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Betr.: 1. ) Horstollnng von Alkoholen dor c,-'n. 04~rrattion

' aus Gasol; - |
“24) Horatollung von Inopropylﬂther aus Ilongpwl_ =
o au‘h°10 , -

SRR Durch eine Arbeit 1m.Angust~H¢ti 1936 dor 201ta¢hzitt

i 'Rofinor' ven H-B. Bue und E.E. Aldrin angcreat, in dlt dte
gute Vbrrcnlbazkeit und die ginstige. Booinf&ussnng loz|xlopt-
fostiskeit von Treibstotfcn dnroh Zusatzs ven Iitpt!pyl&thox
behandelt wird. wurde bei uns das Prodlem der Brseuanng von
IsoprOpylhthor anrgegrirfon. Die Patentlitcratnr ﬁbor dienes
~Geblet war mioht sehr relchhaltig. Wir hiolten.nns nash o
einigen ‘Vorversuohen im Wesentliohon an oinevWioderaah. des
amexikanisohen Patentes Br. .482 804 von Matt. D. Mann,

‘das in chen. ZQntralblatt kurz angefahrt war und das eine
Destillation eines Isoprapylalkahal-Schwofolnﬁuro-eonilohe!

- vorsohlug. 11r fithrten die Versuohe mit gehautten Iaopropyl—
alkohol duroh, da seine Heratellnng aus. Prepylen lnoh nooh
_niohx gekldrt war. Da die Atherherstelluns tiber den.Alkohpl
rocht glatt 31ng, ansserdem aber der Alkohol an sich als

- Kraftstoffsusats wegen seines ausgezeichneten Hlendwertes
und seiner ldsungverlmttolnden Eigonschaftcu.vurtvoll ox-

_ sohien, wendaten wir uns inm Annchluss an die . xlﬁrung der

 Prage der Ath.rhor-t.nm der Prage der Erseugung vem rropﬂ.-_

~und in der Polge auoh’ Bu&ylalkohol aus den ont-prochondon
~Olefinen su. Damit wurde gleichzeitig die Aufaxbeitung der

- sekbel der Athnrherstollung anfallendon Propylonnnngon go~
klért. ODI'ar die Kcrat.llung von Isopropylalkehol erst im
Anschluss an die Versuche der Inoprepylﬁther-!raeusnns dnzoh-
L geLUhrt wurde, wird im Folgenden wegen des orgamischen Aufbaus
~dle Behandlung der. beﬂdon Probleme 1n nmgokenzter Reihenfolge

| boaohrieben._. : . - |
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: wir wahlten ala Verfahren zur Borstellung ven Alko--
holen aus Gasol die Anlagerung der Oletine an 3280‘ ms
. ansohliessender Verseifung der entstandenen Sohlerellﬁnro-
alkylcster durch Erhitzen nit Hzo-Danpt zu Alkahnl nnd
A In'unserem Falle liegen dahcr rolgonde Roaktionl-
'gleiohungen vor: , . .
1) °i§24+* 32804 - c,pzn,,oso,n
Da wir nieht von roinon ca-lrnktionnn lnsaingon,
. sondern von 05 + 04-Miaohnngon, war das noaktionnprodnkt

ein Gemisoh von saurem Propyl—.und Bntyllchuerblnﬂnroo-tar. .
~die sich verhaltnismassig lcioht vtrseifen lnsaon. ;

| | Da dieso Reaktion roversibal 1st, kann die Eydro~
: lisierung zqulkohol nie gans vcllatﬁnﬁig durohgefﬂhrt
werden. Ausserdem. tritt bei diencn Prozeas lsieht oina
, Nebenreaktion ein" S o '

3.) cnﬂz,”.,osoan cnnznmzsq‘

| Dies ist dann immer der Fall, wenn die Knnzantration
‘der freienm Simre zu hech ist (iber 4oi). Eine weitere den
Prozess atﬁrcnde Nebenreaktion tritt bei dcr Abnor'tton |
ein; nbnlieh die Poly-arisation :

40) XM0H,) = ‘°n“2n"

Sio exgivt in unserem Falle neben 5orinsol lbnscl
&unkler, harzartigor, ‘nicht vctwondbarer Pclylnrp:bdnktﬂ ,-
 ein Polymerbenszin, das eine Oktanzahl von 83-84 ao&gt. Dle
'Polymorisation nimmt mit dexr Sohirfe der angewandton R@it-'
tionsbedingungen (Tonporatnr, xbnzentration der Saure) .

Die Bildnng von neutralen Estern - die wegen 1hrcr o
'Giftigkeit unerwiinscht sind - arfolgt nur in Mcngen von
1 - 2 % der absorbierten Olefine. Hach der Veraoituna kbnnﬁn
' die aus den Dialkylsulfaten ((onnzmﬂzso‘ entstandenen
’Ather naohgawiesen werden. *",- . . :

Wir erhalten demnach nach der Verseifung aus Prbpyltn
. _ ,.~A ,
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den Isopropylalkohol (cs,.en - 032—905 ). aus htylon-
(1) und Bntylen-(Z) deén aelmndﬁren Bntylllkohol llubo '-

o Boi der Durohmhmng der Wrsuoho msste dahu' vor
 allem daraui’ geachtet werdcn, dass es sur Blldung des Momow .
" oatera kommt und dass die Nebenreaktionon me:l.t a:.- lﬂsnoh

zuruokgedrangt werdan. R : - , .

