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Der Yersuohsdetried Ger Le-Anlage gliedert sich in
3 bhauptalichliohe AbNechnitte, .
1.) die Herstelluag von reinen Cq &us Akohlebenstn,
2.) d1e eigentliohs Avonatisiewang wnd
3.) 10 sufarbeitung der aromatisierten Produkte su Reintolusl.
Auf eine mmhmmmmm ool bier vere

sichtet. Dys beigefiigte Sokalisohena (A%, 1) enthilt alle
wesentlioshan ingaden. '

x.._lmmxn‘ Vou 2eines _G‘L.“ Akohledemnin,
Rinsats 1st stadSlistertes Akohledenain mit

20 - 25 % Oy~Gehalt. Die Destillation erfolgs in einer won
Avenarius gebsnten Xoloums von 800 M 1lichter Veise nit
80 Glockendden, Das Frisedpwedukt wird suf Noden 21 eoinge~
peist, aus dem Swspf dex Xslemne werden die intelle 507. als
Kopfyrodukt die Anteile <a.,w.mmmw-n
kann eins Oy~reishe Fraktion (OtllW$~9§$°rﬁmt) in
die sus 24 GloskenMiden vem 400 mm 1.v. bestodends Seiten~
koloxne ahgwismmen werden. Des Kopfyrotakt der Sefteskalonse
wird suf Boden 56 der Esuptinlomne sarlokgegeden, das Sumys-
Produkt der Seitenkolenns ist veinmes e.,nlm her Teskes)-

vorlagen in den Op-Vorratatank gedrtioks. Die Einsatanenge
el
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in die Hauptkolomne betrigt 220 1/h, dte Rtsklenfmsuge liegh
svischen 2,0 und 2,5 B°/k. Dis Ersengusg an Rein-Oy betrigh
demnach oa. 50 1/h.

Die Durehftihrung der Destillation wurde s0 voIge-
nozmen, da8 eins konst,nte Einsatsmenge im dis Esuptkolenne
eingespeist wurde, der Visderaufkosher sur Binstellung eines
RieXisufes von 2,0 - 2,5 A7/h mit einer konstenten Dempfaenge
desufschlagt wurds, das anfallende Bodenyroduks mit einem
Sehwimmer abreguliert wurde und eime konstaate Xopftesperstur
von 52° gureh gSP-Eegler und Rioklsufpunpe gehalten warde, Je
nach dem c.,-«mdt des Akohlsdemsing konnte dann mehr oler
weniger Produkt in die Seitenkolonne abgesogen w exden. Bie
Dampfuenge fir den Visdersufkosher dar Sei teakoleans wurde
ebenfalls konstant suf eine solehe HOhe eingestelld, dud eine
genligend grose Risklsufsenge vorhanien wer. Da éss am Beden
der Seitenkolozne snfallends Produkt sxtomatissh shgeregelt
wurde, konnte dio Eeindeit des dort antallenden e.,. ais in
der Binhaltuag siner Jodeatexperatur ven 98° su eximznen wer,
gur dadurch eingestellt wexden, dsd mekr oler wemiger XKepf-
profukt dieser Kolonne wieder sur Hzuptiolenme suriskgegeden -
warde. Auf disse Veinss gelingt es leicht, eoin v0l1konmen
Og- uad Og-freles Oy Sm erbalten, Vioktig vor alles ist sher
das vodlatindige Fedlsn ven Cg-Antailen, én dieme 20ak A0v
Aremstisisrusg in der Tolwolfraktisn erscheizen wal &a fpurea
von Oy die Diohte des Teluols stark herabsetssn wirden. 38
seigte siok jedook, mmmmmmmmn,
in die Sedtenkolemne bed der groSen Amsahl dar Mides dor

'l LR
Durchsdhrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft "Z {Lf 3 9
Oberhausan-Holten

4 200000 VI. 3%

-3-

Rsuptkolonns niokt vorleg. Sisherheitshalder wurde dsr Adreg
dor e.,-:mm Fraktion sus dar Fauptikolomne in aie Seitan~
kolonne meist von den obersn Abgugsbldsn (48 oter 0¥ vorge-
 Die Untersushung der Resnheit dss enfallenden ¢y go-
soheh inginer Feinschnittdestillation. Bs erwien sieb, 4aB
Cg- oder Ogmintelle niemals fn der Cy-Fraktion vorbandem waren.
fur Pestatellung eines Cq~Oehaltes wurde folgende Methode
engewendet. Gleiche Teile Oy-Frektion usd Reintoluol wurden ga-
mischt und aus Adeser Mischung das e., wieder vollstlindig ab~
destilliert. Aus der Bichte des surilakbleibenden 20luols konnte
daxn mit sehr groSer Genawgkeit der Og-Gahalt errechnet werdem.
In den oraten Tagen nash der Isbetriedashus wurden s.%. O~
Gehalte der Og-Fraktion Ms su 0,4 % festgentellt. Spktarhin
lag der Og-Sebalt aber imasr water 0,1 £,

Kopfprodukt und Bodenprodukt der Heuptkolonne wurden
sbenfalls in der Feinsohnittdestilletion watersacht. Der Oy
Gehalt des Bodenproduktes lag swischen 5 £ und 40 €. Das
Eopfprodokt hatte eimen C,-Sehalt von hiehsteas 1 . (VYgl. damy
die Knxven der idd.2). :

Bei &er Durehftihruny der halbdtesknisohen Destillstier
bereitete anfangs die gensus RBinstellung dor Nenge dor sxr
Seiteakolozns adsusishenden c.,-umu Prakiton Sakwierigies-
ten. E» wurde damals su venig shgesogen. Dis Felge war, daf dm
bersohtisnige Cy den dsan noch eiusig mSglishen Ausweg swrhta,
alinlich nit dem Bodemprodukt der Beuptiglenns sdlief. Das ader
bedemtets oise Verringerung dor Oy-iusbeuts. Des Bodenprodwkt
enthislt dsmale teilweise 40 & Cy. Dis Temperatur dom wnter-
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sten Bodens leg bei 115%, In dem MaSe vie grifere Nemgws Pro-
duks sur Seitenkolezne abgescges wurdsn, fied der e.,-man des
Bodenproduktes der Houptkolonne, was sioh in einem Bteigen
der Sumpftemperatur bemerkbar maohte. (119° dis 132°). Aus
Abb.3, in der dde Pesiehung svischen Sampftemporstur wnd Ou-
Gehalt dargestellt ist, ist su erkennes, da# man ait der Sumpf-
temperatur der Hsupikolomne sehy einfach die exforderliche Ad-
gugemenge der c.r-roiehon Praktion in die Seitemkolonus bei
weachselnden c.,—-eohalt des Ausgengsbensins einstellen kanmm.
Abb.§ gidt einm mryu-x tber d1e Temperaturen in der Heapt-
und Seitenkolomme bei Einstellung des richtigen @leiohgewishts.
Pei einem o.r-uehnlt den Bedenproduktes von 5 £ wund

