignngssmff_iur dic. 400 - Stufe. Sic.

wird hier.in der.zweiten Stufc mit der Extraktlosung der
dritten” Stufe E 3 - (Extraktdichte Dyo—-0878 mit cinem

" SOsGehilt “dieser Losung von-rund 93 Ggw.-Proz.) ge-

‘mischt, wodurch “sic “in' dic“Extraktlosung E2~ (Extmkt-
. dichte Dyo-= 0,962 = Extrakt.der zweiten-Stufe) und cinc
-“zweite Zwischenraffinatlosung R2 (Raffinatdichte . Do .
. =0,826 und cinem’ SOg- Gehalt der Losung von rund

32 Gew.-Proz.) zerfiillt. Diese Zwischenriffinatlosung R 2 -
. wird denn mit reinem Eosunﬂsmlﬂcf‘gcﬁfscht“und*m*dl&“—
Exfraktlosung E 3-(Extraktdichte Dso=0,878) und dic—

Endraffinatlésung R 3 °(Raffinatdichte Dso'= 0,794 und.
“ einem SO;-Gehalt djeser Losung von rund 32 Gew.-Proz.)
<. zerlegt. .

demselben Turmmischer; der entsprechend dimensioniert -
ist, ohnc Unte.rtcllung m die cmzclnen ‘Stufen durch—
_gefiibrt.

T— L

_Diesc” beiden " 40°- Stufen * werden, in. ein. und="

hiervon ab und extrahieren nur den — 10° C= Endextrakt
ohnc A\.sdnmpfung des Lésungsmitteld (SOs) direkt mit
tedenden Benzinfraktion, Auch fiir diese
Phase der Gesamtzerlegung-habén wir dic entsprechende .
Binode aufgestellt, ‘allerdings nicht bei — 10° C, sondern
bei. 0°.C; dadurch ist die Dichte: (D1g) -des Endextrnktcs
ctwas niedriger, d. h 1045 gegenuber etwa 1060 bei
—10°C.
© Abb. 9-zeigt dic Bmodc der Bcnzmwnschc ‘Diese Kurve

Jiegt miit dem Phasengebict nach rechts,-und .der Raffinat-’
“anteil der Kurve liegt. oben.. Die Dréiecksbasis stellt- die - -

Dichte (Do) der-SO;-haltigen Lésungen und die Dreiecks-
- spitzé das reine Losungsmittel — in’ dicsem Fall Benzin +
dar.- Bei diesem Extrul\txonsvorgung hnndelt es sxch um

“haitenen Dichten - fiir Rnﬂmnt und “Extrakt als Mnﬁstnb e

fiir den Extraktionseffekt. ~ = 777
. Bei 'ausschlielich isothermer Bchnndlung bcl 409 waren
\nus dem Ausgangsdl mit.der:Dichte. Dz = 0,918 wein End-
_raffinat von 0,802 und ein Endextrakt von 0,962 erhalten
worden:s
~raffinat auf UF crbessert, worden dadurch, daB:das im
Lndextmkt:lici«{g enthdl'tcne Wencbpnmffm bei
.der T\cftcmp\cmtur
“ging, ‘wobei “dery—
\vnchst nuf Dn

Rnffmnt durch Hmzufugung'dcr —10"‘ Stufe. berechnen

Béi- rein. isothermer < Behandlung bei <+ 40° in . zwei i nw%mbmzsiufen

Stufen sind crhalten: worden? 27,5 vH. Raffinat mit der

Dmhtc Dz = 0 802 und cm Extmkt mlt einem Stockpunkt B

“von i 20°C.
‘Bei zwmstuhgcr Behnndlung bei:
Eschpltcter cmsmf\gcr Behandlung bei “—10° sind “er-
halten_Worden' uls Endcrgem '40,4 vH Endraffinat mit
- der Dichte Djq=0,794,7d. W. rund-13vH mehr inat
als bei-rein isothermer Behandlung bei +409%-dabei haben -
die"beiden, 400+ Stufen 24,7 vH (infolge. der eingetretenen
Verschiebung in’‘der Dichic des Endraffinats) nd. die.
— 16%- Stufe. weltcrc 157vH gebrncht Der Extrnkt mit

—30°C
‘Damit }mbcn wir - nllcs crrclcht was mit flussxgem

. Schwefcldm\yd _als seleKtivem. Losungsmittel bei diesem
“"Schwelteer zu erreicken’ ist, es sei denn, daf man. hoch®
-eine* weitere--Stufe  mit noch— tieferer” .Behandlupgs- -

" tempeératur, z.'B. — 252 oder =~ 30° oder ‘tieferer. Tempe-
_ratur, nachschaltet. Ob. dieser- Weg zweckmn(&xg ist oder_ -

* nicht, ‘hingt von dem dadurch. zusatzlich . “erreichbaren
* Extraktionseffekt ab und lst vor nllem emc wlrtSChaf
hche Fruge d . ) .

y

Dle Zerlegung des: SO Extraktes a
‘schwelteer_mit - Benzm ;

Der vestliche, Tefl "Raffinat, der noch in dem Evtrnkt
‘von —10°C ver’h’hcben ist, f\nrd in - der Benzmwasch.

__.~.,,

Bmunkohlen- =

i nachgeschalteter-—10° - Stufe ist:'das End-°

+-40° und nach-
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Abb 9 Braunkohlenxc‘lnveltecnleqtillut Benzin\mscho des SO_,
Extmklch in; zwei Stufen bel —0° C,

d1c Rcstauswaschung der Raf[matb’_tnn
- SOs-Extrakt. o
Diese Bcnzmcxtraktlon unterschmdct 'su:h von der
oben . 'besprochenen SOq-Extraktion dadurch, ddf das
Losungsmittel Benzin in"das Raffinat gelit, und dann da-
“=durch,-daB_der. Auﬂgangsstoff —-der: End-SOqp-Extrakt -in
SOo-Lusung —in’ einem Turmmischer . von oben na¢h
‘untén dem aufsteigenden] htchmwﬁmm_grig_eg_egggﬁxhrt-—:

——Wird; an uniteren Ende des Extraktionssystems tritt-also .

 der Extrakt dér Benzinwische aus und im Gegensatz zur -
SOa-Extmktxon ‘das ‘Lésungsmittel. (Benzin). eir; und am
oberen-Ende tritt - die, Raffmntlosung der. Benzinwische
aus und der. Ausgangsstoﬁ ¢in; Der-obere Kurventeil der -
Binode stellt die Raffinatlésungen. und dep/fhtere Kurvcn-.
‘teil--die. ‘Extraktlésungen dar;: Das: Réffinat. mit ~der -
niedrigstén Dichte wird: hier durch. die von der Dreiecks-
spitze an:die Binode-gelegte ‘Tangente gefunden, wihrénd™
“der Extrakt hochster Dichte auf dem -fuBerstéri ' Ende des

_“unteren Kurvenastes réchts auBen licgt: Mit-viel Losungs-

xmttei erhiilt: man hier im Gegensatz zur SOz-Extraktion .
“immer einen:Extrakt von holier-Dichte; aber eir ‘Raffinat, '~
dns noch “viel' Extrnktbestnndtellc enthalt m:t wemg

_um)l,emen Extigkt mit” viel’ Rufhnntbestandtellcn Aus -



T e -
ciner gegebenen Raffinatlésung kann man hier'im Gegen-
satz zur weiter oben besprochenen SOs-Extraktion durch
Entfernung von Losungsmittel einen Zerfall in e'ne neue
Raffinatlosung. (cines Raffinats von niedrigerer Dichte-
als das der Ausgangslésung) und eine zugelivrige Extrakt-

16sung (éines Extraktes entsprechender Dichte), und dem: )

- enfsprechend kann man durch Behandlung eines Extmktcs
mit steigenden: Mengen. Lésungsntittel die Dichte des Ex-
traktes crhéhen. Diesen Besonderheiten trigt Lage und
Gestalt  der Bincde Rechnung Es- kommen bei dieser.
Extraktion Endextraki -und’ reines” Losungsmittel in’ der
- untersten: Stufe zusammen, und. am anderen . Ende des

medrlgt und ‘die-anfallende Menge Raffinat ¢rhiht, Bei
"Mitverwendung von Mittelol kommen -aoch lcichter
siedende Bestandteile in _das Bcnzmruffmut

Die Zerlegung von Schicferldestillat mit ﬂﬁsuigcm
- Schwefeldioxyd. .