A:L.é!;-om.zw . »
| ~Apparatur: Bei den orionturcndon Yamrmmmn Inrdsn
znerst gewdhnliche, dann Sehett 'sche !alehm-om hinter~ -
eipander ‘geschaltet und date voraohiodouten n,so -l’nutntra-_
tionen u. Temperaturen ausprob&orv. Es seigte sioh, dasa dor
' Weg, den das Ges durch die H2804 :urﬁoklegon musste, und
 damit die Beruhmngszeit . Plécho ia den Flaschen su kl.in
, _war, nm eine gute Ahsorption ohno Mmrisation e Qmolon.
Auoh 1 m hehe Lbaorptionakolonmn aus Glas, die mit mnﬁg-
ringen gefillt waren und im. “egenntrenpnnsip armtﬂn,
erforderten einen zu langsamen ‘Durchgang dee Gauu, um Ab-
sorptionserfekte Zu zeigen. Erst Waaohkolomn fﬂ %0 ll, .
, ’!ooo nm hooh) die mit Glasperlen dioht gerulilt "aron,
fihrten zum Erfolge. Sie waren mit Blihl‘nantth umgeben und
" besassen zentrisch eingesetzte Einleitungsrohre, dle von
. oben bis in die auagozogene Spitze Qer xnlonnen re_iohtan,
'Wo sich ein Hahn gum Ablassen der By80, Manl. L

asm igen Oullc in F 380,

| Arboitsnisog Es wurde zuerst das Abgas nn dct Iu-
propylﬁther-ﬁerntellnng vorwendet das ea. 99 ‘ e"‘ ..t-
hielt. Durch die Einleitungsrohre wurde es in den lﬁmm‘n
naoh unton geftihrt und stieg duroh die eingolo‘tstq n,sq,
_nach oben, um 8o dieson Weg duroh alle Kalnnnon zur!liklw- |
1egen. Da. der Widerstand, die Borﬁhmngsﬂ.&oho @“‘Kzﬂﬂ4 e -
dde zut dor Beruhmng 8ross waren, fand eine gute Abnmioh |
. statt. Es mde eine gmgene Nenge 32804 ngcutzt cim o
,gemeasone Anzahl Iiter ¢ HG durch die Kolonnen geloitet ung o
aus der Ge-wichtuunahme der 32804 und der Mongo Gas lnnter |

“der Abaorption-batterie die Grusse der Abaarption rostgc-
| 't.llto L . .

R ‘_ o
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. Konsentration der H,50, u. perxa Buido upi.lton |
‘bei der Absorption eine groleo Rollc. Das launtliohlto |
‘dieser beiden Fakteren sed ‘hierz suamontusend erviihnt s

1.) Je ‘hBher die Konzentration der SHure, ’ “ﬂo bnm m
Absorpt:log, abor - paralell aurtrcteml- dute gralaor die ]
Polymerisation bes. bei erhhter Temperatur (Versush 38 u. 42)
2.) Je niedriger dle Temporatnr, duto schlnhtor lio Ah'.
(v. 40 u. 41). |

3.) Geht man mit der Konzontranon der sﬂuro ﬂlnr 9
nan unbcd.ingt unter + 10° ¢ bloibon. . R
4.) Die optimalsten Bodusuann mdnn bei c&m wmmon
(75 - 85 #igen) 52304 und nhﬂhtor m»ratw ﬁ'—h‘ BT
gemnden. Co . _ . _. A :

o o

e
58 2

Katalpatoren- Von all dn angmmltou nm;rua“ron

wie Salse ven Mg, Hg, Cu, B, 0d, Pe, e, W, I‘Ml‘ mx |

- Exhdhung and Bosohlennigung der Aburptian m A;,w

eine Hberragende Stellung ein. Es genmtigt 01n<2u:atl vnn.o,s -
1 %, um die Abnrptien gang woaenﬂich ;m orwhcn. ale Pcly- .
| merisation zu verhindern und die Verseifung mit wmr m~
~ beute durchsufiliren (Vernuoh 32 n. 34 in Vergleieh su V. 38).
_Raeh Klarnns dieser rragon wurde ein Gas s den u:toron

| Versuchen 3enommon, das hauptaachlichat dte © 5-h'attion -
(42 % 0336 n. 48,5 0338’ enth:lelt. D:le binherigon optinsl-
_ Asten Bedingungon°' .

SR | Ioucntration der stc‘ : 75 % - 85 i

' Temperatur | : 65° - 8o
Guohundigkoit | . t 40 ~ 6o 1 e, mktun/h'
Katalysator = 1 ¢ “2304 |

" warden beibehalten. Dabei erhielt man eine 85 ~ 92 j"ar -
Absorptien, die - wie Versuch 14, Tabelle I seigt « hm
abrinnt. Dieses findet seine Begrtindung in der vb_f[“ f
‘der 32804, die bet der Bildnng des Ilopropylutarl .mnu..
Un die Abnahme der Absorptien su verhindcrn, mss mh oim '
bestimmten Durehgang von Gas die verdinnte ~ nosh freie -

| H.‘,SO‘ und der sehon gebildete Eat'er mit konzontriortor
-Sohwerelaanro unter K#hlung versetzt nrden, un die Anthnga-

“kenzentration su erhalten. Es tntt dann wieder eine 9o - |

| 1oo 'tige Absorption ein. Der sohon gebillcte Estor buohldn-'

 5- 5 ~,-~-'
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 I5slichkeit. In Grossbetrieh wirde man 1a kontimadrlichen
| Gogenstnn arheiten, weduroh das Rachla-un dor Abimtun |
in Fortfall kﬁm&._,- . :

Verse M, Der Schvetelsﬁnro-hopupylutu m« au 1
don kohnnsn auf Eis fliessen gelassen and mit H0 mﬂ.ﬁ -
verdtinnt, dass eine 3o fige HyB0, reswultierte. Mghher _’ |
wurde dureh Bze-nanprdm:lnatun dez Alkehel ven der lglﬂ‘_
'gotronnt. Das tibexgehende - Geniseh ven m.hol m nzo. ln
- cchvaoh sauey rcagiort wird mit l’, ' ‘
.Altohol it goslﬁhtem Iazﬂo‘gctmnc’h
: botr&gt die Verae:lthng 84 4. -