des Kopfprodaktes ven 1 #§ ergidt sish eine Gepeniangdente von

”wmnmmmummm
tionen in Obereinstimsmng mit Pyinscinitisiedesmalysen dow

Ausgangs~Akohlebensing stwa so suf;

on, §0 ¢ <0qy

o, 228 Cos

o, BE >0y |
Die unsusgeviesenen Verluste liegen meist wmter 1 % uxd sind
wohl 5.%, durch o‘-m-mn su srkiiren. |
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Der wessntliche Teil der Aromatisierung ist der Reak-
9L (vgl. ABD.5). Er destoht &us einem aus Sishromal 8 verfer-
tigten Topf von etwa 1400 mm 1.7. und etwa 1 n gylindrischsy
HShe. Oben wnd waten 16t je ein Haualosh, d5s it efnes pils-
artigen Binsats, der sur Wirmeisolatioa mit Sohlaskenwolle g
etopft iat, susgefiillt iet. Das 8as tritt sunfchst durch dag
innere Rohr dieses Piises und wird dann dureh 2 Lochreibsn am
Pllsunfang in der in der Adbildung angsdenteten Veiss anf &te
Kontaktoderflliche verteilt. Der Zentakt lagers eunf efmer Sobisht
VOR Resshigringen, dle saf eimem Loohdlesh mit mbglichst vielex
10 me weitsn Lishern sufgalegt ist.

In uvanittelvarer Eihs des Ofens sind eine Reile wen
™t Prefluft gesteusrten Venstlen (2, 3, 2, 3s, 2k, 2v, 3k)
sngebracht. Die Schaltung der Rohzvardindungen ezgitt pish
eu® Abb.1. Es besteht die MSgliohkeit, von unten umd von obem
mit heifer Iutt dav. LeifSem Wasserstof? sy blasen. AvBerdem
Tarn von wnten und von oben kalte Iaft in de Esadtor singe-
Nhrt werden.

Dle Unsohaltung dor versediedonsn Gase ; 1 Juft, Vaseex-
stof? wnd Bsuchges geschisht ia kaltem Tl Qor inlage, wad sway
90, da8 jedes dieser $ase nif oings huum Gedline angessugt
wird und die Drucketutisem &ieser Gedlise iver entoprechunie nit
Preflutt gestousrte Yemtile 1, 4, 5, %, 59) e ¢ins ﬂ'il-
Sone laitung angesehlossen eind. Dureh dieme Leitung goht danm
Jewells eines dieser Gase Uter dm mit der aus deam Reakter
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Sustretmdsn Luft betriebenen Virmesustawsehenin den Erhitser
(Rokre aus Steroml 8, indirekte Anthetsung mit Ramaliges), um
demn, suf Resktionetesperatar vorgewirat, i dm Resktor s
gelangen. Luft und teilweise exeh Rawehgas treten nach dem
Passieren des Reakters durch dem ¥irmsaustauscher direkt ing
Preie. Der Wasserstoff blist ider den Reektionsgaskihier sum
Weeseratoffgasoneteor suriick {Ventile 6 una 7) .

Die Beasinvesnfschlagung gesohicht auf folgends
Weise: Aus einer MeSvoriage wird die Cq-Praktion mit einsy
Pampe durch einen Bensinverdempfer in die Zuleitung ma Bsaktor
kurs oberhald des oberen Pilmes gedrtickt. Die Absperrung asoh
Reektionssehlus erfolgt durch ein meabrangesteuertes Tentil ()
kurs vor &?m Bensinverdampfer. Dareh eia daneben sngeordnctes
Yetil (up keann Reuohges sum Awsblasen der Bensinsohlange
nach Bchlx{? lder Reaktionsperiols eingeleitet werden.

?ﬁr Beasinvormliraer besteht sus etiner stwvs 20 m lea-
; f S8 VoA-Rehr von 22 ma 1.¥. ait einem Wintungs-
qnmclm}.t mcmmn. Das kalte Bensin 4ritt wnten in

vu.m.@.ummtmuxuuommm

‘qt. Die Sehlaage ist in einen susgymewsrtea Ofen
olnuutst‘v 'u den in dor in 4bD.1 sngelenteten Velse neitlieh
von unten gammm eingefibrt werden. Dis Beaninbewut-
uuumgxbgm;tn. 2 1 dav. oa. 40 1 pre balds Stunds, jo
aaohien obamt 10 Vol.% oder 20 Vol.£ Binsats gofahyren wivd,
Die Temper: mammmmmmmm.
damit onc nmlug der obersten Kentaktsohiodt versisdea
wird, suf wn 550° del 10 Vol.$ Binsats und suf etwa 650° et

20 vol.g ni;mu gehalten werden., -
Durchsdhrift
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Die: §Nummm. gelamgen nack Verlassan ded
Eaxters oer m Reaktionsgaaktbler sus Absebeider, Bort
follen ea. B3 ;is des nﬂuigmeuktu sa. Des Gas wird fider die
Akmlvtohlclnlg&p in der o8 die restlichen Nmsingnieile ver-
nmn,umﬂm§onnGumhnmmlumnﬂmﬁmumwnr@ndmn.
aus dem der GMbornm, dsr nieht sur Relduktion des Kentak-
tes vvrbranert wird. abgeblasen wird. (Ventile 9 und 7). Die
in der mwnuntu Bensinanteile enthalten suser etwe
5410 ¢ e‘mhhmmrmthn 30 ~ 40 % wnter 90° stedends
munmom.% 50 60 % On-Eohlenwassoratoffe und es. 10 §
Toluol. i

mi’mohgmnm nach Sohlud der Reaktfon nimat
neeh Vbrlulm des Reaktors sunfichst densslbon Weg wie die
Mon-prcmtt. wird aber nach Passieren &sr Akodle s¥ett
in den 'maymrgmmr ine Preie geblasen (Ventil 1),
Dio sweite munﬂlm swigohen Iuftregenerisrung und
w.mzmrmwm; wird, wie sohon oben sywikint, genaw wie
die Vorvmmmlm ins Preie gegeden.

V-Q

m,mt- und Nengenschess boi der Lromatisiereng

’

war dag tmht

1.} 30 num& Reaktion mit 10 Yol.¥ baw. 20 Vel.¥ Rinsatx,
{ Besogem auf dis reims Dentaktmenge.