Ehe wir zur Bctrnchtung der Lntpum.dnicrungsphnsc_
iibergehen, die bei Schweltecr und Schicferil diesclbe ist, .
wollen wir nuch ‘noch kurz dic Binedc fiir dic-'SOs- .
Extraktion von Schieferol. (Abb. 10) Vornchmen. Dicse
- Extraktion ‘wird cbenfalls in zwei- Stufen bei 40° und_.

_ einer nnchgeschnltcten Stufe bei —10° durchgefiihrt,” Es

Extraktionssystems (oberer Teil des T\xrmmxschcrs)—vc:.._“d dabei cin Endraffinat mit der Dichte Dy = 0,803 und .

it 'das -Endraffinat in Benzmlusung .das -System -im
~G..gcnstroﬁi ‘mit " der eintretenden” SOz- Losung ‘des
Extraktes aus der -SOs - Extraxtionsphase, d.-i. der Aus--
gangslésung. Zur Ermittlung ‘des Punktes S sind daher

hier Xii"verbinden der Schnittpunkt- der Winkelteilenden .

‘mit. der. Dreiccksbasis (Ausgangslosung) mit_ dcm Be-
rilhrungspunkt” der Tangente auf- der Binode, d. i, das
Endraffinat, und’ der Lagepunkt -des Endextraktcs mit

~~dem-reinen Losungsmlttcl (Dreiecksspitze)—Dicse beiden

Geruden schnexdcn swh im Punkt S

cin Endexttakt vori der Dichte 0,958 crhalten. < Das -
entspricht _einer Raffinatausbeu n 503 vl aus der’
pamfﬂnhnlngcn Fraktion, Das Gcsnmt«.rgcbms der Qchicfcr-
dlzerlegung folgt spiter.;

ch Abscheldung von Tnfelpnrnfﬁn und W'cr’hpnrumn -
- . ‘aus den__gu_rnmniscncn SOg¢-Raffinaten. .
—W\r'kommcn nun -zur Cntpnmfﬁn.crun;,sphnsc..-.- S
-Das SOz-Raffinat wird zuniichst durch Ausdampfcn'vom
"Losungsmittel, d.i. dem .Schwcfcldxoxyd befreit. - Es be-

. steht dann:aus praktisch 50 und sogar mehr Gew.-Prez Ge—

snmtpurnffm, es stellt aiso ‘cigentlich cinen schr dlhaltigen

. Gatsch dar, und man kann-cbensogut von: ziner Enttlung

wic. von. einer’ Entpnmfhmctung, sprechen,” Es wird nun __

o gleichzeitig bei der Pnrnfhnnbschmdung cite Untcrtcxlung—

Wunsch . noch: - héherem - Schnfclzpunkt und in | “Weich-

-in-Tafelparaffin-vou - 50/529 C-oder 52/54" € bzw. je.nach -

~paraffinTvon "25“bls’"30°0*uder'nuchhohcrem'"b'chmc

punkt durchgefithri, wobei gleichzeitig ein tiefstockendes
Olfiltrat erhalten ‘wird, Als Losungsmﬂtcl wird Dichlor- 7
fithan .mit oder ohnie Schwefeldioxyd in'der Wclchpurnfhn- ;

- stufc benutzt. Die Tnfelpumffmnbschcxdung wird je nach
- dem gewiinschten Schmelzpunkt bei + 5 oder -+100. und

-dic - Weichparaffinabscheidung bef. etwa '—20° durch-

* - gefithrt. Der:Stockpunkt.dcs Endfiltrates liegt. dann bei. .
159 C:und.darunter. Das Tafelparaffin.ist praktisch 61+

- ..drei; di¢. Paraffinbestimmung nach-Ho1 d:¢-¢rgitit—98 ‘bie- -
L 99vHy dns Wbu hpumff

1 cnthmt 7w150hen 10 bigi 14 vH =

Welchpnraifmen un " fliissigen an—fhnkohlenwnqscr:“‘“

"Abb. "10.. Schmferuldesﬂllat SO, Extrnktion d'sr Hun tltnktion "

"in’drei Stufen bei. +.40¢, + 400 und —

' Der Schnittpunkt der’ Verbmd’ungshme Endextmkt und
Endraffinat gibt' wiederum . die- Mengen. Ausgungs-SOz—'
Extrakt (aus der — 10°- Stufe der -SOz-Exfraktion) und
Benzin, die in den Prozef-eingefiihrt werden, und gleich-
Zeitig wird diese® Vcrbmdungshmc*dumh—ﬁc—&tnrtlm:r:
-dem Verhiltnis Ra‘finatlosung : Extraktlgsung 'gefeil
.Hilfe des Punktes’ S1ift sich feststellen, dafl diese Be
wiische’ ebenfalls in zwei. Stufen. durchzufuhren ist,
‘Das, Endrarfmat wird hierbei - erhalten-mit " einer - chhte
D;O—OSSO -und  dér - Endextrakt " mit - einer Dichte Drnp’
="1,045. De: Startextrakt. hatte eine: Dichite Dzo'= 1,009,
Hieraus.1dBt sich betrechnen, daB in dieser Benzinwische. .
‘einé Aufteilung  stattfindet .von 21,8 vi Raffinat und—.
782 vH . Endextrakt. .Dader in-djese: Benzinwiische ein-
gefithrte Ausgangsextiakt 59 6vH des Ausgangsschwelteer-
destillats "betrug, kommen-zu’ den in"der SOg-Extraktion
.erhaitenen 40,4 vH:Raffinat noch weitere 13 vH Teile hin-"
.zu.. Dieses Benzinraffinat ist die andere, und zwar schwérere

‘Dieselolkompdanente. . ‘Diese’ Dieselolkomponente: wird  im

Folgenden mit .1 bezeichnet. ‘Bei Mitextraktion dés Mittel-
‘Bles:in dieser’ Bcnzmwasx:he urid ‘Senkung. der Extraktions-
‘temperatur: aufi=s 00

a
““stotfen ein- “kontinuierlicher Ubergang besteht.

. «--Sledeende nicht weseritlich iib 300" C bm 1 mm Druck
' i “bej 3002

__,dle Benzmraffmatdlchte er-

.. Die. Anforderungen; die.- die.neuen.: Vcrwendungslwcc,cc
. die Schmxerulsynthcsc und die:'Oxydation .zu. Fett-. -
siiufe == an’ Paraffin stellcn, wcxchcn von der b:shcngcn
. Beurteilung des Pnrnffms in/ (:im[,cn Punkten ‘wesentlich -
_ab. Zur Feststelluag ‘der” Kennzeichniig ‘der fiir dic gé--
nanaten . Synthcscn in’ Fragé. kommenden', Paraffineigen-:-

schaften haben " wir:mit _den. 'Norddeutschen . Mineralét-
- tettin -G m.i oL Stettin - Politz; und. dem..
Laboratorium in Ludw|gshnfcn in' ‘Austausch ge-.
¢tariden und'in langwieriger Versuchen die Aufarbeifings: &

" 'bedingungen und: .Eigensthaften- der erhaltenen- Paraffine

“geiindert, bis 'die: erhaltencn; Proben Gen- gcste]ltcn An-
'forderungen entsprachen.
- -"Das. Tafelparaffin entspncht ohm wcxtercs dnqst:n An- :
forderangea, und zwar in- bezug auf Olfreiheit, Dichte,
‘MolekiilgroBe; Siedebereich, Siederiickstand und  Anilin-"
punkt.- Etwas ariders Verhiilt es sich beim Gcsamtpnmfhn
und beim Weichparaffin., ‘Zur ‘Beurteilutig.der’ Brauchbar-
keit eines.Paraffins. sind: folgende Kennzclchcn uls Rlcht-
linie gewonnen ‘worden:. . -
Siedebeginn nicht" unter- 150°C bex 1 mm Druck (d 3.
etwa 300° C&;I 760° mm);~ .

und hmm DrucL biclbt mcht i
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Anilinpunkt bei Gésamtparaffin im Mittel 109110

——

Abwesenheit von ringformigen Kohlenwasserstoffen fir

- dic Fettsiuresynthese, .- - -
Durch entsprechende Anpassung der Arbeitsbedingungen

. bei der Paraffinabscheidung und durch  Ausbildung be-.-

sonderer Filter"ist es gelungen, diese- Anforderungen- in

vollem Umfang zu -erfiillen.- Es-hat sich gezeigt, daB so- .