. ~ i *.’Dal;ﬂ%hmmra-'
tent der I.¢. Hr. 397. 685 goumut 1n. Bollte versueht
- werden, es dureh andere Katalysateren su ersetsin oder durd:
- verinderte Versuohqbodingnngdn gang oh'no' Katalynht aus-
"zu_komnen. Es ',md‘en:fan Stelle ven Ag 30‘ eine Rethe anderir
Katalysateren vorwcndet, well 75 = 85 d1ge 32804 ohne Xats-
lyaatn- eine zu geringe Abaarpuon bel schlechter Vcruirq
ergad. Desh alle zeigten e:lnen mnngcn mr sehr 8ohnell
abnohmonden Einﬂuas aur die ]Abnrpﬁan ( !abolh II). o

) 'Dann wurde dle Konnntrat:lo b und
~ ohme Katalysator gearbeitet. Tabelle 11y uut die ExbSimay
der Abserption dureh xonuntratien o:lmmnl and !‘m.rlhr
anderseits erkennen, Versush 42 seigt uns, dass bei Anwe g

~ von kon:. 32804 in der Xulte oine 98 slge Abtu’t”n mft- S

~ findet, doeh ist die Polymerisation se stark, ~das als Ver-
‘Beifungeprodukt eine 811ge, gelbe nﬂuishtt nntmatz e

.zu ergeben.

| ~ Da man aut dom wcgo iber Konzentratiomrhbhnng I!.aht
zum zj.ele kam, vmrdo dio Batterie} der VWasohkolonnen v
sert und 2 lango oh). ehne ’rle;
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| -meldung besonders besohrioben. lmn léaat in ntthau
‘engen Rohren einzelne grosae Gasblmn, die den lohrmmr-
schn.ttt ausﬂulen, aufrsteigen. In den swischen Gnlbhn Ili
Rohrwand verbleibenden Ringraum :mut die dureh Mmmt-
pumpen-Wirkung gehobene Fluasigkeit stark wirbelnd nmeh
unten. Es kommt also an dieser Grensfliéche su besenders
'inniger Berilhrung Plﬁssigkeit = Gas. Damit ging oim 7101

rossere Verwendung von H.§0 ‘als Einsatz Hand in Hend. m. -

~ Abserptien wurde gwar verbessert, blieb aber immer noeh

| ,uehlooht. Es wurde daher das Gas, das uhon lurch dte Kolou-
nen gogangen war, dureh eine Vs FaRapanpe abaunat m vqr
dem '~ersten Abacrpfianstm'di‘rett in die Bnnp | ' -
leitung eingedruekt 80 dasa o:l.n Gaaktualant onmu. ln
’don das Prischgas eingedritokt warde. Vie aus dem VQM 56
ersichtlich,ist die Mm:puon huhnhﬂ.ttneh To m. ,
ergibt die Voruimng mr 3or1ngo lcmu Alkohol- ‘Ples hatta
wohl, abgesehen von der grisseren Menge Pelymrisat, ade
sich bildetc, den Grund,darin, dan auf die gresss. !am |

.‘ 32304 , die als Bimsats bei diesen Versushen verwendet urdc,
vorhaltnissmng nnr geringe nongon Propylen - wegen hr |

- langen Daner der Versnohc - sur mm:kung kanen, uo viel
sohwerer verseift urdon konnten. Man lah immexr mehr oin,
dass der Weg Hber dle Abserption in gasfirmigem Zustand ~
ohne Verwer.dung ven 48,50, sohwerlich sun Ziele flhrem -
diixree. Ec mdo daher ein anderor Wog ﬁngosoua@un:

' Apperatur: Neeh eimiges gunatiatn !'ornrmh.n o
einem kleinen Dnakgotdus, das. su diesen z'uko hcrmtcnt
worden war, warden die tolccndon Versuche in dm lﬂhr-
aatoklavon mit YzA-Rimtl (uuhgotﬂhrt. s

Azbcituogg_o_; Bim genau gewogene longo sz‘ m ,;
~-in den Elnsats. 3ogobon. der Antoklava 5osch1uau, aus m-

: ngemn kleinen Bombde das Gugennh in den Mhm :

o sodrﬂokt und gtrﬂhrt Die Renkuon macht sich laroh A-tci-
~ gen der Temperatur und des Bm«kos bemerkbar. Am lamtor

. kann die Hanptnakuen, die mtuk sehr schnell (bes. bei
: hthorer xonzontrat:lon) ointridjft und abknngt, nrmgt

 werden. Naoh Beendigung der Absorption, die auch hier" ugon

_-7-
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dor ‘schon vorhor crwahnton oinnt:euan Vtmnnnng dcr |
freien 32804 nicht veollkommen :tlt. ma die Nenge m Ab~
gases gemessen, dabo:l eine Bnruhlohumpnu mn !ni
_,amlyl:lert. Die G«:lohtsmnahma der n,so ixd Lestgest
‘das gedildete Bou:l.n wird vom 3280‘-11&;1.” and nmd', |
wic obon, wrsoirt. :

me me bei der Aburyuom

im gasfSrmigen Zustand gewonnenen Ertahmnsan m Mer =
‘von Anfang an verwertet. Es kemnte festgestellt warden, M R
- die Verhilltmisse swisohen Alkohol . Pe ™ einerssdts
und der Xonzontratien der Siure u. der an anderseits
“im Wesenmtlichen gleich gcbliebon ltld. 8o dass die eden an~
gefihrten eptimalen Bodingugcn m Gu-l.int)ﬂ.u uor M'- |
" behalten wurden. Tabelle Iv nmmhamcht, wie mit sted-
gender Konzentzat:.on der Saure die Nenge m hlmintu
= hier allordings ein brauohbarea Bonlin - W Ill m
Ansheute an Alkohol fallt.’ , :
Amh bei Vu'wendnng oiner G‘-l‘mnon mtu Mu
grésseren Vorsohiobungen im noaktioupmun m, BRY ut
die B:u.dnng von Benzin stiirker. ‘Dies wurde aush M m Yo
‘suchen in gasmmgor Phase roatgestollt. !abcnc R 2 :dgt
die Ausbentcn an Alkohol und Bengin bei nraoh:um«r o
 Konzentration u. Temperatur. Die Absorption war dei den
 Versuohen durchschnittlich 90 %ig. Sie wurde wegen Zeit -
sparnis mioht bis sur Vollkonmonhoit durchgefihrt. Fir den
~ halbtechnischen Versuch ist eine Gosonntru!aundom |