}

2.,) 1 nuug Aushlasen ded Bensinverstrmern nit Rawahgan.

3.) 1 insts Aue)aloem dsw Beekters sit Esushgas, s, 100 n)
;. bre Bd. = 5 en/ees. Strlmnggesehwindighsis.

ra‘

-’J

&) 10 - 15%?; (vei smermalem Verswohen linger} Infthedant-

d.-‘, s, 8§00 -3/11 30 on/wes. StrSmmngege-
“Wi.
- ‘ -
Durchshrift



Ruhrchemie Akhengesellschrgh
Oberhausen.Holten 35

'

A/b 200000 V1. 39

c»\:j_
[5fa-]

[
¢

5.) 1 li{qnto Ausdlesen des Reaktors nit Ranohgas, ea,
:?;.. 150 n3/h = 7,5 on/nee. mmnmmt
6.) 12 - 55 Bin, (bei den ersten Yerssohen % Ematen) Wanoere
E steffbehandlung, ea. 200 w3/h bav. ea, 400 w3/

= 100m/sc0. baw. 20 an/aec. Strtmungsgesciwrin-
digkedt,

7.) % lnguto Ausblasen d¢s Reaktors mit Rauchgas, ca,

Y 150 /M = 7,5 en/aco. Strémngagenchwindigkeit,
Die lotsts Reuchgasblasung wurde apiter weggelassen, mio hattse
oy annlyﬁuhl Bedeuteng. Seitweilig worde bet der Heawmg
2 und 3 %att Rauchgas Wassersto?? sum Ausblemen dos Pansin.
vor!anu-n und des Reaktors naoh Besndigung der Reaktion ver-
wendet, ud Ewar gowchl lzuz-gnuoh voR Xompressorenhaugs
als auoh: ltaakuonagu nit ea, 680 ¢ By-gehalt. Es zeigte sich,
daB die vqrdrﬁnm‘ der Bensindinpfe nit Wasserwtof? in Seich
mer nsan wis bei Yerwendung wen Renchgas nisglioh igt. Dadel
warde dio ﬁnteraamto Bsobachtung gemacht, das dte Aus®lawung -
beeaer ai 100 a¥/h, d.1. ait 5 on/ese. Strémngegeschwindig-

koit als ni% 200 w/b, d.1. 10 en/see. StrSmmngegesshwindig-
kd.t orrom. In orsten Falle st schon, wie «ing mm.

eines huuutrm Yor dma Reakiionsgaskithler seigte, nash
1 Xinmate mnmg kein Bensindcapf mehr fostzustellen, in
anderen g’ano orat ngoh 2 Mimien damsrnder Binsng.

Durchschrift



Ruhrchemie AkfiengeselIschof%Y

Oberhausen-Holten

A/5 200000 VI. 3y

By~ y a
-9- @ 6L‘4:3

)
!

Lle srete, gegen Ends Desembder 1939 durchgefilirte
Fillung doa Reaktors bdestasd aus einsr Nisehung von 70 Yol.%
Brookomterial und 30 Vol.£ Kontakt. Als Broohmatorial
wurde Bumuanitrohrbmoh von 4 - 6 mm KormgriBe, als Rontakt
der {iblioh or.‘,oruzorxontm (Bexedohmung *&%") von 1 - 3 mm
KorngrGie tarwendet. De rur Zeit des Binflllens nicht gentigend
Kontakt vorhanden war, betrag die Gesantfillung mur 1,1 .

Dle PA11hBke war deher statt 1 m mnr 7% om.

Wie sich in Laborversuchen herausstellte, hatte der
als Brookenmgpterial verwendete 5i1limenstrohrbruoh sus Wisher
noch nicht geklirten Griinden im Gegensats ru anderen Brocken-
materialien eine Aktivititsverainderung sur Folge. Der Xane
takt "@," ergab s.B. ohnes Sunisshung von Broekem und nash
Iumisohung von 8illimanitrohrdrush im YerhBltain 70 ¢ ¥
die folgenden Werte:

Ohme Broeken 480° 20 Vol.f Rinsets 55-60 m.s Aromaten in

Fltnst .
Wit Brocken 480° 20 Vol.# Einsats 40-4% 701.’ m im
Nissigprotuks.

Ia Reaktor der LT-Anlage war die AXStvitit nosh
weiter vermindert, wenn man annimmt, dag dis Temperaturesesune
gon iz Laborofen und im Resktor der L2-Anlege tibereinstimmen,
Ein Aromatengehalt von 40 Vol.% konnte bei 20 Yol.£ Rimsats
erst bel siner Mitteltemperatur von 505° erretoht werden.

Bei den ersten betden Verswchem waren die iusbeuten nar wn.
erheblish sohlechter als in den Lavorversuchem. Bei oa,

40 Yol.% Avomaten in Fltiseigpredukt exgab sick sine Pitsaiy-

susbvnte von 85 - 66 Gow.§ Mm d feu. 8

E, und 4 Gew.% OB, Aber sohen nach 80 Rekktionen setste sine

sunehnende Verschlechterusg ein, bei etwa gletchen ::mm
Durchsdhrift
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gehalt sticgen die Crackgesverluste ruletat bis auf m.
dte Kohlenstoffwerte bis auf 9 Gew.%, so da8 die Pifissigaus-
beute mur 74 Gow.% detrug. fuBerden wer im Gegensats su lLabor-
ergebniesen eine bedeutend erhdhte mldung yon 05- und O
Kohlenwasserstoffen su beobachten, des Pltesigprodukt enthielt
statt 3 Vol.# bis zu 16 ¥ol.4 Cgy Cg-Kohlenwasserstoffe.

Var schon bet (H«Yeriusten wvon 9 % eine Durehfihrung
der Regenerierung in der zur Verfilgung stehenden Zeit wen
30 ¥Minuten nicht mbglich, #o wurde die Regeneriordauer nooh
mehr verléingert durch das gleiechseitig in immer eteigendem
Mage eintretende Ansteigen der Tempsratur inm don Nef#stsllen
Jund 5. Abb.6 geigt die Lage dieser Medntollen im Ofen und
gibt ein ungefiihres Bild von der Temporaturverteilung im
Reaktor beli der Reaktion. Dis in glsisher Edhe, aber ,wc!jhr ‘
gur Vand bin engeordneten Msfstellen 4 und § verhalten wish
deraseh vollkomzen normel. Alle MeSstellen aufer 3 und 5 stef-
gen bei der Xohlenstoffversrenmng um ea. 40° an, dte Rej~
stollen 3 und 5 dagegen bei den letsten Versushsm um 200°
bis 250°. Um die Temperaturen bei Resktionsbeginn wenigstens
einigernssen wieder herwntersubolen, warden Luftblasessiten
bis su 2 Stunden bendtigt. Wis im AbD. § dargestslll, Batte
sioh ein kegelfivmiges Gediet vom hohsr Temparatur susgedbil-

det, das swar raumsfSig mwr einen kleinen Teil der Reakter-

flllung ausmsshie, wnter Usstinden ader doch mehr stark die
Vernehrang der Gessmtkohlenstoff- wnd Crackgasveriusts Besim-
flussen kemnte, |