~ woht die leicht sicdenden Anteile, d. h. dic unter 150°C

bei.l mm sicden, als auch diejenigen mit zu hoher Dichte,’
die den Destillationsriickstand bei 300°.und 1 mm Druck

dicser Temperatur in Losung-bleiben. Man hat es in der
Hand, durch entsprechende Wah! der Entparaffinierungs- .
temperatur, die unerwiinschten’ Bestandteile des Gesamt-
paraffins und Weichparaffins im Filtrat "zuriickzuhalten.
Lauft 'man Gefahr,“daf der.Stockpunkt des Filtrats-dabei

zu hoch wird ‘und ‘damit je nach der Menge der in der -

Benzinwiische. anfollenden + anderen  Dieselélkomponente.
mit dem tieferen Stockpunkt auch der Stockpunkt der”
Mischung beider Diesclolkomponenten iiber den zuldssigen

Wert ansteigt, so muBd das Pdraffin mit Losungsmittel bei

_nierung. des SOz-Raffinats 'bzw. Nachbehandlung des Ge-, .

deér gewiinschten Temperatur fir sich ein zweites Mal -

- entolt” werden, ‘wobei das anf’:;llcndc Filtrat in das Heiz-
61 gegeben werden kann. ; L e L

Dic Abtrennung der Paraffinanteile durch ﬁntbarnfﬁ-

samt- oder. Weichparaffins aus' Braunkohlenischwelteer bei
hied

=V

" cinigermafen

T
einheitlichén Stoffen; wie z. B. den’ Braun-
paraffinen, ziemlich scharf nach dem Schmelzpunkt

" der Paraffinkomponenten, d. h. in diesem Fall auch-nach

Molekiilgrofe. Bei Paraffingemischen aus gerdidkettigen .

Paraffinen, Jsoparaffinen und zyklischen Verbindungen ist

_fiar die. Trennung- ebenfalls in ‘erster Linie der Schmelz-
_punkt bestimmend, weshalb “zyklische Verbindungen mit
1enich. \ N '1 1- 4

g . S¢ P * aber.:-anderen.... Molekular-
gewicliten- als di¢” Paraffine, - mit- diesen”:geméinsam in’

‘demselbern - Filtrat. abgeschieden werden. So kommt es,

daB, wie wir spiiter sechen wérden, bei der, Nachbebandlung -

von  Paraffin, das’ bei =202 C ‘gewonnen’ worden " war,:

.. mit Dichlorthan bei —10° die niedfig siedénden. (Par-
- affinkohlenwassersteffe) und dic "hochst siedenden (meist
-zyklischen) :Anteile gemeinsam in- dasselbe Filtrat-gehen.

- S T
~ von F. Schick, von H. ¢
"im' Laboratorium der -Deutschen Erdol-AG. . eine! sehr

turen-mit-Dichlorithan. exfelgt-beic—rsz; e i
"“Die .Zahlentafel 1. bezicht sich auf ein. Gesamtparaffin

! —~110°C; - Schmelzpunkt, in Lfis\mg ‘gel‘:racl‘lt; durch Nachbehand-
Anilinpunkt' bei Weichparaffin nicht unter 1026 ___ Tung™ bei =5"~C—werde

Y n—alle_Anteile. Weichparaffint

mit Schmelzpunkten bis zu ectwa 9 .C abgetrennt, .
oder falls- die Entparaffinicrungstemperatur .von vorn- "
herein- auf diese Nachbehand! t

turen . ein-

" gestellt wird, bleiben diese Wcichpamffinan‘;eile in Losung:

h

In - sorgfiltifen systemati der frak-
tionierten Zerlegunig der Paraffinproben mit Dichlorithan
als' Losungsmittel haben wir uns zunichgt einen: Einblick

‘ixaunl’:‘dﬁleht’e’cii“

in die Zusammensetzung und Natur der.

. paraffine vorschafft als Grundlage fiir die Fiihrung des Ent-
5bi!dcn,fbelAeincf,TEntiilung_bei:_etwa,-:.-:10“ in. das_erste .-
Entélungsfiltrat- gehen bzw. bei der Entparaffinierung bei

paraffini Inzwischen ist auch auf Anregung

H. GroBl und K. - H- ' Grodde
gute Arbeit mit_ihnlicher - Fiagestellung durchgefiihrt
worden .und . in—, 01 .und Kohle" ‘erschienen, die sich be-

_sondeits - mit  Mineraldlparaffinen befaBt- und-interessante

Einblicke in die Natur der Paraffine gibt®). Unsere Unter-,
suchungen, die ich hier bringe, betreffen nur Braunikohlen—
paraffine, und . Schieferdiparaffin. *Mineralslparaffine -ver-

- schiedener Mineraldle, die wir_untersucht haben, verhalten -

sich abweichend und bestehen——je-nach Herkunft der

- Ole' — nur zum kleineren Teil-aus geradkettigen und ver-

zweigten Paraffinen. Bei diesen Mineralélparaffinen zeigt.

-'die_Fraktionierung -mit - Dichlorithan nicht- den gleich-
'mﬁﬁiggn Gang-in" bezug auf Schmelzpunkt, Molekular-

Dichte usw. wie. die €inheitlicheren Braunkohlen-

nnge_mh_Ihncn_emg_fLaktuﬁTel@ZEE
legung dieser Art -fiir ein Gesamtparaffin und ein Weich- -
——paraffin-aus-B kohl hwelteer - ; :

‘cines hessischen Braunkohl¢iiteeres, das. ndr bei —15¢.C"
abgeschieden” wirde und dementsprechend den .niedrig
schmelzenden Teil des Weichparaifins picht:mehr-enthielt--
" .Das hier gezeigte Gesamtparaffin ist in sieben Fraktionen
plus einen Riickstand zerlegt  worden. Die. jeweils' als

-Filtrat gewonnenen Fraktionen bestehen fast nur aus:

-+ geradkettigen Paraffinen;” und -wié. mah" sicht, -aBt sich -

‘durch Zerlegung = i verschiedenen~ Témperaturstufen
zwischen —10% und. 4+ 40° bei di _ziemlich einheit-
‘lichen Materidl-eine Aufteilung nach . Molekiilgrofe er-
reichien. " .Die Isoparaffine haben “sich im Riickstand" an-

i ie tparaffin_besteht zu 87.4.vH aus

-"'So_werden. nus_einem:-Gesamtparaffin,: das zz,=Bidurch~=
Entparaffinierung bei —:20°C gewonnen wurde, durch. .
. Nachbehandlung :bei -10°C nur-Weich finanteil

£
raf

gréi_Beri‘vo'n Cﬂ B, Cge. e

gereichert. Diekes Gesamtpa:
geradkettigen Kohlenwasserstoffen, und sicher konnte der

12,6 prozentige Riickstand ‘noch-Weiter zerlégt werden. Die

“geradkettigen’-Kohlénwasserstoffe -umfassen, die Molekiil-

v e M =TT N
- und ' zwar ~dieTniedrig “schmelzeniden biszuTdem 2097 "5) 01 and" Kohtp

SRR " Zahlentafel L. -
»_‘.Fbr»akt‘io"pierte Z/ei'leg'u%&in-es Gesamtparaffins aus

194, S, 41910, .

s eing
. Redestillat mit Dichlorathan. "
- Ad Anttin- | 300 R R B
_.za::; - ._.__vglékt %[gl.;: ...m‘ o :4‘,‘.& s.g.0‘
- matarials und "‘m;’.l 86| 1482 gg.» — e
b . —m’; et i
- T Y o o T
Proz. E - SRR NS voaw.-v-‘
) ”"’”*:g‘;’g‘_“ ROP| B £ phngl )
bei —10°C | 960 [[+50,50,775, |+ 1093| (383) | :— 40, [+265]0,793,
S 'bei.0°C - | 866 |\+4-515! 0,775, |+ 110,50"(382) |- —. | 94 | 4340/ 0,780,
71,5 || 535| 0,774, |4-=113;3{ " (418) |. = - 15,1 .| +40,5.0,778,
4012 1. 56,010,774, |4 1168 (439) | 1,433, 19237 | 24851 0,775; |-
343 ||+ 58,010,775, |4- 119, :(478). | 1,434, 149 14-50,50,7745
252 (| -+ 60,0| 0,778, |4-120,2| .(552) ‘| 1,433, 291 | 453,5] 0774,
12,8 (| 63,3 0,777, |- 1215 (675):] 1,434, 126" | 4+57,0( 0,774
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) Zanlentafcl 2. :
Weichparaihnzcrlegung eines anunkohlemecrs mit chhlornthan