' geplant, die 'ahraoheimoh restlaso Aunaolnm; M”B“ i
'irdo |

S Bonsi__g g_ugg, Es uute versuchs word-n um nx-_
¥endung - ven Katalysatoren die Bildnng des. Polmrbcnliu
su verrisgern. Za diesen Zwecke wurde vorher die news 0. _f' f’"-i
und 0y !nktten, die wir damals meoh getrenzt ;ou«m it-
'kaun, auf thren eigenen Bcnsingehnlt ¢ m&m dor thr |
20% siedenden Bestandteile) untormhi. En l'tclltu steh

~ heraus, dass die 0 Oy~Praktion kein Bensin enthielt, ‘withrend
die Of Praktion 22 % Bensin hatte. Die dmhsefﬁhﬂtn Ab=
-. scrptionsveranche crsabon bei der c,-!nnien oine !olmr- i
ben:.tnb:udung ‘von dnrohnohnittlioh 1o - 12 . Bei Ammhu

der 04-rrakt:l.on atiag der Bons:lngohalt suf 34 - 35 % wag
-8 -
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e:lnor Roubildnng von 12 - 134 Bouin uupuchg_ m .agu-

‘wandten Katalysateren: Konplm Cyenide, Phespherves
‘dungen, Salze ven Fi u. Cu orgabon koﬂu v-mmm w

: Btnlinb.ifdung |

?rooknn des Rohalkohols.
mismw

nni die !rmmng von Wassor nnd mm:.. Nn» m die ’l
analytiuhc Bont:lnmng des lusm Atoh$ gans mlm!h 1!%. 5
.mutc erst dieses Problem hhamn l.rlﬂlp ‘

A Uassorbes" don.

. Die in der Praxis ¢ angewamton Mhodnn ﬂt > ~Dont
mng basieren fast alle auf der Bestizmung der Mmmf f
‘und waren daher fir nnaore kae nngntgnet. |

o Es wurdc der Versuoh gemach§, ven ﬁkoh.lan lit bo-*
: stiumten Hao-Zusatz die phyn.-ohu. Keastanten wie im.
 Gew,, Broohugnndex, Dielek usammmam oﬁc- = er-
‘mitteln, um Zuaamnoﬂhungc odexr Regclndusigkoiten tnﬂn—
~ 8tellen und in eine Beziehung smWaesergehals W bringen.
~ Dech es geigte sich, dass dieser Weg niocht sm'
~da sieh 8elbat bei re:lmn Alkoholan ke:lno
'f"dernng des ly. G. e d. Br | yaw

| mit Bemsel, fur die amtmmmxmmmn
- des Alkeholes mit der @+ 4~fachen Nenge Bemsel emtst. hen

. 8wel Sohichten. Das vnmn dexr sum sxdssten el m m& ;

" und Spuren von Yensel ‘bestehe enden \mteren Sohzm ontaprient

den Vo Pmontgohalt an Wass 3]

~ exakten EzO-Bcntillnlgon euabo

21 %. Es wira Jotst eing ven m-. Ibtt:lg mgmrmam. .
o Wa-aerbosﬂ.mnngIMMe mit Mylmmaf dm-ohs.m:t, dte
- auf dn Yorhalton dn Aootyloblmu honht, nt nzo uto: |
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,muung von 2 Aqum.nten savm und mit mn

Bldung m 3 ) Lqu:lvalcnt Skure su _veagieren. e m

'lzlotm nmuﬁ'ne Ruu].tato. dooh sei hier auf dte ﬂ- '
~ naue Mhreﬂung und Burohmhruug nr::lthtot, m il m- -
| 'bereitung ist, -

mne nuto Hethodo bal:lort au! m Zlﬂ.m m
Magnannmtna mit Wasser unter Bildung wven tm;nakp m :
ﬂ!r;d;t'o_ B_Iempolvorwaltnng augurbd.tn' gnuo 7

. 1) Im Anfang verutston wir d‘l Behalkohel u * Ky00,,
| wodnroh etn EY0aser Teil der Wassers ampgesshlecen weuas®
" Es telgto elne 3 malige Troekmung i
' diesen gotu&netan Alkahol nit Bensin
 dliese ‘Misehung milehig, oin 201ohon, |
~ Alkohol moch nmicht gans wasser: . wa im W, ‘
- aaeh beim statkntcn Absaugen'x ‘bliob. m du Yqﬂahun
. Tir aie teohnisohe Durchtﬂhnmg sewiese n:tcht iu !:ngo h-, -
. vorl:losun wir diese Entwasumngluthuo- -

o 2.) Eoohen des wassorhaltigon leohoh nﬁ M ltn |
s Bﬁokﬂnaskuhlor und naohhongu AMolﬁm.un Eh s m
Zu eilnem nllkmon vasserfreien Produkt, dosh m u.