Wir vermateten, daB der €rund fir diese abnorme
Temperaturverteilung oine schlechte Gasverteilung war. Deim

- 1’ -
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Aushan Qer Reaktorfullung ergab sich demn euch das folgende
B8, (vgl. AbD.5). Dle wenigen kleinsm Lcher, die in die
Nitte dew unteren Pilzes eingebohrt worden waren, waren mit
Rasehigringen und Fontakisteub fast vollstlindig verlegt. Ter
sohuale Zwisohenrsum swisohen unterem Pils und Loohplatte, der
in der AbY. sehwau% singezeichnet ist, s28 vollkommen mit Stewd
ga. 30 fiel alec praktisch die gesamte Pliche swischen dem
Loehkreis des unteren Pilses flir den Gasdurchtri tt aus. Die
Folge davon war eine ru geringe Beasufschlagung des mittleren
Telles der Reaktortfillung, besonders in den ubteren Partien,
Fs entstand des in AbLD.6 dargestellte Temperaturbiia, das
identisch ist mit dem Gasverteilungsbild. In dem mittleren
Teil waren nlimlich infolge su geringer Bensinbeaufschlaguug
die Umsestrungsbedingungen su woharf, ¢s dildete siok dort =
viel Kohlenstoff, wodurch wisderum die hohen Temperaturen

sntstanden. .

Bei der sweitem Reaktorfiillung, die Anfang Fehruar
durchgefiibrt wurde, wurden diese Brfakrungen verwertet, Ber
Deckel das untersn Pilsss wurde sabgesohnitten, so daf ¢in
grofer froier Reus wnter dor Loshplatte entstand. Die Zoehe
platte wurde entsprechend getinder€ (vgl. AbD.5). Anf eine
Lage von Raschigringen, die sorgfEliig von Hand im Wisksl wvon
45° auf ate LSohwr der Zochplatte mufgesstst waren, folghen
swei Lagen Kleinerer Resehigringe. Daxanf wurds dss Kemtekt-
wid Broskemmaterial im Volumeaverhiiltais 30 : 70 nicht wis dhei
dor ersten Millung gemtscht sufgeiragen, mondern in abweshwsln-
den Lagen von Kontakt wnd Broeken won der HShe won jJe § mm wald

, @1 -
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Je 14 mn. Ba hatte oich beim Ausbay der ersten Fllung derang.
gestellt, dap der Staudbgehalt in verschiedener Hihe des Reok-
tors praktisch dergelds var. Er betrug otwa 15 ¢ vog Fontakt-
volumen. Der Stemd war, wie dirch Vergleiehavereuche fept-
gestellt wurde, schon beim Mischen wng Finfillen der Rontekt-
broekonmisehung entatanden. Purch e otvas miihoamere Ayt

der neuen Einfillung sollte nach MUglichkeit aiese Staub-
bildung vermieden werden,

alte Kontakt wurde vieder eingefifilt, Durch Zugede von neuem
Kontakt wurde die Schichthbhe anf 1 i gedbracht,

Der erste Versueh mit dep fleuen PFillung bestitigte
die Arnahme fther den Gruma der schlechten ramporatmertcum
bel den fritheren Yersuchen. Es ergad elch jetst ein wpll-
kommen noxrnales Temperaturbild;

Negetelle 1 wnd 2 ; 490°
“ 3wnd4: s510°
. " 5 und € ; 5300

Aueh die memporatuomah\mgon bol der Luftbehandlung wayen
identigoh,

Dis hoben Crackgase una xohlmtorfnr;ulto treten

sbenfalle nicht mehr e tt . b h
6 _Gew.%; etatt 1 Cxse stst 11 . 1¢ 5. In Yor-

eleich gu den Laborresultaten und mm dep Bssultaten in dor

kleinen halbtechnisehen Anlege (vgl. Bericht von 15.80pt.39)
8ind diese Werte Jedooh nooh als schlecht su bexetohnem,

Damsle wurden dei §leiohen Aromatengehalt von 88.40 Yol.%

6 - z Q'o! amg!_' wnd 1 E!n! R .rmt“o

- ’ -
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Diglschlﬂohto Temperatur- baw. Gasvertoilung bei
dor ersten Reaktorfiillung war algo hur $.7. der Grund fiir die
geringen Ausbeuten gewesen. Die Hauptursaohe konnte d4e
infolge der 8eringeren Kontaktaktivitﬁt erforderliche hibere
Tomperatur sein, statt 480° waren Mitteltemperaturen von 510°
ﬁotwendig. Wir beflirchteten 8ulerdem, mit den unteren Teilen
dér Reaktorfﬁllung dann an gewiase Grenstemperaturen azn
kommen, bei denen abnorme Reaktionen elntreten kinnten, In
frithexen Laborversuehen war z.p, fesigestellt worden, ﬁaB
bei Temperatursn vop iiber 540° vennnhrté Kehlenstoff- ung
Crackgasverluste eintraten (vgl. Bericht von 15.8ept. 39,
Seite 17). Wir versuchien deher, eins Besserung daduroh herbei.
suftiren, dag8 wir die Bensinbeaufechlagung von 20 Vol.$ aut
10 Vol.% redusierten, un so beg tieferen Tomperaturen arbei~
ten Eu kinnen. Es seigle sich jedooh, dad bei 10 Vol.% Ricoats
und 465° Mitteltempsratur Xeins Bessorung eintrat, In Gegen-
teil, die Rontaktaktivitst hatte pioh ansoheinend Answisohen
noch weiter verachlechtert. Es ergaben.sich die folgenden

Verte: |

Versuch Ly, 10 Vol.§ Rinsats Tempereturmegatolle tu.2; 475°
. 3 u.‘t mo
. 5 u.6y 495°

Das Flussigprodukt enthils 21 Vol.4 %oluol unma 10 Yol.4 unter
30° giedende BemsinkohYenwasserstorts,