I Antltne | 50 I stoe-] -] Antine | .
Fgleman dos el N I R I =1 B - o8 B
entslt mit ' L0 4.l Be YL ; - mer-
400200 Vol.- - . i - Ton
. Z. . © R . Filtrat - L !
. CaleCly taoz | 28] 140, o | Ellerat .
. ) K : . roz. . .
bei'—200C | g +1015@09) | — ‘47 | 4-12] 0700, |4 87,8
" bei — 109C 1-1022] (294) | . — vl 74 [ 120 0774 |- 824
bei 09C .- 1 108%2| (285) | ~—- | C,y/Cy || 163 |+ 25| 01771, |+ 9538] 1 -
bei 4 100C £1058/(200) | — | Cor | 281 | T20 0768, |- 998/ ¢ G
~bei G| F1089[310) | 1,432 | Cy' | 230.| 9270, ,_,iﬂ?ﬁ, o

Die Bestimmung - der, Molekulnrge\mchtc. ist’ bel .Pnr-

affinen auflerordentlich schwxcrig und- gelingt in_ der Regel
" nur bei verhiiltnismifig. chemlsch-,;:mdeutxgen Stoffen und
-solchen” Gemischen, di€¢ nicht- weit iiber 40° schmelzen;

-nur . bei. einheitlichen . Stoffen  sind -auch {bei -hoherem
“Schmelzpunkt bei sorgfnlhgcm Arbeiten noch zuverlissige

Werte zu erhalten.. Am- besten' eignet sich: hierzu die Ge-
Die.

2’5,(:}\‘ bei’ einheitlichen' Stoffen. -

“leicht - groflere: Streuungp‘n’ Bei’ Fhrnfﬁhgemxs:hen aus -

" ‘rierpunktsmethode: mit «
- Siedepunktsmethode gibt.

enzol.-als. Losungsmxttel

_ Paraffinén vc‘:rsctnedex’u’.t,‘g.lgicnlekulg::ofievw \d“:damit.ve
) schledcnen Schmelzpunk ¢4 und verschi

_tritt “'bei der. Gefriepp hktsmethddé leicht” Ein’ﬂAus-

ener: LoslichKeit:

" Die Zahl‘en’tafcl 2 enthiilt dic Ergebnisse, dic mit .cinem’

" Weichparaffin “aus_ einem: Braunkohlenteerdestillat” des
mifteldeutschen Reviers erhalten wurden. Es-ist in fiinf
Temperaturstufen  zwischen —20° und - +15° in " finf

 Filtratfraktionen und einen Riickstand zerlegt worden: Die
erste Fraktion ist.zweifellos noch élhaltig.” Aber auch div .
zweite—imd -dritte- Fraktion . haben mcdngcrc -SchmelzZ ™"
punkte, - als den Molekulargewichten -von gerndkctt:gen

: Paraffinen cntsprcchcn ‘und ‘diirften Paraffine’ mit * ver-

zweigten Ketten sein, 'Dagegen: ¢ntsprechen die beiden -

_letzten Froktionen sowic der Riickstand mit groBier An-.

herung’ den, gcrndkcttlgcn Kohlcnwnssers!offen Cm.

Cn Ul'ld C" N -

kristallisieren von Paratfin ¢in und fn‘l&cht“dxe Bcstgmmung..

' bex der qledepunktsmethode ist d' 'Sled'epunktserhyj)ung

1

Diese Zusa TR g ~ich ok dcuthchc: in
~den4mchfolgen g uphuschcn Dnrstcllungcn

Fraktionierts "zgrl Gesamt: und
Yyeéichparafiin.aus nunkohlenschﬁeltcerdestﬂlnt

& ementsprcchend, “sind: di

Wir in

diesé'B&tyﬂnﬂungen idiirfen kéine ‘grife
S +'5‘vH“$eanspnx¢hzn und sind jeweils
: groBeren Zahl Bejtimmungen: it geringer: Streuung
B Mmernlolpamfﬁnen
" Besf mmuﬁgsmctl‘\(ode ’Werte

. cht. eindeutig “auswerten  lassen:
“-kann; mfolgedessen ‘auch - nicht~sagen; -

en n- u selen

"uber dlc

d

Ab)r%? En 6

in.der Regel iso vorgegangﬁt?,...amf
‘Filtraten-dic: Molekulargewichte Pe-. zw;ge,h
tiir"dic’ Riickstande bfrechnetcn Aber-;

geben . diese. ‘Molekulargewichts:
ie sich bei dem’ derzeitigen.
tnis *der, Zusdmmensetzung’ dieser”~

c‘l;gl diese  Be-
stimmungen be: Mmeralolparafﬁnen unz erlsssng undj

tluﬁxa!empt[uturund Molekulnﬂ:e\\ feht ﬂbel Ahllln~ B
pun t hei Geumnt- uml chlmutumn I

- Abbw‘ﬂ gnlgt dlc Schmclzpunktskurvc fur duc gcmd
kemgen L’mﬂ'nc von Css_bis Cao als Funktion -der Mole-
m.llndeLmn_xcrlnnicndn.a

uagezngm__

ni stekl dxc verschncdcnen Filtratfraktionen' aus dem. -
-Gesh Jﬂr‘ dar. die punktmrte Lini¢ -
en, glb efsaktionen des'Weich: .\

w in ihrem . oF"‘Fcn Te‘lugut :an der Kurve der..
tigffine liegen, wihrend 'die belden Ictztcn F|ltrat- )

ra?ﬁn

(g, desselben : weitfrizabliegen.  af.”. Die zu’ dcn“‘
ratly GHeRs ’d\f‘a G}e’s'xﬁntpntaff‘ns gehongen Rii
andg ichen “ihren Schmclzpunktcn mit’ .
schreifonfier Extraktlon immer=mehr von-der Ktitve' 'der
reinen Bira fﬁnkohlenwasser}toffc ab.: Man sieht, daBl auch”

rhkltmsma&g geringet "Gehalt ™ an* “Isoparaffin’"den’

zpunkt iiberraschend stark; dtuckt. denn dieser Ge- "
Widdin: der’ ‘GrijBenordnung. von nur-10 vH ieg

2£ Die Schmelzpunktc der Ausgangsstoffe sind. .als" krexse
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chenfails cmgctru;,cn. guffallend  ist, - daB der hchmclz-' sprcchcn kann, (Das tritt in der niichsten -Abb. 13 noch
~punkt  des Gespymtparaffins  in- ‘der Kurve der Filtrat- deutlicher )pjl':_[schelnung) ‘Beim Weichparaifin gehen die’ .
‘fraktionen liegt, withrend hach Hérausnahme von: nur - Mole‘kulargcwxchte der Filtratfraktionen-als“Funktion des _
4vH Filtrat derjenige desersten. Riickstandes. weit “von Amlmpunktes durch ‘ein schwaches Maximum und die-
du Schmelzpunktskurve: der  Paraffine abriickt.. Der. jenigen 'der Ruckstandsfmkuonen durch ein schwaches—-
bchmclzpunkt des Ausgangsweichparaffins' liegt “dagegen | “Minimum, und es ist deshalb auf ecine Auswertung im -
.,cntsp;ﬂ'bsllcnd s¢inom;, éhohcrcn Gehalt ; an nicht gerad- -Rahmen dieses Vortrages verzichtet worden. - '
S¥ettigen paralimil g@cft Sxy{fcn wesentlich welter von der Aus Abb. 13 ist dic Beziehung. Schmelzpunkt.zu Anilin---
-Kurve dcr gcrndhm' ; e -

mfﬁqc ab - e punktozu-ersehens Bci'belaen Ausgangssioffen schlieBen
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Ahh’ l! Schmelzpunkt uml Dlehte {Dza} ﬁber Anmnpunu hei
Gcsmul- und \\ fin

ch -\bb ]" zelgt du. An;llnpuuktc der’ \crschwdencn : vsxch 1 die. Kurven der h_an diejenigen det :
Filtrat-/ und Riickstandsfraktionen bei den’ ginzelnen Ent- - - Riickstandsfraktionen an. " Auch’ hier haben die’ Kohlea-™ “%

olungstemperituren. " Beide Kurven. des Gesamtparaffins. ,"v.asserstoffc. *die “in den einZelnen Fraktionen zum Teil

streben mit | fortschrenender Ent&lung und igenden' - ziemlich rein.vorliegen,.trotz_der.: Vcrschledcnhelt m 1hren
-\mlmpunkten einem: Schnittpunkt zu, der bei' etwa “Schmelzpunkten gleiche Anilinpunkte: - - . "
. 63° E‘\mlungstcmpcmtur erreicht “urdc. und hesagt,. daB- Interessant sind auf derselben” Abbildung die: Kun'en

