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' 3 )unten die Zinkohloridsohioht, deren Benzin- und Alkoholgehalto
bed wiederholter Verwendung wohl nicht etﬁre : ,

Immerhin macht dieee gegenseitige Durchdringung zuaﬁtzlicho 3
Jrennungs- und Reinigungamasenahmen ndtwendig.;_{_i. 5 f,v st

o Zahl ab, Je mehr Alkohale das Ben21n enthalt. umao mehr stpigt
der Procentuale Antoii der Zwisohenaohioht (=A1koholpohioh%) ane
bie %ahlen der Anlags 3 laesen diesge Abh&pgi_glg’qitﬁ’i:), 1;1@1{_;0:;;;;;",.-
benzin 2) bei dem entepreohenden'Eiaeqtyp,deutlibh»etkbhnOni'Gé-
.migoht wurden hier gleiche Teile Bengzin Fr.,GO - 2OD° (- 50 %)
and saure Zinkohloridl&sung (= 50 %) Andoroeits ergﬂnzon lioh
‘die 3 flussigen Phasen ebenfalls zu 100 4, N : -
;Die Zusammenatellung lﬁset erkennen, dass 2.B, ein Go~Bonzip
mit der OH Zahl 30 ‘bis 39 bei der Bildung dexr 3 Sohiohten etwa
2x (50 - 46) 8 % seines Gewightep abgibt; dazu kommon weitoro
Verluste dureh Behandlung mit. Tonsil, Waaser und Soda. Fin Eisqnb
kon_takti)enzin mit der OH-Zahl 172 bis ‘219 verliert sogar etwa |
2 X (50 = 31,3) = 37,4 4 seinea Gewichtee..Der Rﬁokgang dor Zink¢
-18sung ist nbeh - erheblioher. Es gelingt jedoch in den meisten :25\
FHllen gemiss Anlage 3, den;Durchschnittiwertider»OH %ahl’ih‘Benﬁ
2in auf einen g Wert'unter_1rzu senken; es 1gt. keinocfalla 80,
“dass alkoholreiche Benzintypen sich grundaatzlioh achleohto:
raffinieren 1ieasen als alkoholarme. oy 8

-Die Extraktion mit Zinkohlor%dldsung érrolgt am bentfn bci tietan
Temporaturen. Wi@ aus den Zahlenwerten der Anlgge hervorgeht.
ird bei 40 C eine OH Zahl unter 1 ofreioht; hierbpi g.nﬂgt Qine
hinwirkungsdauer von 5 Minuten. Wird diese Dauer aus 20voder -
.40 Minuten verlangert, 80 bleibt die erreichte OH-ﬁahl unverﬁndert.
Dagegen steigt sie bei 80° in 5 Minuten auf 4,5, in 20 Minuteprf_"
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auf 8,6 ! %erden die so raffinierten Benzine polymerisiert, 80 .
geht dde i'*emge des gebildeton Kontaktoles mit der Schﬂttel- L
dauer und mit steigender Extraktionstemperatur zurﬁok, wahrend”
die Polhbhe des entstandenen n-éles infolge einaetzender Iso-'f

merisation schleohter wirds L , BT =

20 nin.so 5 iin.o® - 20 in,40° 40 Min.40° 5 win.80°
Kontaktol | R S
neu . ,_' 8,2 % 12,4 % 1,2 % 10 4 % ) 10,2.¢ '

n-s1 Ve 1,67 1,53 ;*',_ _.1,64 "‘1 1 65 --.“ 1 65

Nooh,klarer tritt der sohadigende Einfluae einer hﬁheren Extrak~
"tionstemperatur im Versuoh 3181 hervorzL o ‘

5 n20® 20 ) win.20® 40 ﬂin120°‘ 40 in.60° 40 Min.go®!

