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vBotr.s Weiterentwicklung der Arbeit tiber die Boratellung von
Alkoholen der 03 ‘and 0‘-Praktion augs Gasol. -

Baohdem die Arveit abgeachloaeen worden 1et. so0ll in
.dem vorliogonden Bericht ein ('berblick tiber die Entwioklung
"der Versuche: gegeben wcrden. die von den Laboratorinmsversu-
ohen Hiber die Versuche in der techn. Versuchsanlage sur Pla-.
nung der orousanlage gefuhrt haban.
‘ Die Untersuchungen gliedern sich 1n k] acnptgrnppen.
und swars

I,) Absorption.
a) kontirlerliche,

b) chargenweise,
¢) mit M.A.B.-Tarbo-Rihrer..

11, .) eraeigggg

a) diskontinuierliche,
b) kontinuierliche.

III ) Xorroeion.

Als Abschluss folgt die Beschreibung der im Bau befind-
lichen Grossanlage ‘bel Pa. Rheinpreussen in Homberg.

I.) Absorption.
"bie Arbeitswelse in Laboratoriua ist aus dem Bericht

_ vom 6. Januar 1938 zu ersehen. Es wurde in einea Rihrautokla-

ven in flﬂssigef'rhgen diskontinuierlich bei ca. 50%, 15 at,

nit 75 %1¢or'32804'§earbeitot. Da fir die Groseanlage eine

kontinuierliche Absorption geplant war, wurde in der haldbtech~

nischen Versuchsanlage ein Absorptionsturm gebaut, der im Ge-

-genstroaprinsip in flfissiger Phase arbeiten sollts.

.) EKontinuierliche Absorption.

Schen 1) zeigth%]sscgia.d der techn. Versuohaanlage. Sie
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bestand in Wesentlichen aus einer Waschedule mit 2 Beruhi-
gungsriumen ( ca. 8 m hoch. ), Zu- und Ableitungen, sowie
Vorratsbehdlter fur Gasol und Schwefelsdure und Auffangge-
fisse fiir den Ester und das Gasol.

: Da man gesenen hatte, dass die Abéorpfion eine Zelt-
reakt;on ist, wgllte man durech eine gute Verteilung dgi ein-
gelnen aufsteigenden Gasolteilechen in der 32504, die sich im
Gegenstrom in der “"aschséule bewegte, die Berithrungsgeit’

' Schwefelsiure-Gasol vergrissern. Zu diesem Zwecke wurde das

Gasol durch eine BleidiisViY aie Waschsdule eingepresst. Die
ersteén Absorptionsresultate wvaren schleeht, lan glaubte da-
her durch eine Erhthung der Anfangstemperatur die Reaktion
beschleunigen zu kidnnen ung umwickelte den Adsorptionsturn -
mit einer Bleischlange, die mit Damp? beheizt wurde. Doch

. Weder eine Températnre;hahung des Reaktionsgemisches auf -

Diisen
ut waren

30 - 4090. noch eine Anwendung von Schwefelsanro;ﬁberqchnsi
konnte eine verbessernde -irkung auf die Absorption austiben.
Es war nun klar, dass die Ursache in der immer nooch schlech-

ten Verteilung des Gasols in der SohwefelsHure su suchen war,

ian ging daher daran die DUsenfrage zu kl&rea una verwendete
elne kleine Versuchsapparatur aus einen Hoohdruckwansdr- :
standsrohr, das in entsprechenden Armaturen fur die Zulei-
tung der Schwefelsiure und des Gasols eingedichtet War, um
dié‘Wirksemkeit der einzelnen Probe-Diigen beobachten gu ktn-

"nen. Diese Versuche zeigten eilnwandfrei, dass selbst bei

Verwendung von Glaekapgillaren nit 0,01 ma p*&ie Absorption

_goring war. Dies hatte seinmen Grund in der starken Entmisch-

barkeit der beiden Komponenten, die durch den hohen Unter-

schied im spezifischem Gewicht 0,5 und 1,65 bedingt war.man
konnte sehen, wie der staubfﬁrmige,enulaionaa:tig feinver-

teilte Gasolnebel nach dem Disenaustritt sich sehr schmell

zu kleinen GasoltrSpfehen formte, die sich vergrisserten,

um nachher unter der charakteristischen Gashelmbildung die

gweite Hilfte des Rohres sehr schnell su passieren. Dadurch

-sank die Aufenthaltsdauer und damit aie Berdhigungeseit der

beiden Stoffe sehr stark, Die dardafhin durchgefiihrten Ab-
sorptionsversuche in der techn. Anlage mit 4 Glaskapillaren

. bestétigten die Beobachtungen vollkommen. Auch eine Pillung

des Rohres mit Koksstilcken (#2-3on) xonnte die Aufe’

haltadauer und damit 5&£héggﬁrption nicht vergrissern.
. -3 - hN
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Da die Werte der kontinuierlichen Absorption im Ge-
genstromprinzip selbdst &:o feinsterVerteilung des Gasols in
der Schwefelsiure nicht im geringsten an den AbSOﬁﬁtionaef-
;. fekt im Rilhrautoklaven heranreichten, entschloss man aich

daher auch fir die Grossanlage fiir den diekontinniorliehon Be-
" trieb bei der Adbsorption.

b) Chargenweise ibsorption.