" der_ hiichste  errcichbare Amlmpuﬁkt der” RcSl{rlﬂ(thn. - die-dic :Beziehung chhtc zu-Anilinpunkt darstellen.” Man
7?‘50“‘“2“1 \\urde. D“’— cntspt’é‘d?‘gndcn ‘Kurven des’.- sfeht; daB die Dichten’der Anfangsfraktionen. béi bexdel;/,
paraffins z¢i T srupdrder-Schnjtt Ai.lsgangsparaffincn giir Paraffine:zu-hoch liegen;-und- ch;e—';j
er . kur\en~durftc bei etv‘f"’-ﬂ"C Entolungs-" iiqin erste tfrakhonen. d. h. etwa 12—14v]
A USEAnEEA lissen”aus beiden durch cntsprzzi;‘ /
astellung) d'er;Emolungstemp ratur éntfemt werden, -«
DR “rgit, gd;ese'PamfﬁV;?h den_frither. cmahnten Anforderun ¢
i I Gokstands: gentgen. . Fir dy mexs 1st es-von.besonderer Bedeu! é‘fz”
RE}:\: c:;‘tcnek‘::c.cc!;:nll{‘:;h{::gls::::;;ﬁc?‘ermR den Rest- da&bc; medng T, Temperatur durch Seieknvbchan ng
fmkuoneh wihrend " dic Filtfatkurve  entsprechend 'den’ ™Mt anschte Anteil'an ?‘“é‘d’
““fast reinen. geradkettipen Paraffinkohlenwasserstoffen, dic. 120 hoch‘sxedcndﬁn ‘(om
‘sie smd Kontinuierlich glcn:hmaB sienten, dé" xu:affin,: gcmcmsam entfernt \setden.‘;‘f :
| zeificn’ aber weiter. .daB_der! Amlmpunkt kcmcn Riik e, tenlmx 2“ hOhCT Dld‘
schiuli’auf die. Molckilgraie crlaubt, da ein und - derselbe " Vi
;\m}inpunkl vcrschxcdc;ncn \‘lolckx,;;a?gc\uchten cnt-

m Lnsung.



D ‘P"Tﬁn duS‘chTefé?ﬁlu zc‘i‘gt—in—imcherﬁezxehung
ein. dhnliches Verhalten wic Braunkohlenparaffin, obwohl

13 —

offenbar geradkettiger Natur ist und’ sich dem Paraffin.~
toff Cei. nihert. ‘Bei den Riickstandsfraktio-

¢s im allgemeinen dem Verhalten von MineralSlparaffi

die Schmelzpunktskurve der reinen geradkettigen Paraffin.

kohlenwasserstoffe, aber dic Fnltntkum cinerxcits mwic )

die Lage des letzten Riickstand nerse!
daraus auf geradkettige Paraffine zu schli¢Ben. Der hohe

Schmelzpunkt des letzten Riickstandes von 62° C und das -

- ‘charakter ‘hin, wiihrend dic letzte Filtratfraktion allcin -

" nen rilcken. die. ersten vier Riickstinde immer fidher an -

niedrige Molekulargewicht von 305 sind {iberraschend und

.Ansteigen von- Dichte und Brechungpiudcx. e

ziehungen. - Schmelzpunkt—Amlmpunkt, Entolungatcmpe-

_deuten “auf zyklische Struktur; hierfiir spricht auch "das

"dieses : Schieferdlpataffin’ sind diec Be-

satur—-Anilinpunkt ‘und~Dichte—Anilinpunkt in Abb.15 -

graphisch dargestellt. -Si¢ _zeigen im wesentlichen' die-
selben ‘Bezichungen -wie die cnuprechenden Kurven der
Braunkohlenparaffine, = .-

‘Aus . diesen Paraffinzerlegungen ergibt’ sich, daB dle-
. Brnunkohlcnpnafﬁne infolge ihres -hohen Gebaltcs an
geradkettigen * Paraffinkohlenwasserstoffen fii¢ -die_ "Oxy-

dation zu Fettsiure das geeignetere. Ausgangsmaterial -dar-
stellen, wihrend das Braunkohlenweichparaffin und die

. Mineraldlparaffine infolge ihres hoheren Géhaltes an Iso-

paraffinen und bei letzteren infolge ihres .Gehaltes. an

+., zyklischen Kohlenwasserstoffen: sich besser als. Ausgangs-
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Abb.: 15, nnkt. Entolunxuempeulnr nnd chhta ﬁber

Anilinpnn t bel Gesamtparaffin des Schieferdles. .

terial ﬁ:nim—Schmie:olsynthesen cignen sollten.-Hierauf

ist meines W:saens, offenbar als Folge -der bisherigen Un-

= - ; rey

bxeferol gehor

Kuthen geb?chu

& Dic .doppelte Destillation’; (¢inmal beim :

ngimnd dann die Déstillation d¢s Schieferdles - wi
. groBere’ Glnchmanglmt in: dca Gang det
-es  be

tms der Zuu | ensetzungvon Pnrafﬁncn dxeser ver-
.-lxen. nocb mcht hmgewxmn

cerzerfegung, d aber das’ Wesentliche dér. Arbeitswi

veranschaulicht.




Das purafﬁnhaltlL e Teerdestillat wird mit ciner Kolben-

" pumpe in die Anlage gedriickt und mit der vorletzten

. Extraktlgsung der SOs-Extraktion in einer Kreiselpumpe-

gemischt. -Das Gemisch wird in ‘einem ‘Kiihleér auf etwa.

+ — 10°* C gekiihlt, wobei Phasenbildung eintritt und Paratfin
_auskristallisiert. Die Phasen werden in einer. Zentrifuge - -

getrennt, wobei der Endextrakt der SOs-Extraktion an-——kiihlern auf die Filtrati

fillt, der anschlieBend der-Benzinwische zugef-)hrt wird,
. wiihrend die paraffinbaltige Raffinatphase in ¢inem Turm-— -
mischer, der die friiher erwiihnten zwei Stufen” darstellt,
isotherm bei 40° mit_fliissigem - Schwefeldioxyd weiter
extrahiert‘wird. Die hier anfallende Extraktlosung dient .
“zur Erstextrgktion des Ausgangsdestillats, wie bereits er-
wphnt Dio Raffinatlésung mit den paraffinischen Bestand-
teilen ,geht zur Verdampferstation, wo' dreistufig das.
Schwefeldioxyd - abgetriecben wird. Diedes SOs-Raffinat .
wird in einem Tank. ﬂespclchert und geht von | da zur
“Entparaffinierung.’

‘Die Extraktlosung aus der Zentrlfuge, also ‘der End-
extrakt der SOy-Extraktion, geht ohne. Ausdampfung der
SO: mit Zentrifugentemperatur gemein-
sam mit der pamﬁmfreien Mitteld]
fraktion - zur BenzinWische. 'Das Ge:
-misch flieBt im .Gegenstrom dem Benzin -
von —10° von oben nach unten in
cinem Turmmischer. entgégen. ' Die vor- ' .
zugsweise das’ Benzin” enthaltende Raf- -0
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ebenfllls “auf Kondenutordruck gebracht werdcn. in *
Kondensatoren-verfliissigt und im SQg-Sammler zur Riick- -
kehr in die Anlage gesammelt werden. -

.Das bei-der SOy-Extraktion erhaltene und gespeicherte-—
paraffinhaltige SOx-Raffinat’ wird der ‘Entparaffinierungs-
anlage zugefiihrt, mit Dichlorithan verdiinnt und in Kratz-

t des Tafelparaffins ~
gekiihlt. Die Abtrennung dieaea Tafelparaffing geschicht
in besonders aubgebildeten Bandzellenfiltern, in-denen der
Filterkuchen mit reinem Losungsmittel &lfrei gewaschen -
-wird, Das hier anfallende Tafelparaifin wird in einer drei- -
stufigen Verdampferstation von Dichloriithard befreit. ‘Die
aus dem Bandzellenfilter- abflieBende Filtratiosung -erhiilt -
cinen geringen Zusatz -fliissiger 30, flieBt durch. cinen’
Tiefkiihler einem Trommelzellenfilter zu, in welchem die’
Abtrennung des Weichparaffins bei etwa —20°C . vor-
. genommen wird. Als Waschmittel dient das kalte, Lsungs-
mittelgemisch -gleicher: Z tzung; das gebrauchte
"Waschmittel® geht zur Vorverdiinnung des SOg-Raffinats

tur

in den Betneb zuriick. Das Weichpariffin wird ciner vier-

S

Rohfeer.
WHR—I Teer uMitcioel)

=

finatlosung tritt oben.aus dem Turm- '
mischér aus und_wird_in.einem zweiten W
Turmmnschcr zur Entfernung der lctz(cn»--——w-

mw amﬁa!ﬂ!!m_m

W'l45‘$

s e

IEEﬂﬂdm

_.Reste _von_: Kreosot ~mit_ SOs_ nachge:

‘waschen. Dtesc Rnfﬁnntlosung der Benzifi-"

- wiische, die. die Dleselolkomponente I

darstellt, geht zur Verdampferstatlon In

-einem Vorwirmer - wird sie’ durch: kon-

densierende Benzindimpfe “aufgewdrmit
und .in vier Stufen von SOs und Benzin

cfreit. T

” WM_.