\

thl_gebil- SR O U S  -“"y,;~a;
: - /- . . e v .A .\ Vv,—~ . Lo :
 ‘Hestole= '_?’ T |
tme 0% 24 <4k e% 1 %

was die Sohﬁtteldauer betrifft, so sei hier auf. das merkwﬁr-

dige Ergebnis des Ve;suches 3231 verwieaen: de langer das Benzin
Nr. 39 kalt mit festén Ghlorzink behandelt wurde. umso reakti- e
'oneféhiger ersohien das 80 gereinigte Benzin gegenﬂber Aluminium -

) chlorid. Um, dies festzustellen, wurde in der ublichen Weiae 1 g

'A101 zu 20 on Bengin hinzugefigt und die. freiwerdende Wiirme

in 100 cm3 Wasser gemeseen. Wir fanden: 'ﬂ’,' ,\r g -,,w j5-‘;f‘7

Schutteldauer. o ﬂull g  ‘ '.§=Min,;:y ‘Q,Stdf:; .'1§?$#§??i

:Temperaturerhﬁhung \f.*' o - 2 20 Rt R S
- nach 6 Minuten L 2’@ o 3’3;]_ 8,7 S 1075.0,

Die Bedéutung'dieéésﬁﬁeStes Pir die Syntheee iat immer nooh nicht
lear; Jedenfalls liefert auch ier das 5 Min. behandelte Benzin _
viel Kbntaktbl = 18 %. das 16-8td. behandelte nur 9,2 %.~_ _\__ ‘

 Absoh11essend igt uber dle. Schuttéldauer Folgen&ee zu eagen:  51{



fisoh,léichten Benzins mit der,échweren, weeentlioh unbewegliohe-
‘Ten Zinksalzldsung begiinstigt. Wir habep demzufolge einen aua"ﬁ
 flinf’ kaskadenform;g angeordneten, kleinen Rﬁhrgetﬁssen beatohen-
'den, kogtinuierlich arbéitenden Ldseapparat ko; traiert,-der'3<
’sich’bestens bewdhrt hat, “gg &eaktionsgemiech \ :
~Tunf mal ausg dem einen Gefass 1nfdan.n§ohste uber°u1auton; aut
~diese Welse kann der uurchsatz stark erhbht wafdan, ohno dass: diq
Gefahr besteht, daea Aqteile des Benzins -sioh der Extruktion ont-‘
'ziehen. Hinter den Ruhrgefassen eind 2 Abaitzgetanse in Ferm sohna

o,
7

ler ertikalrohre angeordnet; 1m 1. sammelt eieh die Zq.cl o
 Ldsung, im 2, unten die Alkoholschioht, oben das gereinigte Benzin
(Vereuch 3188) o o S _‘,_.. R e 4' !

-

In Rahmep‘der bisherigen Versuche haben wir rerner dﬁe Prage be~
- arbeltet, wie sioh eine Herabeetzung ?er Zinkohloridlaaunga-ﬁengo
-puswirkt. Die Rrgebniese 8ind aus Anlgge 5 eraidhtlioh. Indert
man das Gewiohtsverhaltnis Bengin zu Zn-LUsung von. 1:1 bis ‘auf |
10:1, d.h' schitttelt 100 Gew, T, Co-KrehelaufBanzin von Hand ﬁ
nit 100, 75, 50, 25, oder 10 Gew, 7. konzentriertar,vﬂcl halti-‘
ger Zinkchloridlbaung, 80 treten naoh erfolgter Bildung der 3
*flﬁesigen Phasen folgende abaolute Veraohiebungen ein: Die Ben-
zinmenge sinkt konstant von 100 suf-etws 95, die Alkoholsohioht

‘ vermindert sieh von 15 bei dem thraktionaverhﬁltnls 131 bis- aut
10, - bei dem Verh#ltnis 10:1, die'&inkchlopidphaae analog.von .
90 auf 5,6, Laqunalyse enthilt die ‘bei der Schuttelung antallenﬂeg
_Alkoholeohicht (= mittlare Phase) - . Jo-

coNE L

BT e s Ge%chs
‘ "o,

S R T IR R
"0t 345 n

| - | :
viird die Alkoholschicht mehrfach mit kleinen Mengen Wasser zer-
"setzt, 80 fé#llt 1) eine verdﬁnnte Zinkchlpriﬁissung:é)veinyGeﬁ