Verluste, am boi Anwondung von Vahmcuunamn,
. dentend. ~ :

| 34 m.rkmcn dca nnerhnltigon An.a.u M-
um das Wasser dureh Amskristallisation su eatfornen,
ftorto daran, dass sioh oin m.ux-nuw-'mw m Ly
roinas .wdner absohiod. |

7

| 4.) m-ahon des An:elwls ut dcn za vornmucn
B.uzin in dem V.rmtun. wie man ea ‘als Irafttahrlhﬁ n-
, 'hrauohon nnte. Untormen der Miaehnna, | b Ab-
| _riururen oder z“truucircn, entfornte swar die 5 Nsste -
 Nenge des Wasszers, uuh War aueh hior dte Mnmg ut!:t 5@!1: |
: ~“11k°mn0' ) :
‘ o m» M:lumg wa A-x.-nomin
| ut Te % Rohnlkohol hat 0,15 ¢ n,e
20 % L ) 0,55"“ |
%304 Derdmsdinff " 1,1 & %

{

w 10 -.9 : B
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~ Alkohel sur Beatillationeinsusotsen,t&hrta~snnr,§u.jg-p-£~
 freiem Alkohol, doeh war dle Hithodé=aanaqrut,lang§1i#£§,ffw

da,nan Q1n1ge'Dostillaticnqn durehftihren musste, was wieder
grSasere Verluste bodingte,ynhh crhiclt'nathdérii}fnnntyff
35,5 % HyO frey, Daoh der 2. Dest. 57 ¢, naeh der 3, Dest,
,65" HZOfrel(bo;GGPnanrdenﬂosaltcinlats). ";:“; o
- u{at).Die_Vbrsuohe_untet'T.)_wurden auch nztﬁ§¢i§739h~“

Zin und Bensol am Ste1le von c‘-rraktugf{ Brohgefuhrt und

‘brachten uns zu der |

. ) »Azeo't:oﬁe'n—msunaﬁm mit Bensol, ae el einem
optimalen ¥isohungsverhsltnig ven Eensol-Alkohol, dag abp~

‘héngig 15t von der Menge des 729 in 4lkohol, sohen des' oiner

| ’Deatillatién'ca._48 % wassertreion A3 v _
‘exrhilt B3R ein $ermiives Gemiso Héeéllkdhal-ﬁ§asél-uld Q1n“
binires Gemiach Alkoho;rpenzol. Bnn.ozgtere wird mit HoO
auSgeachuttqlt.~nn'ol’vom,AlkOhol':u botrc;eﬁ.'ﬂhrluiql:iso

- Alkohol wird gy Boatiuation;mgeaétzt. wa das binkre

'GemiSoh’Alk.fﬁéo;su'bakcmmen;‘i&hrond dap'ninagl'tﬂt;diigig
BDéghete Destillation verwendet werden kann..Bl'ehﬁnlxgégifx,

®isoh Alkohol -Bensel wird it dem bimkren Gemineh Adkghe)-
Eg@zunter Zusats ven Bonsil':u:»2.'Bbasillatioh]uhxiiiﬁ?fiﬁ{
- 53 13t daraus £u aohten, dass die Bpnzolthngogreaqwgcinga‘
 1st, um al1es my0 im terniren Gemison gy binden, unfige
gering ist, dass qag binare-GemisehjBonsol-ﬁlkohol'iﬁéltthnt
Kein wira. s T
. Inder Praxis wirg dag"Vbizahran ald;kbntiiniorliéhdd .
Verfahren -ur.Entwasyérnng’ibn_Mbtcraprit in grosstem Mags-
. stab bei 4thylalkohol verwendet, - . IR .
o = Ddeaoa*vbrfhhxon tﬁhrte;zn?oinem vvlleh'Eirblg‘.f]_
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R v.rauoho it grﬁﬂsereﬂ Einsats: .

- Polymrisatun th. bei Anwendung _grSsserer ﬁongcn tmbneh
‘&ndern, warden einige Versuche in einem groasen Autokhvan, _
~der su diesem Zweeke verbleit wurde, s mit jo te kg 75 ﬁglr -
32304 durchgemhrt. Es vmrdo Betriebsaohuefe |

,:f'upruh l6-1o at). Bs trat anoh hior eim mlmum &
um S5-1g° at. und der f!omperahu' un; 30%-40% oin, hblu VI
- zom die Goaantbuanz elnes Gro surmhn, !'abcuc m a.
Zusaumenstellung der Gosantﬁlonnbihu uugn Vm
imraus 1st folgendes su ersehen:
1. ) Die Absorption 1st ea. 9o ﬁg
2.) Die Bensinbildung ea. 1¢ - 12 ﬁ‘
»3 ) Die Ausbeute an .gevinnbaren u.kohol oa- 55 ﬁg,- |
- (abgesehen von gen nieht absorbiorton ﬂlcnnn). o
~ 4.) Die Vorsei:mng betrigt TS5 « . :
5 ) Dle Abaorptionaverlnste sind, wie auh mhhcr ‘
o erwiesen hat, keim eigentliohan ?erlnntc, nmrn-»
lagon 4in der Gasneasnng und der Amlm ‘ "

20 %. Da fur den Durehsats von den grnm Mgen 3
an Estor eine kontimieriiche Vnnihna gchut °
wrdan war, lag d:lo Annahme nahe, dass ate Vu*- -
lnsto durch die. ‘neue ”bru:lmngutt mmmu m

e Un anch 1n ueun !ounu% ?{uhoﬂ su brl.lanl.
‘warde der Ester von den cinulnca gloﬂ.emn m.: m

3 verachiedenen Kethoden 'vereutt“, und sway

2. n - goW. HzO-Damptdestillaﬂon -
- 3. gew. Dutulation. | ' a
- Es 2eigte sioh bei der ersten Art ein dnrehmhuttucher »
| 'Veueitnngaotfekt von oa. 7o %, dei der 2. ‘einer von 84 ¢
 der sich bei dor 3. Art. ant 89 - 95 i orhuhtao, |
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. Die xouontrauon der sohwerusﬁuo m:an m m
._Vorseifnng ea. 25 - 3¢ % bei mondnng von n,o-mr, m