Fiir unsere halbtechniache Versnchsanl Iurde fol-
gende apparative Verauchsanordnnng (Schema I n Reakti-
onsgefiiss wurde ein innen verbleiter Rﬂhrantoklav von oa.

“35 1 Inhalt verwendet, der einen Aussenmantel fir Tempera-
turregulierung hatte. In Innern dee Autoklaven befand sich
ein Rithrer. Da man bei Verwendung einee Riihrers mit einer
i-blittrigen Sehraubenschaufel ¢a. 2 Stunden fiir eine 7o -
‘80% Absorption brauchte, wurde weiterhin ein Rithrer mit 4

grossen -senkrechten Fliigeln aus VoA-Blech verwendet. Die
Fliigel des Rhrers waren mit Bohrungen ( e¢a. 50 mm § ) ver=
sehen, die gegeneinander versetzt waren, um die entstehen-
@gen Strdmungen zu stéren. Er war in seinen Abmessungen 80
.gehalten, daes die Fliigelkanten mtglichst an die Wandung des
Autoklaven bezw. Wellenbrechers heranreichten. Am Boden |
des Autoklaven befand sich ein Ablasshahn mit anschliessen~
dem Schauroh;, um beim Ablassen die Trennschicht gwischen
Sﬁura und Gasol genau beobachten zu ktnnen. Ausserdem geh¥r-
ten gur Apparatur je eine Bombe fiir Schwefelsiure, Einsats-
und Endgasol mit deh.dazugehvrigen Leitungen und Ventilen.
Arbeitsweise: ¥an atsorbierte chargenweise, liess guerst

' Schwefelsiure, nachher Gasol in den Autoklaven einfliessen,

brachte die Temperatur dsr Mischung swecks Beschleunigung der
- Absorption auf ca. 30°C und verfolgte.den Ablauf der Reak-|
tion widhrend des gansen Riihrvorganges an dem Anstieg der
Temperatur und des Druckes und an der Abnahme des Olefinge-
haltes. Kach ungefthr 1 Stunde nahm der Olefingehalt mur
noch gang langsam ab, die Reaktion konnte als beendet ange-
sehen werden. Die Absorption betrug dann ca. 75 = 8o%. Man
liess kurze Zeit das Reaktionsgemisch im Autoklaven absitegen,
um nachher die Alkylschwefelsiure vom Gasol beim Entspannen
trennen zu ktnnen. Der Unterschied der beiden Flissigkeiten
in Schauglas beim Ablasaen war gut wahrgunehmen. Um den Rest
a4 -
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(der Olefine such noch su absorbieren, wurde sp8ter in 2 Stufen
:gearbeitet. Zu dem im Autoklaven suriickgebliebenen olefinar-
‘men Gasol kam bei der Nachabsorption frische SchvofelsﬁnrJ.die
dann wieder mit friachem Gasol in der {. Adbsorption susammen
kam. Die Alkyl-SchwefelsEure,ynrde nach der Absorption abgL-
lassen, die Gewichtszunahme festgestellt, das Endgasol wurde
in eine Druckflasche ungeleitet, gewogen und das Polymer-Ben-
‘gin beim Entspannen des Gasols, das anal&piert und goloaeeh "
wurde, abgetrennt und gewichtemissig erfasst. Aus den Vereu-
chen, die nach oben beschriebener Arveitsweiss durchge?iil
worden waren resultierte Polgendes: o :

1.) Dass bel einem Gasol-Schwefeledure-verhdltnis von 111 bed
elner einstufigen Absorption mit T5%iger sto‘ in ¢ca. 60 M-
nuten eine 75 - 8ofige hbsorption, in einer 2.Stufe eine 90 -
95%1ge Absorptibn;der Olefine .zu erreichen war. : _ .
2.) Dass die folymerbenzinbildung, anf die z;ter'nooh ngher
eingegangen wird, bei einem Gasol mit einozZ£3§. : G‘HB-YO r
hiltnis 1 : 2 ca., 22 - 24 betrug, auch wenn man verdiinniere
SHuren und kirzere Abeorpfionszeiteq anwandte.

}41 Daes ‘die Reaktionsdauer wesentlich abhéingig war von doﬂ
Intensitit der Rithrung, der Temperatur, der EKonsentfation der
Olefine und der Schwefelsture,

4.) Dass regenerierte S#ure etwas bessere Absorptionsresultate
geigte als Prischsdure.