- misei: ve;schiedener Alkqhole mit-Benzin’an‘und'zwar maocht der

~ Anteil dex Alkohole, umgerechnet aus der oy Zahl, etwa die Hﬁltto
'_aqs;'diég ' ere Hylfte besteht aus Benzin. Wag ' dile Reinigung\des
-Ausgangsbenzins von/hlkoholisohen Beistoffen betrifft, g0,
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stelgt 1%, An1, 5 gqq oH—zahi'aur'1,6‘6dér,gaf 3,60 ;
Eine ahéldge Reihé“in_derls’prf;Kéakéde'ergab;aagas man»auéh;éf,
bei dem Verhdltnig 100 pgnginz“25 ZnéL6sung noéh'einb.vorzuglicée
- OH Zahlve'Q,4 erhilt, wgnnnur'die‘Umdrehungezghl,derﬂRﬂthrgeé}
~ atigend geséeigert w1rd (Nr5j3353)., | ‘,_4_'_; I R
v,gZum'Schluss,straifen:wir nboh'dés'Probiem_dof Keu%raiiéiétﬁng d§§
,;affinierten Benzina;_das,ja auoh-im Rahmen‘der Alkoh914-~Dehy-v ¥
dratationiﬁber’iodbrde axpgrimentall b’arbeitbtfwurQQ;xAua;Aniggg-'
6'ibt'zu;entnehmen;vwie sichein'Benzin'bq1-dor_61byhthéae ver- |

haft, wenn es 1) gay nicht'z)wubgriKOH_in;der Kﬁltg;3)'ubérf§a--§
’ .tronkalk'bei-zaoo neutralisjert wurde, Es.erdénfjew&ilk*fZ Syn#@

ihesennacheinanderdurqhgefﬁhrt.bieﬁberlegénheitvonl3§1qt;

_Zuéamménfassggg.*f-u.wg, 7-yl '¢1 B
Do Frektion 60 - 200° goq g, - 94T %6 - Krolalsuthongsns luset
‘8ieh an besten 1ﬁ-d§;.Kﬁ1tequd be;,kontiunierliéhgrfA@pgigtygipéﬁ~

in derVSWTopf-Kaékade,ﬂmit H01 haltiger};konzent?ié?fjf%ﬁiék’:16?1;g
A zehend von alkoholipohen Beistoffen befreisn, sodagss -

sie.fur'dieADauersyntheseverwendbarﬁird.JDie‘Giaudbeufejilfd7"

]‘durch Neutralisierung'dea BéﬁZ;nd‘béi 2q09 nogh'vgxb§QBert:!Diéi
tlgensrt der 3;anra11ethnLSohichteg,’Benzin-, Zinkohlorid- ung

 Anlagen
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3 Gew. Te Oo-Kreislaurbenzin Kr. 39, Fraktion 60 - 200 "’ 67 ﬁ
- 'SP-Zahl, OH-Zahl = 20, wurden 1 Sta. kalt mit 2. eew. T. kbrai-

gen Jncl2 gasohuttelt. Benzin mit Waaaer vasohon. Hber Hatron-
‘kalk bel 200° noutralisieron. OH-Zahl = 0, 148y Olofine = 61 %@.?
Vi = 0,11, Reihensynthoee 9 Std. 95 ’ alpo steisondeAKonﬁakt-

 ghlorid in der Kilte
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e Zinkchloridlﬁsung in der Kilte,

'1 Gew. T. co-Kreislaufbenzin Nr. 39. Fraktion 60 - 200°, 8P~
Zahl = 67 %, OH-Zahl = 20, wurde mit 1 Gew. T. Zn01,~Lusung |
(80 % feuchtes Zinkohlorid +10 % kongz. Salzstiure + 10 %vWassor):
" kalt 20 Min. von Hand geachﬁttelt. Benzinvarluat 5.5 %+ Ben-
'Zzin mit Waeser wasohen, ﬁbar Natronkalk bel 200 noutraliaicron¢
IOH-Zahl = 1,24, Olefine = 60 %. Reihoneyntheae naoh Zugabo von
0,1 % Phenthiazin, 9. Std. 95-. ‘ : o

SRy | B 3215
Synthese hinaatz g xontaktul : Raatolofinn " ne1 200° (p. )
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‘Verbehandlung von Kreislaufbenzin aus Drudkversuchsanlage,,
' ‘ j:1 mit salzsaurer Zinkchloridlﬁsung. y

1 Gew. Teil Benzin Pr, 60 - 200° wurde mit 1 Gew. Teil sa'ief
Zinkchleridlosung (=80% feuehtes Zinkehlorig +v10“%1kb:§5$ﬂ
Salzsdure + 10 % Wasser) 15 Min._kalt geschﬁttelt, g 5

’gewaschen, dann nit Seda getrocknet.»