- der gew. Destillation oa, 50 - 40 %, 81¢ wind fiber eine
Sohleht Tonsil filtriert und nashher im Vekunm Wis aug 7;#
‘wieder olngedampft. Dieser Punkt ist bes einer Tesperatur
von ca. 6190 pey 10~12 mm Vakuum orre:loht. (MY.Mn |

j'von Dr. Rottig).— | Tt ERRE

. Bet AVerwendmxg ven rogonor:le:ter lzle‘ = Aburptitu-
-vorsnehon zeigte sioh, dass die Aburptnmﬂhmut 310101;
geblieben ist, wihrend daie Verseifung sogar etwas hihere
Ausbeuten ergab. Tabelle VIII lésst dle GnaantkalkulliloNI-
_und Vbraoithngaunteraehieds bol nlcht.resonnziorter, 0in~,

. awei~ und dreimsl Tregenerierter sto exkennen. Die v.:ltuto
an Schnfolsanro urden kaum tiber 1 8 % dos Bnrohutsu bo-— |

Zusamnonzaasung

R Aus faba.uo VIII lmat n:l.oh ersehen. dns n nlqh
 dem letzton mand der Vor-unho miglich ist, 65 - -7 ‘ ur
im Gasel borimiohon Olefine in Alkohol ussuwandeln, mto _
e gelingen in der technischen nrmhaanhgc, llm Abserp=
: tlonsturm tm Gcsonltrcmprinsip ki arbettet
eine vellkomuene Absorption gu
Vor utnissn der Bomi_m-hld‘nng’ n

lo wire eino 15 ~ 8o ﬁgo ukoholausbeute lﬂgl:leh‘ Ca. 14 -
15 ‘ entfiielen aur Benszin u, hShere Polymer:lsate, der Rest '
von durahschuﬂnoh 7% llegt in der bis jetzt nooh nicht
‘vollkonmenon Vonoirung begriindet. Dag bet der Veruirnng
entsntohondo Propylen nnd Bntyln kann aber m 2. mu ein-

Beaetzt vordon. = | 1, |
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gatgntgtoxatg_z_ Aut don Gobieto der. ukoholhorstnulu m i
Olefinen &1bt o8 eine grosse Zahl von Patenten. In den hmu
Pidllen wird das O:Loﬁn gantamu anaucmt. Dosh u&t e »
-anoh eins Reihe von Patonton, dle unter Lneuxmg ven m
arbuton, dech wird hier fagt Azmer mit einem M am |
50 - 100 at. und mehr gearbeitet. Die Temperatiren, Ty da~
bei angegsben werden, sm Sehr versohieden. Bei allen Vor-
'_tahrcn wird die Lmondnng ven Katalyaataren -genannt, ,n.n o
’Vorrahron ‘wie das unsere in nauigor Phase bei 1o at. » !o‘d_,"
- Ohne Katalnator, 'urdo 1n hr I.iteratnr nioht ntg fuanden,

kohol folgende Kalkulation, die m 100 kg Rein-Alkoheler-
izengung abgestimmt 1st; = LT
_-_____m 100 kg macrtroior L].kohol .
AR “o 12 kg Polmrbonzin ‘00‘20 “o 35,0
Be Vorbra'ﬁch; | |
- &) Hatogalg._gn
~1.) Ptir to0 kg. ukohol-Produktion und Bo g gg; nt
1o kg Olefinen una 70 kg Paraffinen ansuwenden. Man
u‘hﬁlt dab.i 7 kg Olatina, die bei der Vm.ifﬂng '
ontwa:lohen und wieder absorbiert werden kpnnon und
14 kg 010nn0 » dde niont absorbiort wrd.nn sind.
Der Gcmtvorbranch an Gaul betrigt Mhor 89 xg.
- 24) Pernex werden 19¢ - g). mn&t. dic
vimr Tegeneriert werden wnmn, wobei oin Vu'zmt |
‘ven 1 1 %4 Ruhnnng su setzen igt.
3.) Mir ate aseotrope Destillasien sind 87 kg Demnel
L nStig, die im xroupr.un lautn. se aan ein Yer-
~ lust ven ea. 2 ¢ als gonugnnd §ross erscheint.
4.) Hurnatonauon uc Ion:il. nwx eto. .
bs) Dampt sation eto. =
. . Um einen guten Dnrehsohnitt oaor xoston su crhalton,
~ wird die Kalkulatien der 5000 t 4 Age su Grunde go~

legh und fur aie Brzeugung von 1.6 kg Relmlkohol
'nlgeroohnet. o

N . I
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Rﬁi’nr}d‘\emie’ Akfieh.g‘e_sellschaﬂ . ?4_ -
o ”()bérhausén41phen:;' o

 Kestem; ' o
a.) . .. 90 kg Gasol 80,2 RM
(1 % Verl.) 2 xg B804 (75 f1g) a 0,02
(2 % ver1.) 1,75 kg Bensel a 0,4 RM
. Hilfsmaterialien -

18,— xn
't“
LOL
- 0,%
T L 19,24
Gutsonrift fur 12 kg Bensin a 0,25 gy - ~ 3,00
‘Das helsst, naoh dieser Kalkulatien kann mit einem

T 8 8 8

7'Goatohunésprbia_v§n 40'an/ka-goreCBnntfiirﬂbn. .