Mtssigausdeuts 83 Gow.%

Orenkgas 10 -«

R E s

—"‘,-
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Autfallend Yei den lgtgten Versushen war der verhilt-
niendéig starke Wasseranfel) bei dem Fltssigprodukt. Naoh Y0llw
stindigen Anesohalten der Kvgliehkoit, de8 Wasaer von dexr Re-
duktion mit ing Flissigprodukt der Reaktion gelangen konnte
(durek inderung der Ieltungefithrung) seigte 8ich, deB ein Feil
des friher beobachteten Vasseranfalles direkt aus der Reak
*lonsperiode stamte. Lo war aber von frheren Laborversughen
her bekeont, daj Waeger bei der Reaktion die Unsetzung stark
beeintriientigt,

Zur gleichern %cit wurden im Labor Versuche durchge=
fihrt, durch die festgentellt werdesn sollte, od atatt der
Rauohgauwiachmblasungm kurzzeitige Wasserdanpfhlasungen
ndglieh seien. Auch bel diesen Versuchen zelgte sich wieder dig
atarke Aktivittitaboeintluasung dursh Wasser. Wurde nach der
Waaeerstoftbehmdlung kurs vor der Reaktion 1 Minute lang
Vasperdanpf geblasen, 8o fiel der Aromatengehalt des Misoige
Produktes z.B. sofort in der ersten nachfolgenden Reaktion
von 36 % auf 18 %1 NWash veglassen der Vasserdampfblasung stieg
der Aromstony?lt wieder bis auf den alten Wert, Wuarden die
Vassersehlidigurgen lingers Zsit visderholt, so traten sush
Dauerschiidigungen ein. (Darfiber wira demniiohst ausfihylicher
beriehtet). Wollte man bet Wasserschidigung *n'otmin einen
htheren Aromatengehsit kalten, was dureh Steigerung der Mem-
peratur sum Teil gelsng, =0 warden s.B. folgends Werte
erhaltens

33 VYol.% Avomaten 81 Gew.$ Fiiissigeusbeute
1. Craokgee
3 ¢ m
2. % CH
-1
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8lso ganez Uhnliche Verte wie bel Versmoch Lyqe

Ps lag daher nahe, als Ursache des aschlechteren Ave
beitens dos Kbntaktea‘in der LT-inlege anch eine Sehldigung
@urch Vasser snzunehmen. s wurde nfimlish sowohl Raunchgas als
auch Vasserstoff in Gasometer Qiber Vapser aufgefangen, Wagen
der strengen KHlte war nun teilweise eine etwas zu starke
Behedsung der Gasometer mit Daﬁpr vorgenommen worden, so da8
das austretende Gas wohl £.2. bei 30° - 40° wasserdamptge-
sittigt war, Perner stellte es sich hersus, des das Wasser-
stoffgebldse mit der Zeit stark undioht geworden war und ea,
10 4 Luft nit anaaugée. S0 entstand bei der Reduktion eine
gusiitzliche Waseerbildung, d1e vor allem ansch die obersten
Kontaktsohichten, die bei fortschreitender Reduktion nach ape
f&nglicher Reduktionafeuchtigkeit an sich troexen gablasen
worden sollten, immer wieder benESts.

Un diese gansen MSglichkeiten aussuschal ten, wurde
erstens statt des sumindest bel 20° wasssrdsapfgesittigien
Kroisleufwasserstoffes mur Reduktion troekenes ¥,B,-genisch
aus der Leitung von Kompressorenhsus verwendet, das aup der
Druckleitung in dez Reaktor entspamnt wurde, and sweitens
atatt des von der Herstellumg ebenfalls feuchten Rauchgagen
trockener Stisketoff sus der Leitung bemutst, der in Gasomater
tiber 01 mtgetafagan wrdo, Trets dieser Nagnshmen trat su-
ndohet noch keine weseatliche Besssrung oin. Eret als staté
der 5 Hinuten dausrnden Vasserstoffbehandlung (mit 200 13/11)
12 - 15 Mimuten lang geblesen worde, konnten gute Resnltate
erhalien werden, Die kurse Zeit von 5 Miruten gentigte niebs,
den gesoaton Kontekt su redusieren. In diesem Palle wards bei

-1 -
A/ 200000 VI. 39 Durchsdhrift
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dor Reaktion die Reduktion fortgesstst, was stieh durck Vasser-
ldung bei der Reakiion bemerkbar machte. I sndersn Falle
trat keing Wesserbildung wihrend der Reaktion mehr auf, odbwohl,
wie AbD.T seigt, such it 15 Minuten die Reduktion nosh nieht
vollstiindig beendet ist,

Wir stark u‘n Reduktion vom Yeuohtigkeitsgehalt des
Yerwsndeten Vasserstoffs abhingig 1st, zeigt ebentalle Abd,7.
Eo hat sus dor Yomm der dort dargestellten Xurven sunliohst den
Ansohein, als ob die Reduktion beim Nlasen mit feuohten Yasser-
stoff schumeller beendet Soi. Betrachtet man aber 4ig gensmut-
gedildete Vassormenge, die oin Nagstad fiur die Stirke der
durohgefihrten Reduktion des MWCI ist, 0 erkennt ma,
da8 deim Blasen it trooknem Yasserstoff eins gans erhobliche
Nange mohr an Wasser gedildet wira (in den ersten 25 Nimnten
S.B. 2,6 kg dei trochu Vasseratof! gegen 1,3 kg bdes
20° fenchten Vasseratoff). Vie apiter noeh angefthrte Yorsuohe
Seigten, fihrte eine Reduktion seldst von 15 Mimuten mit et
10° feuchtem Wasserstof? daner sueh nioht sun Stel. sush bet
Verwendung von mur bei 0° mit Wasserdampt gesktiistem Vaswer-.
8~toff werden, wie ia Iadorversuchen, fiver die demaliohst by
richtet wird, fentgentellt warde, keins betriedigenten Resnl.
tate bel der Beaktton ersant,

Bei Anvendung von trooknem Yasserstof? sus dor
Leitung fir die Dauer vem 12 ~ 15 Mimuten w2 troeknem Stiek-
stoff aus der Leitung etatt faushgas kemntea dagugen recht
gute Ergelnisse erhalten worden, wnd swar sowohl et 10 Yol.%
Einsats und 460° als awch bes 29 Vol.% Binsats wnd 510° Mittel.

temperatur. In Taballe 1 sind diese Versuchs susaansngyilt,

Durdhschrift ) “ 1% -
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Bet Xohlenstoffwerten won 3 % - 4 % kimnen die normalen Iuft-
Slaseseiten von 10 - 15 Nimmten ¢ingshalten werdsn, o dag bed
12 - 15 Minaten Wasserstoffbshandlung wad Kursen Stickstoff-
swischmblasungen die Qusamtregenerierseit von 30 ENimuten
nicht mehr Gbersohritten wird.