—D:eﬂn—den~bexdcn«Turmmmchcm d!:r s i Crlh P Emiv (Etaitin
..... anfallend —Extrakt: - L I Py s i
losungen. die wenig Benizin und: viel SO ° Rfeparofin m aaul M m?nd
cnthalten, werden vereinigl- und in ﬂm‘ . B %
- licher’ Weéise wie die Raffinatlosung zum =7 ga AP W eimpel - Bekdrodenioks: - 626 uartiss?
“Austreiben von Benzin und-SU; deér Ver- WHM - =

dampferstation - zugefiihrt, die in diesem ..~ -

Fall fiinfstufig .arbeitet.  Bemerkénswert

ist ‘hierbei, daB die im ersten."Ver-7" "~

“dampfer anfallenden SOs-Britden zum ' -* -
- Heizen des zweiten Kondensatordruck-:.."

" verdampfers benutzt werden..Der vom ¥
" Losungsmittel befreite Extrakt ist fertlges

Heizol, .
~—D|eRaﬂmatx\ferdunpierstaﬁontnhlben -

. 'Abb. 17. Zerlegunz ‘von' Bnunkohlemhwclteer durchmuca!ﬂlsUcm nnd -

hsndlnng mlt selektiven Lﬂltmzu

je einen Kondensatordruckvérdampfer, -
-d:e—thmkt’Verdampfeuutxon dagegen

~—einen Hochdruck- und einen Kondernsator:

‘druckverdampfer, Das Bénzin der benzin- . . .
haltigen Losungen wird in dem . michst- '
_folgeriden” Verdampfer ausgedampft und-
_ bei Ausnutzung der Kondensationswiarme '
und eines Teiles seiner fiihlbaren Wirme
zur Vonvarmung in -den  Vorwarmern .. °
kondensiert und _in einem Bcnzmsammler
It, um von - Weg.,
in. die Anlage anzutreten. Es folgen dann’
die:’SOs-Verdampfer  bei . Niederdruck,
+deren. SOx-Dimpfe: in Kompressoren auf '

., B

oy N

Kond druck ht- werden: und o
3’:;180 ‘wie wdie - SOrDimpfe' aus’ den. - WMM mwmmw w M W
i ‘E‘!!!'E‘d‘“‘l’"'“' d’; mittels. Ro- . _ Abb.m.  Zatt erll durch’ Dulmltlon nml Behlndlnn: mn

¥ b dbhetaid

nn_ﬂchld
selektiven Lhumm
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Zaﬁlenla-fel 4.

T T M—'(‘,:‘»: im" Tesr®s — : . tartan 1 B“dﬁ‘sﬂ;v e ' Dﬂlob
: 1. '3 : m - .y -] Qublet Geblet . “teer -
_Rohteer zeiiégTip‘ ) s : § ;
‘Benzin. . . - . .|l 20 25 15 18 27 K5 | — getoppt
Tofelparatiin L) Vs f | ST1 | 123 140 78" 35 o
Wei parafﬁn e = 60 - 64 88 - 38 - 20 - } 4
Dieselél - DA Trane 1 385 202 327 208 ot 192
* Heizol . Ll 174 - 243 - 340 - 0_ {398 _._.839 . [ . 634
Rncksund e o 16,5 S 180 12,6 10,2 101 2,7 - 94
- Deslillntionsv’ “ " 5 ’ 50. 4,0 45 © 84 63 2,1
LY : o Lo o -
utuﬁgen Veérdamp: feratntlon zugefuhrt,~in der es von den . Dns-dcshllatw anfallende chselol entspncht in Stock-

Lésungsmitteln - befrext ‘wird. Die vom Trommelfilter -ab- punkt und scinen anderen Eigenschaften. cinem .guten -
flieBende paraffinfreie Filtratlosung wird ebenfalls in einer . Dieselol.: Nur die Hauptfraktion von 68,5 Gew.-Proz: wird -
vierstufigen - Verdampferstation: von' den’ Losungsmittelns" mit fliissigem Schwefeldioxyd etwa zur Hilfte in Raffinat
befreit und stellt dann die:Dieselolkomponente Il dar. < - und Extrakt getrénnt, und dicses Ergebnis von Versuchen, :
" Die Ausdampfung desPnchlorathan-SOrGemlschee ge- in groBercm MaBstab entspricht- vollkommen den Schiuf- .
schieht in analoger Weise wie die der Benzm-SOrGemischc folgerungen aus den Binoden. Das Filtrat der: Raffinat-—
im Extraktionsteil. ehtparaffinicrung -enthilt. auBer :Diesclél -nur Schmierél |

- Di¢ ‘Produkte, die dxe Anlage verlasscn. werden mlt,_ der’ verschiedensten Viskosifiit - vom Spindelé! bis zum
_Ausnahme -des-—Heizoles einer ‘Nachbehandlung unter- - Flugmotorentl:  Diesc. Gewinnung von Schmierdlen ist der -
-worfen, und~ zwar .die . Dieselélkomponenten. und -das "grundlegende Unterschied - gegeniiber - Braunkbhlentcer—-—
Wclchparafﬁn ¢iner Bleicherdebehandlung und das Tafel- Das Autodl: hat:12° E/50 und kann weiter -in ein 6°E/50__

paraffin -einer Schwefelsiure- und Blencherdebehandlung eij‘EIEO.ianerhnltms 2 lzcrlegtwcrdcw——
—um-esauf ‘weiBe Faibe zu ringen. ie - Gesamtzerlegung gibt-

—Ich—zeige nun ‘nochje eine Aufarbehtung von Brauh-.r kg Rohschweld] - gnben.‘ e T
~kphlenschwelteer—sun 'voanchxdernL..mxt...Angsbe..‘de:;«-,-w;Bcnziz e i 2,0_Gew.-Broz.
- Zerlegungsprodukte - und der ‘Ausbéitezahlen, .~ © ‘Dieseldl . .
~ Ads;Abb. 17 geht - die. Zerlegung eings xmtteldeutschen .. Tafelparaffin
iBraunkohlenschwelteers beivor. . Der .Rohteer, bestehend -~ = Weichparaffin - .

& d[em Vorkiiblerteer, EGR-Teer®) nd Mitteldl, wird in . ... Spindelsl . .

emer zwelstuﬁgen Destlllatlonsanlnge nFmosphnnsch und - < -leichtes Schmier6l . .. v . .. U

im - VaLuum destillativ zerlegt in~ dxe geringen - Antexlt‘ .~ Autodl '.

‘Heizsl..