Anzahl OH Zahl vorher SRR Benzin nach'v’"b“'
. z V;;" Alkohol-;gji]f;, VA
- S schicht " schigk

D) dealtkreislédfﬁégZiﬁa

6 -fo;.bis,-g’:ﬂjr,.‘o;s*‘i'349 9
3 010 -m 19 §s"ﬂ;5,4"g'f~48 6 o
120 30" 39 1 10,9 ~f45 ~1’?Q»“ﬂ.,

4 4049 | T |46, | 42,2

. S
T

; LT A
B

-2) Eisenkréisiéufbénéih,fd%;'

20 ”:E;zg'..fA ie’;_. ;i47?2%“
300 " 39 '<‘}l,
50 " 59 | ;21 1 43,1
60, v 69 | 21,6 | 41,8 |
72 m o219 51,1 31,3 ’

(9%
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' ﬂlisierung polymerisiert.

Variieren dér:Temperatur und Dauar bei dor Behandlggg des
R o Benzins mit gsurer Zinkchlori lbeggg

Co - Kreislaufbenzin Nr. 39 Fraktion 60 - 200 wurde im Ver-
| hdltnis 1 : 1 mit saurer Zn €1, - Lbsung (80 % teohn.,21nk~'
‘chlorid + 10 % konz . Salzaaure +10 % Wasser) unter vernohie~rz
'denen Bedingungen mittels Langruhrer geruhrt, dann ohne Neutra~

[hoats ¥,
A

t

'“Tempe}atqr_" o '40?

e

| 1) 'Rafﬁnation des Auegangsggnz;ng [ :‘

‘Ruhraauer . 5in. .fzo Min.jy,40 mtn,;_fs Min. 20 Min&j
1.Benzin Abnahme % 6,4 6, R 5,7 ’»;_'2’9 ., '9 i
OH-Zahl 0,73  o,82 73 4,5 |86

" (Olefine ¢ 60 j60 60 R j60 v j'6Q1a<ﬁ‘

2) xntheee des raffiniarten nicht neutralis.
Benzins, 5 % Al cln) 9 Stdu 95 .

Kontaktﬁl gebildet 12,4‘%; -_11.2,%;  10,4_¢f.-._’, |
Reatolefine | _%» 3 2,5 3. T
A0l VR 1,63 1,60 1,65 4,
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Of - gapg . zgo 266

ﬁehalt‘&n.ﬁ12 titriért 49,6%_'47,7 oo

'ﬁ’}ehalt‘-'!ilkb'hale oa - 47'5"5,_5 | 48 ; ”
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2. gereinigten Kreia-.

1 Gew, Teil Co -&reislaufben&in Lr. 68 o ¥
mit 1 Gew. Leil salzsaurer 70 ;

'schuttelt, dann in versohiedener
:polymer151ert. Benzinfraktion hatte 63 ¢

) ol 60 - 200

- iger Zn 012-uosung kalt ge~
eisge neutralisiert, sodann

8 Jleflne, OH Zahl =

1d¢iben41 8 auf die" nlsynthese.-

wurde_

21,8, ( nr 3286)
nicht neutr;~ mit KO’ fest mit Na~Kalk
lisiert kalt neutralis. Gaa 2u0 neutral.-

1) Raffination des Bemzins mit sg Cl, und Heutralisation.
veraudhsnﬁmmei_ - 3289 | .‘3290 - 3291
es sieden 5 % bis 90° AT 932

TUBI S 1400 142° C143%

R g5 197° 202° - 205°
~lefine ca 62 % 62 60 <
Ui Zmhl 17 1% 1,2

2) ol merisation, 12 ujnthesén.nacheinandez;-
3 td..95 -
Al Gleﬁinsafz;' 2,3 2,34 2,34
iestbenzin 34,9 4 33,97 30,7 %

- Kont.sl gebildet 251 % 4,5 - 6,9 %
| Vak. Destillat 11,7 7 10,8 3% - 989
‘n-.1 husbeute 50,4 50,84 . 52,14

T - L0 9.89 - 4.0

L . VSO 1 '\J’.S' . 9’8 . ; - 1 '-.),6 .

L i | 1,59 ,60 - 1,61 :

" . Conradson 0,03 % 0, 02 g 0,04 %