Die Hittelwerte sus den in Tabelle 1 susammenge-
stellten Versuohen sind folgende:
Das Pliispigprodukt enthiilt 36 Vol.$ Toluol umd 5 Yol.% unter
90° siednnde Bemsinkohlemwasaerstoffe.

Plussigeushente B8 Gew.$

Crackgns [ I
Ez 3 ‘.'~’
CH -l

Das sind dieselben Brgedaisse wie im Laborversnch und inm der
kleinen halbteshnischen Yersushsanlege, obwohl dis Tempere-
turen im Lf-Resktor um g8, 30° hiher liegem.als Uhlieh wad
obwohl der groSte Teil des Xontaktes sohon nshesw 4 Nenate
in Botried 1et und dadei dauernden SohRdigungen dureh Wasser-
einvirkung susgesetst war, |

¥ie schon obsn nﬂhlt, genligt eine Reldmktien mit
10° feushten Vasserstoff nioht. Bei den Deiden Versushem k.g
und fiyg warde bei 5° - 10° ait Vasserdamp? geskttigter Wasser-
stoff, und swar bei l;” Kreisisufwasserstoff aus der Reaktion
und et L,g Kreislanteynthesegas verwendet. (Dor Gesomter
warde nit 01 gef81lt). AuSerdem wurde dursh geeignets EaS-
nahmen ein Anssugen von Luft im Mmltoﬂgam verniedon.
Wie sus Tabells 2 hervorgeht, sinkt bei gleichen soustigem
Bedingungen der Aromatengehalt von durehselmittlioh 36 % suf

21 &, dle Orackgas- und Kohlenstoffbildang dleibs diesslde,

- 18 -
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dle Midung vor Leishtbensin stetgt ven SHeaf]ge g4
In Yergletioh mu Versuch xﬂ m&n Seite 13) wingd die Werte
eatspreskond dem gogeniDer Sarmaeh goringeren Peushtigkeits-
gohalt dem Wasserstoffs und durch Avssehaltung dor Gebliiss-
wndishtighedt nattiriich beaser,

Swr Priifung dor Prage, ob mueh das Rsuohgas vollstits.
dig trooken sein mus, wurds boin Yermeh 1-3, statt Stieckstofe
Pei atwa 10° mit Vasserdsapsgesittigtes Bxushgas vervendet.

Vie sus Teballs 1 hervergedt, ist keine Beeirflussung su or-
keangn, In Ubexvinstimmng damit wurde in Laberversuehen go-
Selgt, 438 sush dei 20° mit Vasserdsaps geslittigtor Stioksters
keine Schidigungen hervorreft. Die frther ssitweise Qurelge-
fihrte Emuchgawblasung sseh dor Fonserstoffbedamnidlung muf
slisrdings Jetst fortfallen. MiMst men ninlish naoh der Reduk-
tion 2oeh 1 Mixate luug mit feushten Ranedgns, &6 TH11t mefert
mmmmmmmmorom:mss -~ 40 Yol.% suf
15 -~ 20 Vol.% ad.

M kaan alse gemagt werden, &a8 sowell
Iuft als Bauclges in dei normaler feaperatnr mﬂmtp-
sittigten Justaud yerwendet warden kinnen, 408 ader dax Beduk.
ticnmwanserstoff, ait dew vor der Reaktion genfigend lange Sedy

(8.3, 12 - 15 Eianten) gehlasm werdm mus, vollstiadig troeken
sein maS. In Eaborverswshen wird s.2t. nosh dis wntere Urense
fostgentellt, bis wm der man die Neage wnd die Mt des Nasens
ovil, m-nm.mmnmmmmurtu

bet der Iafthlasung swh £0r die Yasserstoffoshaniinag einsn-
halten. In dor Zeit wber wird man vorewssiohtlien nteht vosent-

A/5 200000 VI, 39 Durchschrift
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liek unter 10 Ninuten heruntergehen dtrfen.

Die Trookmung des sur Reduktion demdtigten Vasser-
stoffe kaun att 3ilieagel durehgefilbrt werden. In der 12~-Yor-
suchsanlsge ist eine Treskmungsanlsge im Bsu, die mit Glyeol
betrieben worden soll,

Zur Zeit wird auSerdes ein neuer Reaktor oingcbant.‘
dor im wesentlichen wie der alte Reaktor konstruiert ist, e
aber gestattet, KontaWtf@llhShen bis su 2 m durohgupriifen,
Dabei soll vor allem die Temperaturverteilung bei Sohtitthbhen
von tiber 1 m studiert werden. Die Thermorchre sind so angeord-
net, da8 sie such dei gefUlltem Ofen asusgeveochselt werden
kOnnen. Das ist wichtig, denn betm alten Reaktor varen in
letster Zelit Schwierigkeiten dei dor Temperaturnensung sutge-
treten. Die mittleren und besonders die unteren NeSstellsn
gaben bei der Regensrierung su starke Aussohllige, die nioht
den geringen Xohlemstoffwerten dér letsten Versuohe ente
sprachen. Ta besbashtet wurde, das dhei Unterbdreshung der Luft-
behandlung diese Temperaturen schneller abfislen als bet
Fortsetsung der Iufthlasung, kemnte angenommen werden, 4a8 afs
nicht dis wahven Temperaturen der entsprechenden Xontak$sohieht
lnuicﬁn. Es koxnte festgestellt werden, da8 dis Thermerohre
aus Sioromsl 8 undioht gewordem waren wnd sehr stark verkekt
waren (00,-Gshslt dem bei dor Luftbehsadlung durch die Thermo-
rohre sustretenden Gases 12 $1). Mo mus angenomaen verdem,
dsg dureh Xorrosioa sunliekat eime kleine Undtohtigkeis ent-
stand und danm dureh Ishlenstoffeblagerung und Sr¥liode

Texpsratursteigerung dor Angriff sunshmend verstirkt warde.