_ chg!;suho'noakttog; Bio~31109p19p316tharb111nn3 beruht
8uf einer Behandlung vom Isopropylalkohol mit Solmetelsiure,
 wobed. IiprQﬁyinch!.tdIS§neront!tiht5 d1§1ddrohnnhi ¥engen

Alkohel i Diisoprgpylather u. Sohwefelsiure sorsetzt wira,

1) ogmn v s " Ogfin080,H + B0
B mwnfs;&ﬁ- ‘”3’2"”::’“’"3’2’ H80,

Be, 0L dex reeLten Beaktion 5,80, regensriert wird, romsten

- : »émlﬁa Anrgng an m. ’m. Durehfhrung der
fersushe ein 2 3-Olatsen-Kolben genommen, der sich gut be-
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wihrte, Br vmrde boi spatron Vormhon nur nesh vorbosnrt,
inden or mit einen eingeschliffenen Rﬁhnak und um |
'dirokten zmut mr den m.m versshen mdo. ,

g _t_nugg; Die schutch&un mQ 1n du mm -
c:lugnetst, die lnnhnng xt den Imronmkohu vonloht:tg j

~unter Kﬁhlnng dnrehgatuhrt und das Gemiseh (es warden im
| Auanc cleiohe Volmn-!cuo beider nﬂlaianitn wmmt) |
- ' t: ; ,futzt. Das lborg-homl. Geniseh ven .

~ Xther und Alkohol warde anrgotangoa. wahrou das cn‘hhluno
| 'Pn”hn suerst durch eine Gasuhr, spiiter in ninn nm.r
 8eleitet wurde. Da bei dienr nmnh.n Vo, |
'<6ttnoho Ubemt,znng - u

‘hdltnis des mmtns, dle Grbsse und d1e ao‘ummgxu% S
der :mzesunden Henge Iupupylauohola » Wie sueh dex zmt:
von rolynruauomurhim.rom eine grosse Rolle spielten.

- Tabelle IX voranaohannoht im langaaun Ansteigen

'80owohl der Xther - als auch Gesamtausbeute ate Uberwindung
der einzelnen sohwiotiskoiton- 4dn Hand uug.z mrm-nm-

- 8oher Vorsnoho » deren gensue lioinsah Telgs, sell dio m- .
‘ wioklnng der Axrdeit gozoigt nrden. '

| . W werden gleiche valmns n,so‘ 'h ﬂg
usd nop:npﬂ.amm auoinndor ouluku 8elassen

| -ubom-tunon. ohne dte Tupmtur su b«im:-un. -h :
tritt schen bei 6e® eine v.rﬁnug des loaktuunum»
auf, bei 7¢® 1st die 80! llhlcuug = bedingt duren d1e

starke Polymerisation - sehy hof‘tig. -mu-na dte lth.rmuu |
'3an: anfgehtirt hat., .

- ‘Bel. V.ggh 13 4 nrd du Mp.mtu hreh zut‘.unm
von Iupnpnanm in Dempfranm euf 64° - 65% konstant'
-gehalten. Damit cing ein mauur Bu'ohnts von Iupropﬂ-
alkohol Hapd in Hand und dte viel Bpiiter .hmunnu Polnori— |
sation bedingte eine bnuu Aubouto. - F

e m_u zeigt den c&ut:lgon E:I.nnm dor voll-
'kommenen ?olymtiut:lounrmudemng ‘bel Amwendung ven PaOy
~in der Steigerung der .Kthcrbudnng und des miglichen Dureh- -

satzes. o Durchsdnrl S -16 ~
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 XOx Versun 39 4 vurde in den Olsisen-Kolben ein muny-
Werk eingesohliffen und a8 Zulaufrobr fur gen Alkehol =
direkt in den Kolben eingeschmelzen. Hiey wurde das Maximum
dox")&fhoibudnng ‘erreioht, ‘wiih¥end 1n den beiden mishsten g
" Versuchen 43 A wnd 45 4 dle Jtherausbeute etwas geringer
1s%, dader Durchsats ven 3800 & Imepropylalkehel fup tooo g
L4 ﬁct H,80, sehon su gregs war. - o PR
S L %tMlnlmuWonz o

"geatdigez?t..- doeh iﬁt" dieser smg.raag eine Gre-n -. m.tst .
(Versuon ¢35 4 u. 45 A).Re 1st darauf su Gohten, dass d19

4-)Ribren sur Yerninderung ven 'axn't'lio'hin; Uumfnmn

- wandt. Ein Zusafs von 0,5 - 1 &, ‘besegen ausr dag Gewleht
der eingesetsten Hy80, nrlundcrto dte Pﬂmu'ﬂaﬂog vell-
B k,o.m_aon-.“'me_rg- Katalyesatoren wie Fe30,, Cuso,, EqPocn;
~ deigten keine Vorr:lagamng der ‘Polmz‘;la_tion.i o

- Verluste.,

 Aus der Tabelle’ist weiter exsiohtlieh, dass s zu
Versuoh 38 ein Verlust ven 16 - 20 4, any @on Gesantesnsaty
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_n.-tuuuon h cuaun—xqzun mbu», um
 4ass in der nu-mut ontueder Selmege)
o8ter edor unzersetster Alkebel surtiekged: Aehen war. Badeh
olie N,0-Denpr-Destillation Reante tor Toie pyial
doxr nummmcu ~gewennen werden. lln
clatun-xﬁm das Geminen mr m ea.
die Ithotmuna prakiisoh ammn
sar Rzo«-nanyt-noaunatun an. e
- Dle letsten Veranoks nutn m r N
‘eine 50 - 56 %ge Atherausbente: bei etnie Air.
725 - 30 S und en Puwlu von. ‘M

- u L

- geso Tramm,
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56

¢ 15
¢ 15

en- wf

nx-wx_v
3A-4524

.i2 A o

34

i II-n._ ITX

'I.'.juo '
N S

vir

52333

fnuunumuln-‘   §
- Abserptien duroh . ‘“ » !
~: tur u. Kensentratiof =
L Gasflsmiga Ablmfi% verseifung
~ Finfluss eimiger Katalrnt rcn A
-gmmnwmﬂwm S
. mukvoumhn‘-_n 03~ W+ G4=Prakii,

urluohi

| 'u'hns dor g«ﬁhnuohcn Dntu— :
. latiem __

" Einfluss der Iapomm
' EBinfluss ven rzo,

Einfluss sxﬁcsonr Buohutmngu
,nnd uuger _
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- ZAENRRE VOB AsBD. (Ve
’ R R