—parafﬁnh iltige Fraktion und einen. Destillationsriickstand.. Pech... - -
~Die paraffir 1hge,kat10n -wird - emerRedeshllatmeuniet__ _Dnstﬂlnt- und_Nnchbch dlungs-' B e
~worfen, um Weilles Tafelparaffin erzeugen, zu kénnen. - Dle" . verluste B TR 5;05' e
beiden Destillationsriickstinde — deér E:stdtstrﬂauun urd— - -

der Redestillation == werdén auf: ‘Elektrodenkoks verkokt, = " Zahlenangaben ixber die Zeﬂegung
wobei. die hierbei anfallendén™ gefarbtén  Verkokungsole -—ver hie = Br hl lteere” und_EIgenschaften
mxt dem Rohteer gemeinsam destilliert werden. ., der daraus’ gewonnenen. | DieseT_/.Heizole PPN
Die paratfinfreien ‘und die; paraffinhaltigen Fraktione Die Zahientafel: 4 zeigt. die Ergebmsse emiger Schwel-
werden, wie Vorhin gmh:ldert. mit selektiven Losung ':tecrc von Braunkohlcn : er Prov
'mitteln in. Dieseldl,, “Heizol, - Tnfelpat fﬁn und’ "Weicl “Es gibt, wic dic ¢ lonne - Zeigt, nmteldcutsch'- =

- pataffin zerlegt. S : Schwelteere, die:bis zu-50:¥H-und-mehrDiesettundent-—
————Aus—l%—kg*Ruhteerentsiehe"bel 3i?ﬂ' Auf‘rEEitun :sprechend. weniger Heizo!- liefern, aber es gibt fur_wenige '
o000 4,2 kg Benzin und Wasser,. Rt “Brdunkohlenvorkommen, die solche; Schwelteere geben;
2105 kg: Taielpqrafﬁn : v eliiolll Bei dem Teer I hiitte Jas Heizdl noch weiter’ ‘ausraffiniert =
e y ~——werden -konnen, wodurch die’ Ausbeute an Dmselol noch .,
““hatte erhoht und: die Dichte des Heizoles iiber1,0. gebracEt ;
'——wurden wilre:- Allgemem ist-zu diese! ohgeerzcrlegungen :
e rodenkol _zu-sagen-dab die destillative Zerlegung in einer-Versuchs-
Lo 84 kg Gas »und Verlust. . R “[Tepparatuf- durchgefikirt vurde; d;e ffegeniiber . demlG!:: -
- : " betrieb- zir. hiohe_Destillationsverluste und a .
 Die Anxarbentung vor SchieferoL as " Werte fiir die_Destillationsriickstinde lieferte. Wie. Ver:
~ Abb. 13 bnngt die entspxechende Aufa.tbextung von ‘gleicke’ mit GroBversuchen zeigten, sind. gunsngere‘Ergeb-
SchxeferoL -Es jst. hxer.fur ‘das Schiefersl ‘des: Puertollabo- .  nisse im. GroBbetneb zu erwarten. .

ers aus_Spanien susgewahlt, dds besonders ein- "\ Nup noch ein Wort iiber die Elgenschaften der iver: a
B gehend “untersucht worden ist; -aber das. hier gebrachte . schiedenen.bei. ‘dieser., Art dcr Schwelteerzerlegung er:
Ergebnis. gilt im Prinzip auch i, Schwelteer aus Olsclnefetv “haltenen’ Produkte.” " .
-atiderer Vorkommen, - : 00 Nach dem Verarbeltungsschema entstehen zwcx Dieseldl- -
Der - Rohteer wird ebcnfalls zwexstuhg deshlhert' dﬂs ..,komponenten, die’ eine aus dér Entolung des SO:—Rnffmam,
dabei ethaltene. Destillat 1Bt sich leichter aufarbeitén dls. . di¢ ‘anders-aus ‘der Benzinwische des SOg-Extraktes. Die- -
'Schwdteerdunllate -aus’ Braunkohle. -Das: Arbe:tsschemm -erstere  weist- Cetenzahlen, im«Motor". gemessen, zwischen

ieseloh=
BT kg Heizdl, E
i 70 kg Elektrodenkoks, -

st fmher schon besprochen worden. RO 60 "bis75-auf; "je nach' der Beschaffenheit des Teer-
: Tea Sl -dnh“abu rht: zur -V, beitung.: ‘kommt._ Die - Dieselsl-
) Elektrozcurqmlznmteqr- e E ; T — .omponente aus der"Benzmwaschc ist niedngar und- hegt
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Zahlentafel 5.

94

e nuch dem Kreosotgehalt des: Ausge es imE trakt -

i . Aus mitteldeutschen Schwel T Heosslach . Budsten- Druck-

R R o, oom -1 v ‘Geblet " " Geblst ' teer
Djpe o v e .ol 08157 0837 | 0857 0868 | . .0840 | . 0,876 0845 .
-Viskositat-. - o2 Ef20 -1 © 1,57 =R H——2,07 1.6 2,0 1,64
Stockpunkt . . .. °Cf{ —15 =17 —16 1 —21 ~18 - —-22 -] -—10
'Kreosotgehalt . " {, .-. <05 | -0 -0,5 0 - )05 S - —
Cetenzahl 1Molor) 58 . |~ 55 | - .55 E 48 46,5 .40 -~ 50
Obcrelf Heizwert kcul/kg 10800 10580 | 10840 . L 10690 110900 " -

- © 7 - ‘Hierzu-gehoren folgende Heizole: - ' E TR
Dip ov 5 .-~ . 0908 1,030 1,025 | - 1,029 1,008 | 1,089 | 1,020
Viskositar . . 1-:/50 35 | 257 3. | . . 318 197 5,67 185
Slockpunkt e Ce=25 | —25 . | —27 . [«—25 - | ~20 —13 <-30
Kreosotgehalt.: 20 . ‘'~ 50 . 36 . - 28 - . 55 34 - 53 .
" Unterer Heizwert kcnllkg 8750 : 8580 © | 8600 . "8700 8580 - 8660 —_—

zwmchen 35 und 45" Die Cetenzahlen dés Gemmches ‘aus

beiden liegen bei:mitteldeutschén Schwelteeren zwischen .
Apparaturteilen ganz neu die Anwendung des geschlossenen
um:40. Die mittlere Dichte (D10)-der Dieseloimischungen

_48 bis 55. durchschnittlich, bei sudétendeufscheh ‘Teeren

liegt. zwischen 0,800 und 0,850 und die-Viskositiit bei 20°,
urniterhglb 2! "E/ZO Man kann die sélektive Zerlegung auc
so leiten, daB ein 4°E/20-Dieseld] dann- mit hoherer Ge
samtausbeute erhalten wird: Der -obere Heizwert dieser.
Dieseléle liegt’ um 10 600 bis 10800 und der untere Heiz-

vom] Rexchawutsohpftsmmlstenum und vom Oberkommiando
‘dés Heeres ;und "dér. Marine gestellt werden, werden ‘in
~alleni-Einzelhei gehalten:-:

'Die Eigenschaften entsprechcn den - Vorschriften der

Marine.  Apparativ war. neben - ¢inigen anderen neuen
Bandzellenfilters. Auch hxerwaren erst erhebliche Schwierig- -
keiten im Betrieb, dic in- gémeinsamer Arbeit mit dem
Erbauer, der- Maschinenfabrik Buckau. R.: Wolf AG., dic ..
auch die Trommelzellenfilter frither mit. uns enthckclt_
hatte, iiberwunden wurden. Heute ist die: Filtration auf

- dem Bandzellenfilter ‘wohl der demonstrativste: Teil” dér/.’
wert” um. ‘etwa, 1000 kealkg. :Die =Anforderungen,- die _

gesamten, Apparatur. und verursacht prakhsch ubethaupt -

‘keine Storung. mehr..

Dle Parafﬁne, ‘besonders das Tafelparafﬁn. werdenml»—

.Zahlentafel 5 glbt ‘eine Zusamrnenstéilung der ferugen_
,Dleselolc aus Schwelteeren ‘der. der Zahlentafel 4 ent-
sprechenden vcrschxedenen Brdunkohlenvorkommen.-

Dss-Heizol nach unserer Arbreitsweise findet.als Marine-.

. heizol Vcrwcndung und entsp&xcht den an dxeses gestellten

LL 1t i lauvu‘nu uoheref A t: n-als-bei

der alten.Arbextswe:se. sie-sind”trotzdém diesén in allen.

Eigerischaften vollkommen' gleichwertig, besonders in der

- Parbe bei wesentlich kleinerem: Verbrauch ‘an; Schwefel-

B

giure und Erde bei der- Nachbehandlung.: ‘Débei konnen -

. je 'nach Einstellung der F_xltn:r.tempetaturen—die An-

Anford der—Ford
Zxnioraer Vor—aten—Di Ferderung

:entsprochen. daf® due Dichte. iber 1 hegt und der untere
+"Heizwert 8500 keal/kg nicht unterschreitet. Die Verkokungs-
“zahl }egt zwischen 1,4 und 2,5 und bleibt unter-denr fest-
_gesetzten Hochstwcrt von-3,0.” Der Stockpunkt. ist. oline
Schwxengkeit unter — 209 G .zu ‘senken, obwohl-nur ein

Stockpunkt ‘von 0°C-yorgeschrieben ist. ‘Der  Kreosot-

‘gehalt richtet sich nach dem Kreosotgehalt :des. Ausgangs-..
teeres; €ine Begrenzung des Kreosotgehaltes des fertigen |
" Heizdles ist in den gestellten Anfordemngen mcht vot-
. gcsehen Lt .