-0 -
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In aen letsten Tagen vor Abdreeh der Versuohsreihs wurden
teilweise Temperaturen von 1p00° §%mesven. Beim Aughsn deor
Beaddtetiliung ioigte 8ich daher wuch, das das mittlers Ther-
ROYOhr zum kleinen Teil, des unters Thermorohr fast woli-
stiindig weggesohmort war,

dmeh die Wanifikche des Reaktors uwnd die Yikichen
& de beiden DeskeleinsStzen waren etwas korrodiert, adver
dooh nur in sehr geringen Mage. Stirker angegriffen war day
Loskblech, das aber nioht wie der Reaktor und die Rohrlettun-
&1 aus Slercaal 8, somdemm sus dem nichy mo temperatarbestin-
d1gen Naterial Dewtro 0S 65 bestend. An den Robr swischen Uver-
hitser und Reaktor kemntaen bis anf eine gans geringe Roat-
schicht kaun Verinderungen festgestells werden. ¥aoh Ansfoht
des Herra Dr, Sohiffier vom den Fednixribrenverken, der sieh
Susannen mit Herrn Nattermamn dfe Verschisdensn Teils zash don
Ausbeu am 24.4. ansshes, bestehen bei Yerwendung von Sicromat 8
keine Bedanken bestiglieh der Haltbarkeit des Matsrials, Ble -
Beobachtung des Angriffes von Dwutro CS 65 wnd Steromal 8
durch die weochselnde Bsansprusiung in oxyéiersnder wd redu.
sisrender Atmosphiire seigt andrerseits aber in Mmstimn;'
Bit Lriheren Bechashtungsn (vgl.Bericht vom 15.80p%.39) wister,
da8 man dbel der Xonstruktion des ReaXtors uiglishst seringe
Netallobsrflliohen schaffen sellte. _

Sux Suhlnd @ell moed kurs die Prage dor foiusisms
beute behandelt werdeu. Unter Sugradelogang der Mittelvarte
%us Padelle 1 ergeven sieh duroh Esolmung fir den Fall dexr
vollstindigen Aufarheitung dew eingesetiten Heptans dte foligen.
don Zaklen; |
-
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Aus 1000 kg Frischhepten entstehen bei 18 Gesamtheptan-
, ‘ ﬁtl

698 kg Teluol

57 kg Wessorstoff

15 kg unter 90° siedende Bensinkohlenwasserstoffe
.

11 8, - 0, - Kohlenwasseratoffe

Die Toluoleusboute betréigt also ga, 70 Gew.§.

Dsr Gesamthaptaneinsats 1st hier relativ hoeh, da
nur mi% einem Aromatengebalt von 36 Vol.$ statt 40 - 45 Vol.%
gearbeitet wurde. Es ist nmligiieh, da8 die Aunsbeute bel Ver-
wendung eines neuen Kontektes statt des 4 Monate alten und
wassergeschiidigten Jotaigen Kontaktes und bei Verwendung vem
anderem Broskemmaterial noch stwas gesteigert werden kann,

Bei obiger Reohmung eind die unsusgewiessaen Ver-
luste, die durch Ofenwndiohtigkeiten und dergleichen entstehen
ktnnen, nicht bertickeichtigt worden. Diess Verlusts tetrugen
teilweise bis su 10 %, konnten dann aber immer dureh Undleh-
tigkeiten oder dergleichen ermét werden., Bei dichten Beakter
und geneuer ¥essung der Binsats- und Endprodukte ergedsn sioh
unsusgeviesene Verluste von 1 - 4 %.

III. Aufarbeitung der ercmatisierten Produkte wu Reinfo 1uol .«
Dle Untersuchung des dei dor Arematisierung snfallen-

2n Fldesigproduktes erfolgt dureh Peimdestillstion. In ABD.8
18t eine derartize Sisdesnalyss dargestellt. Das bel der
Destillation aufgefangens Tiofpweduktkondensat wird durch Gas-
feindestillaticn untersucht. Es enthilt etwa 10 % Cy~s 40 ¢ Cy
und 50 £ c,—-nhlumnutotn. Die dis 90° siedenden Bensine
kohlenwsaserstoffe warden gesondert duroh Destillation serlegt
Durdhschrift | e 2} -
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(val. Abd.8a). Sie enthalten beispielsweise 25 % 05~!rmion
nit 60 £ Olefingehalt, 14 % Og-Praktion mit 50 # Olefingehalt
Jeus dor Jodsahl ermittelt) und oa, 15 § Esnsolgehalt (aus

der Dichte erreshnet), 23 % einer bei 80° siedenden Fraktion
ait 20 % Olefingehalt und 60 ¥ Bensolgehalt (?) (errechnet

eus der Piohte) und smoblieflich 38 ¥ eilner bel 90 - 91° sieden
den Praktion mit 20 % Olefingehalt, die auf Grund ilrer Diehte
und Sledelege wohl hauptedehlioh aﬁa Nethylhexan bestehen wird.
Bimnt man sur ersten Orientierung an, ded die 40 ¥ Paraffine
snteile der Benzolfraktion su gleichen Teilen aus Og~ und
c.,-Kohlenwuuutoffon bestehen, @0 errechuen sich folgende
Werte fir die Iusazumensetwung der bis 90° siedenden Vorfrak-

tion;

25 ¥ol.% Og-Paragfinkohlenwaaserstofte
17 ¢« 0g-Paraffinkohlenwasserstoffe
1 " Benzol

2 ° 1-drmmmkohlmmumotto

Das wiirde bedeuten, da8 fast die Eilfte der Yorfraktion sus
wahrsoheinlieh nosh sur Toluoldildung verwsrtbaren e.,-mm-
wasserstoffen bestedt und da8 somit d1ie erreioddars Toluolmum-
beute gegenilber den friker sngefthrten Zahlen mosh stwas
&rfler wiire. Es soll dsher demnlichet matersuoht werdez, o
dless 1-0,-Koblemvasserstoffe sur Toluoldildusg gesigast sind
wnd daan s0ll der Sebnits der Yorfraktion evil. entsprechend
verlegt werdem. |

fur Vereinfachung der Untersuchung des arvastisier-
ten Fllissigpreduktes 'u'lo splter die mumnmm ey Ma
90° durebgeftdzt. Das Tisfkondensat warde in O3~» Oy m 0~
Kohlenwasserstoffe dureh Gasdestillation sexlegt. Die Hier 90°

Durdhschrift -2 -
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siedenden Anteile, die Hepten, Heptanm wnd Toluol enthal ten,
kinnen denn durch Diohte~ und Jodsahlbestimmng nach der im

1. Aromatisierungsbericht vom 24, Pedruar 1938 suf Seite 5 day-
gelogten Methode analysiert worden. Als Ergebnis einer solchen
Untersuchung erhilt man s.B. folgende Zshlen:

Oy=» C4-Xohlenwasseratotte 0,4 Vol.%
Unter 90° siedende Bensinkohlenwasserstoffe 5,0 ®
Oplle4 8,6
Cafiyg. 52,4
Toluol 33,6 ¢

Die so ermittelten VWerte sind in sehr guter fversinstimmng
mit den durch Destillation erhaltenen Zahlen.