Binsats Yoo g 85 fage Rzlﬂo;‘: :
Temperatur: ea. 7o-75% = S
Olefingehalt 4, Yorw. Gases = 42,8 % 0

1 % Agas0,

97-102|28'8 |5
1091123019
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v;:m -1! :; | '
Einsats: Too g 90 ﬁg 7
ohne xntahlatcr. Temp: To

T ot o [ |
Qe ro % Absoxpt.
B

25 |ee| 8 | 100 |
112-14 . 0,0 |11 | 100
1 20-24 ®0 12 | too

H ._

Versuoh " |

‘nmts :71»375%8280‘01‘_‘ -
Olefingehalt 8 %

 Temperatur; 7o 44 _ 'ﬂ. m

Tabelle I
| _ontotchomh

| 'golutnon r.tr. ‘ g h
-Ezl‘raktion _}

E 100 IR ns | ‘ﬁ.,o_, |
{1 1% I 56,7 | 106,5
L 200 . | 156 | 1s2

-
e g . - : o . e s
R R N e AT N IRP S bt

s2¢s

‘mQ Prahnon Wn 70’ l4° o - "; ‘ |
Die Ymo:.mng war 84 “g.
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Tabollq 1 ;

In allen Pdllona Binsatz; Too g 85 #1ge H 394 B

T e
Litexr
gbs-rxakt.

dcr ¥ixkv
satexen auf die Absorp¥:

Voranaohanliohung

!emperatnr To =75 i. L

| ‘Ab-arpnon
Vonuoﬁ !6 |
0,54 |
wZ"i' .

A5-1 °
1o0-15
15-20
| 20=30
So~40
j RET

-10‘ ‘
E _15 %
214
3o % |
5% |
%% |

v or;goﬁ E'r_.”' Ruon’ﬁratl’”w'

da. 12804

{1 @
40

i

% |

An Gew. ¥
85
85

. %

 kons.

9%

»._.,25.,
- 80

11

100

e

kon‘f_: . 24 C98
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Versuoh 26- Absogption von
2 groase~Kolonnen (jo 2 u) u. 4 Eblonnon (Jo 1 n), jggggggggzéﬁ
Einaats- Kolonno I = 565 3) | S o

" II=1200 §) 2580 g .1 413. nzae4
4 Kblonnon - 815 g) : |

| Temporatnx- * 75 e 05-rraktion : 73 1 == g,g‘- 31,9 %

Gang wkhrond der Absorption. ,

ﬁfmmg ?i:‘ Ab*" el [
ok X. _ + ADSO P
- sag '376| TROERE

9 1055 0,3 ‘,7.1'_ 73-. ] ;A)' 2 1 ,“ 0.5 1’5 95 .
12 [10°7] 0,3 7,80 75,5 | | 6 |16%]e,5] 4,8 88
15 (1115, 619,84 70,5 | | 9 [1e" °,5| 6,9 18

18 |[117%0,51 9,2 1 | | 12 |167%e,6]| 8,9 T2
21 (180,51 8,9 12 | | 16 |16°%0,7| 9,0] 72
| 27- {12%%0,6 | 9,0l 72 | | 20 |11"%0,6| 9,0] T2
| 21 [122%10,4 1 9,4 70,5 | | 25 |11%%0,6 | 8,8) 2,5 |
1 30 [122%10,6 10,35/ 68 . | | 30 14"o.6 8,7 12,5 |
t 30 (12805t 03| | | 35 [122e,0| 8,9] T2

33 [13%%10,6 1o;s,;67_‘ |45 (131 | 84| T

A) Am n&ohsten Tag don Vbrsuoh fortgeaotzt. an 1. Khlonne nooh
145 ¢ 32304 hipaugegobon. | C

. Gniehtumhu der 32304.' Kolomne I = 8 g (vonn-t bein
' Kolonna II =208 Ablau!)
4k1."n-j_“_‘ T
Bumme - wu33 c*‘ 71 4»d.vth.ox.’
Dle VQrseirnng ergab trote ‘einer guwiahtanﬁaulg nnd saaanalytilohi4
festgestellten Ahsorption von 70 % mur geringe nongon van.llkahol.'
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!abellh Iv: z\uammmnung cinigor Drmknrsnaho -tt c,-rrakuow

{rale| e |
15,0 | epme

 *) kein Willtvoltueter sur Verfigung

fabclllQ V3°4’1'r8ktion3 58,5 % g‘.'. S

*89_3"“ o

93

lg1 |

'10 sioh naehhcr horauot.ntu . m\m um m»halc mw-‘i
nana.rfn:l. | -

-
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G.nntkalknlation von Vbum o 15. R
(MQ Amrption mﬂ.e bo:l. Bze‘lﬁl j' Ay

m !; 1e kc n,so‘ 74.7 x T m‘r kz eam. e
Botrilb!uﬁnra : W G‘BO ”’9 " i
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jGaganalia'njtﬁt_Vbrgﬁoﬁ e 15,

‘t',E:Lnnat'z-: _4.138 k'c o nmn: 7.47 ts
_‘v'f.moh..ol- 2,95 kg (72 m Exhaltem: 6,9 kg |
Verlust: 1,19 ks ~ Werlust; -,mk. cv.s i)

gca.-eea-gglgggg“ Y'f"

umm 1,7 ksl .

fo lﬂtﬁl’t 4.7“ :
o vmm 0,24 kg

.

198
49,54
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‘. E:l.nnatz: 500 aom - 757 s 19 ﬁgo n,ao‘ | ‘ |
500 eom = 390 8 Itqptwpylulkahol T

| Das Gemisoh wird im 2 l-elainntolban langsan thtm,
, bis aie Temparatur u Bauprrann 80%: omxoht. -

Ziif

1925 15 8 %0 S T
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