SchluBbetmthtung.

Es sei hier nicht: ~erachwiegen,. daB dig Ubertragung_des o

“geschilderten ~ Zerlegungsverfahrens in . den ‘technischen.

S T bin - damit

forderungen” an die Schmelzpunkte wutgehend variiert
und- dadurch. -jede. Anpassung -an“den 'Markt und an,
Speznalverwendungszwecke erreicht ‘werden. - - :
~.Ende_
habc vetsucht,  in- groﬁen Zug

meiner Darlegungen. Ich,
inen” Uberblick in” das.

_reichlich  verwickelte Gebiet “déx. Raffination " mit . sefek:

tiven Lésungsmitteln zu. geben, inybesondere. in ‘threr An-
wendung suf die Zerlegung der”Schwelteere. Obwohl ich
aus’ einem  reicklichen Material nur.das  Wesentliché ‘aus-

_gewihlt ‘habe, konnte ich leider nicht mehr ‘einschriinken,’
- " ohne'Gefahr' zu laufen, dem. Uberbhck seine Vollstandxg-'

keit zu, nehmen. '
“Diese- Atbeiten und Enthcklungen smd einé” Gemem-
schaftsarbeit.des ..groBeren’. Teiles' des - chemischén .und .

Maﬂstnb nicht _ohne_ Schwxengkexten abgegangen_xst._Es___techmschen-Stabes—memer “Gesellschaft.:: Wenn ich’ auch:

schiéden.” Hinzu kommt zum Teil’ eine grofie_ Empfindlich-

* keit" gegen Luftsauerstoff, der leicht ‘Ausscheidungeir: her- -

Schwierigkeiten sind hdch und nach .

msch!md@l_es Ptodukt und leisht Zuentpamfﬁnleren Das™

3 feosote anrexchem und™
0y

30--60 vH ausmachen, wird hier, urch besonders ‘stabil und
mxscht SICh in-jedem - Verhnlt is mlt anderen Helzolen

g - hlenschwelteere—sehr-verschieden=
vom’- Mineraldl, ;ondem_.sxe‘ sind- auch. unter sich_ver- -

Das SOs-Raffinat ist heute ein iiber-—

_hier_hennen: kann;—-so—seien- doch
die.” besonderen -Leistungen- hetvorgehoben. ~der Herren

“Dr. Karl Fischer fiir den chemischen’ ‘il und

DiplsJng. Alfred Hopp e fiir den’ technischen Teil.
"Die Deutsche Erddl-AG.: ‘hat-unter-Aufwand erheblicher ..
Mittel.- eine Groﬁversuchsunlage von_ 50 t, Tagesleistung .

:auf ihrem Werk Rositz-erstellt, und die Durchfiihrung det’

. Versuche ! ist"durch " die - groBziigige” Untetstiitzung durch’
‘die"Werksleitung im besonderen Mafle: ‘gefordert worden,

.. Allen ‘beteiligten Kreisen. ‘sei : hler ‘fiir ihte- Mltarb t und )
" Eorderung aufnchtlg gedankt :
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ARegen'eratioh of 01d5011s -
T — : e .~ ——— " = Dr. Gross . 1945

' The old oil ﬁr_egeneration demnds~upon the fact that the oil-

‘used in industry is not changed chemically, but only contains :hnpurltie_s,'

which can be removed by the normal means of raffination through HS0z

and Fuller's earth so thai.the original oils can'be returned. -The . —
pollution consists of settlings and oxidation products of the lube o0it

and-driving stuff such as coke, Asphalt and Polymer:.zations, and split
products such as Hy0s . There are also farther foreign materials . -
present such as metal. splinters and dusts On the other hand mireral. )
_6ils-which are ‘artificially aged according to the Indiana-Test can not
be cleaned with the normal means of raffination employing H2804 a.nd
Bleachmg Earth since the entire mass _changes chemically.

‘The: Regeneration of. used Lh.neral oil is done in the follomng o
Qperat:.ons' ) _ _ S

- -

1) 'rhe oi.l is 'ﬁéﬁnitted to: stand quiet}.y in'a settling tank so that
.the larger mecham.cal 3mpurities and ‘in part. the Hgo can setile out.
_In_some_cases it mroves:beneficial to- ‘centrifuge the oil," especially_’—
when the blow 6ff described in 2, which is—f.he thhtest drive’ stuff

is taken i.nto a column. T -

2) Now the oil is blcmn mth superhae‘bad:sheem,;mere 5
‘1ight drive stuff remains and cracked” “pFoducts -are dfiven off,
4 reduce the viscousity and flame point of the old oils This- process
can be done ccsntmuously in a column or discontinuously in a dis- ,
.tn.llatlon still. ST .

7:,;3) After coolmg to 30°C the pi;l—is—ﬂzea—agﬁ;ated—wzth—eonceatmted—
sto,;. The amount of H2S04 depends -upon the impurity of the-oil-and -
_is about 1-4%. .The sludge formed in this treatment is drawn off = =~
after it is allowed to settle. ~In order. to campletely neutrallze
‘the acid sludge, it is advantageous to .add N;OB- (30%) under agi=—" - -
»tat:.on in quantities of 10% -based upon. the amount of acid added. .In -
* this raffination :the aspbalts and P°13merization as’ vell as the- eshes
-are: knocked dc\m.‘ “j‘_' Lo : :

i

4) ’l‘he enls thing . that remi.ns s ueatment w:lth 2—4% b]aach:ng

“earth-at 60-80°C; which serves to “improve the color anﬂ“ﬁh@‘smen.
',‘*In,a‘:m:ber press’ the" bleaching ear'th is sepe.ra.ted and t.he ﬁ.nished
’ revemerated oil is readys~ -

) A regenerated 011 practically does’ not vary i‘rom a‘fresh o:Ll, :
,that is the raffinate of the first oil. The regeneration only has
“this result if it is done by experienced’ personnel’ using suitable
. apparatuse+—.The sludgeé depends upon the grade of. .cleaning as well ds
on: the ﬁater content and the: power stu.ff rem:ms. ; In general :l.t :

96



cuntains 80—90% old. oil i :
"In- the follouing we »give 2 examples of the regeneraticn oi“old

oils, . These were out of an. experiment—andr out~of—the-lt'ceratnra.
2



 Doutleha  Erd8L-fkti engobellschalt
" Trial Tastallation S

- Begeneration of 01d 011

i

A \ V.8, Bendled T Depma 2
. [ frcm an experiment : 3 out of l'iteratm'e .
O s . Y ! 7 T =
o _Fresh 011, Regenarate ,Fresh 011- Old 0il After :Regenerafe I 014 011 h-om :R.egenerata II .
R 2 R - s |30 FlowHoursz  Regenerate 1 ‘ g
] TR : R N 5 iAfter 4000 | :
‘ ! : : S i s H ; ‘i in an : :
‘ S ", 3 : '=automobiel : :
B Cclor : S o : P e T g 3
(05twald)4 5. RIS A . e - = : :
1 SN | LY NS LT SR B R : :
s,c.} . 3 [5|0.885 * :0.878 1173 10a869 . :0.883‘1_ : 70,883 §04883 - :
s e $ " ‘. PR ; B s H 37
Viscbusity:s * -8 FRNEER 1 I N : - : i S
o oS4/200C  fmme 2| 1635 |79 - : ‘725 - 21557 ¥
eS1/50%C 24 42 : ;232 1123 4 4132 i230 - :
viscowsseyioe 2 o oo : EE IR IS R
IIndex 8" i : RN PR : s : -
o {pean& e } T : : GoE b
Davis) 3 b 4 L : i LT S
’ Fla,mg’ ; s 3 ! ; : : i .7:' : 4
pont % gm= 113 i $1s7- .S 3235 - 100 |2 :
’ s ' 3 K s s L H
* Yeitrald- (10,04 | - (170,04 130,05, 77 4 1.48 1017 380 1) 4012 3
: zation Vool - S B DR s :
) 5 : I T 1 ¥ P ! 8 S
. Conradscm 3 0.18. 1 s ' e S - - 5
H . - 2 . . 1 :
: . £ e : 1o
e do e PR . [
10.000° )
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