Die Awfarbeitung der Fliiseigprodukte in der LT-Anluge
erfolgt in oiner Rlasendestillation (vgl.Add.t). Disse Destills.
tion besteht aus einer Blase, di¢ nit 2,0 - 2,5 a’ gefillt
werden kann, und einer damit verbundenen ¢loskendidsnkolomne
mit 60 B3den von 600 mm lichter Weite. Da die Kolozne bel der
Destillation etwa 1 a’ Bemsin aufaimnt, ist die Blese aft
einer Fillung von hGehstens 2,5 2 m klein. Beli der Dyatilla-
tion fallen daher im VerhElinis sum Rinsats su groSe Zvisshsn-
fraktionsn an. In Abb.9 18t eime dei einer solehen Blasen-
destillation sufgenommene Siedekurve dargestellt. Die Destille~
tion wird so lange forigesetst, dis das suletst anfallende
Destiliat eine Dlehts vom 0,865 erreicht hat. Der s 90° ale-
dends Vorleuf seht susaamen mit dem Kopfyrodukt der Hempte
deatillation sur Beasinverladung surtiek. Die o.,-rmtson wind
den Etnsatsprodukt fiir die Aromatistierung beigegeden. Die Iwi-
schenfraktion, die swischen 99° und 110° siedet, kemat in efnen

Durchschrif - 2%
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besonderen fakk und wird bel der nfchsten Nlasendestillation
noeh einmad eingesetzt. Der Riokstand enthAlt die Toluolfrak-
tion. Er mu8, da der von dem Pertigtoluol verlangte Schwefel-
sluretest unter 0,3 liegen m8, noch raffiniert werden.

Diese Reffination wird in Ublioher Weise nit Sohwe-
felslivre und Alkalinachwiische . auegefihrt. Bei der orsten im
Betrieb durchgefithrten Raffination entstanden duroh die ®Ml-
dung von verhBlinismi8ig groSen Mengen fast ungerstirbarer
Emulsion Schwierigkeiten. Es muB angenommen werden, da8 damalg
dle vorschiedenen Verunreinigungen der neu angefahrenmen Anlage
die Ursache waren. Auch bei sp&teren Rafﬁnationon warde 2.B.
beobachtet, das dei triiben, fSohrmiz. und Elsenoxydteilehen
enthaltenden Produkten d1e Emmlefonsbildung sofort stark vere
mehrt war, Bei sauberem Binsatsprodukt komnte die Emulsions.
bildung zwar such nicht restlos verhindert werden, war aber
dooh nur unwesentlieh,

Die Behandlung erfolgie im einselnen in folgender
Veise: 500 1 Riicketandstoluol sus der Blassndestillation ware
den nach Filtration tiber einem Tuohfilter in einen Réthriopt
eingefi1lt, Hach Zugabs von 10 1 kons. teshnischer Sehwofel-
slure wurde 10 Mizuten langsem gertihrt. Neoh weiteren 30
Minuten konnte die schwarse, s.7%. teerige Skure ohne Buulsions.
sohicht abgelassen wor‘d@. Nit 10 1 Vasser wurde darsuf nash-
gespllt und das Vasser nach einigen Undresinmgen des Rihrers
wisder abgelassen, Dadei trat etwa §2 1 Emulsion auf. Diess
Naohspillung mit Wasser war Eweoknlifig, um die noch im Topf,
z.B, an den Rilhrern, surilekgedltiedenen SXurerests hersussu-

spilen. Demn wurdem 50 1 5%ige SodalSmung sugegeden, 10 Einuty

Durchschrift - a‘ -
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&exthrt und nach 30 bis 60 Nimuten Stehenlassen die wilasrige
Sehicht und etwa 2 1 Emmision abgelassen. Zwei weitere
Weschungen erfolgten mit je 50 1 0,5 figer Sodnldsung in der
gloloken Weiso. Jedesmal wurden etwa 2 1 Emleion beobsachtet,
Wichtig fiir eins saubdere Adtrenmung war ein sehr langsanes
Absiehen der wissrigen Phass. Die hnlnionaaahichton snthalten
nur wenig Toluol. Die Gesamttolnolausbeute bei der Raffination
kann nit etwa 28 % sngegeben werden. Davon wird auf Grund von
Laboruntersuohungen tiver die Hilfte bei der Sohwefel siurebe-
hardlung verloren. Ein UnSerschied bei der Raffination wen

RUckstandsrohtoluol aus der Blase und Destillatrontoluol

konnte praktisch nicht feotgestellt werden.

Das raffinierte Produkt mus sur Abtrenmung des Mok~
standes noch einmal destilliert werdenm, Diese Destillation
801l ebenfelle in der oben besehriebensn Blasendestillation
durehgeflihrt werden. Da nooh nicht gentigend grose Nemgen
zur Verfigung standin. erfolgte die Destillation disher in
einer kleinsren Blase mit Raschigringkolonne. Demn¥ohst kenn
auch eine gréfere Charge in der Blasendestillation der L%
Anlage susgeftihrt werden, |

Naoh Laboruntersuchungen eathielt das ans den damp-
ligen Versuchen erhaltems raffinierte, aber nooh nioh$ destile
lierts Toluol stwa § Gew.§ Rckstandsfrakiien. Ven disser _
Rdokstandsfraktion siedeten tiber dte EK1fts tber 160°. Bs 1at
uglioh, dad das sus den letsten guten Versuchen gewonneme
20luol kleiners Nemgen Rtieketanisfraktion hat als dan sus
dem dureh Wasserdsapfeinwirkung gestirten Versushen. Dis

Untersuchungen mfissen nooh durchgefiihrt werden.

- Durchschrift - 25 -
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Das bisher hergestellte Reimtoluol hatte folgends Daten:

Korriglerter Sedepunkt: 110,8 (theoret,110,66) Tersehrifs 4.

namlmbnl.
90% gag'n nach Kriimer-Spilker fiber innerhald
von:G, 0,6°
95% ohan nach Kr#imer-Spilker fiber innerhald
Yons |3 : 0.3. )
B&nntuts praktisch O 0,3
Jodsahl: O <0,4 |
Dichte bei 20° : 0,8664 ‘ , 0,865440 01

Dis Vorschriften des Bemsolverbandes sind alsc weit unter-
sehritten. Nur im Falle der Dichte liegt umser Produkt direkt
&n der Grense des oberen Toleranswertes. Dazu ist aber sm
bemerken, da8 der gesishertste Literaturwert nsch Jussmnen-
stollungen der U.0.P.C. fur 20° 0,86637 ist. Das heist also,
dafl des in der LT-Anlage hergestellts Toluol fast die theore-
tische Diehte hatte und e rein ist, ds8 es den md"m o 4
eine gewisse Verunreinigung abgestellter B.V.-Vorschriftsn
(Angabe von Ir.Weller) spreagt.
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