Tabelle 1) zeigt ‘eine Zusammenstellung. von ca. 30 Abe
sorptionsvarsuchen, die eine durchechnittliche Oletih-gufto{-
lung von 724 fiir die Esterbildung und 24% ale_Polyner—Ben:iﬂ
aufweisen, wobei von 1o kg 75figer B S0, 3,96 kg Olefine ab;
sorbiert wurden. Bei der Ausbsuteberechnung der Verseifung
wird auf diese Tabelle nocheingmal gurlickgegriffen werden.
Ausserdem liegt im Anhang ein vollkommen durchrechneter Ab-

sorptions§erauch ( Br.46 ) als Beispiel vor.

e) Absoigtion nit dem M.A.N.~Turbo-Rithrer.

Da der Fliugelriithrer technisch nicht anwendbar ist, wur-
den nach Rcksprache mit M.A.N. eine Reihe von Abeorptionsver-
suchen mit Rihrerformen ausgefilhrt die technisch in Frage kom-
men. Der Turbo-Rihrer war folgendermassen gebaut ( s.Schema V.):.

_ An der Achee, die am unteren Ende ein Laufrad mit 4 )
Sehaufeln trug, war oben ein Mantel befestigt, der unten weis

wter wurde und in der Haﬁk"ﬁﬁé"@aufrades abschloss, sodas;

Y &
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dieses genau nineinpasste. An der Aussenseite des liantels ver
ganden sich noch 3 Scheufelpaare yn verschiedener Hthe. Stmt-
- 1iche Schaufeln waren verstellbar und konnten die !lussigknik
nach oben oder unten oder aucn-éégeniaufig £5rdern. Aueserdes
besase der wantel 3 Lochkrinze, bestendnd sus je 12 LaéhornJ
die ad Umfang in einer Ebene gleichmiissig verteilt 'aron,dufdh
welche die vom unteren sropeller nach oben geforderte Flussig-
keit in den Zusseren Fliussigkelitsraum austreten konnte. Dio‘
Austrittscffnungen waren mit Gewinden versehen, dsmit sie i

BeQarfsfalle geschloggen werden konnten. Die Dimensionen doL

Ruhrers waren 80 gewdhlt, dass sie den Abmessungen des AntoL

_ xlaven angepasst waren ( ¢ oben 100 mm, p unten 150 =&, Héhe

des Mantels 300 mm). Us ein Rotieren des Behilterinhaltes J be-

gonders bei htheren Drehgahlen su vermeiden - 'urdcn.lpltoJ

geitlich Vellenbrecher und an Boden des Autoklaven ein Loié-
blech angebracht, das sieh sehr gut bewinrte. ‘
Die ersten Versuche wurden 8o durchgeftinrt, dass die
achaufeln im Innern des vantels die Flussigkelt nach oben, |die
Aussenschd?gln nach unten furderteﬁ. wobei nur der oberste
Lochkranz gedffnet war, aie Umdrehungszahl ca. 600 U/min. be-
trug und kein Teitblech vorhanden ware Gegentiber dea alten
Fligelriihrer waren die sbsorptionskarven nicht gehr verschie-
den, der Anstieg war etwas gteiler und die Absorption botﬁugr
in 60 uinuten ca. 8of. Auch das Uffnen der anderen 2 Lochkrén-
ze, die Verstellung der schaufeln ( innere nach oben, ﬁns‘ere

verschieden ), das ﬁeglassen.der’ﬂusaeren_Ruhrachautoln, ?an

Anwenden verachiedenér geschwindigkeit, #nderten das Absorpii-
onsbild nicht wesentlich ( Vers. 1 - 12). Dies geschah llh
zuerst npur mit einem $96t1ichen wellenbrecher und. spiter

noch mit Bodenleitblech gearbeltet waurde. Die Absorption
( Vers.15 ) betrug hierbel naoh 15 ¥in. schon 83%, mach 20
“ yin. 90% ( U = 600/min., Aussenfligel gegenlBufig, Olefinsn-
fangsgehalt = 4o ),gﬁine Erhthung der_Undrehungu;oseh 1 ig-
keit auf 900 U/min. rergeb keine Verbesserung (Vers.17). ?01-
Jeglassen 46T Aussenschaufeln blieb das Absorptionsbild $o-
wohl Vel einer Umdrenungsgzahl von goo ale auch bel 600 488
gleichél Es wurde 1@ diesen Fillen ( Vers. 18 und 19) lh?
15 ¥inuten eine 83gige Absorption erreicht, die suf oa.
weiter anstieg. pies waren die vesten Ergebnisse, die ait r
tierenden Hantel erzielt werden konnten. Da ein golcher |
rer oca. 7 - 8ooo R seQreksdiEit als ein Schraubenrihrer 3]

-6~ |
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<featstehendem HMantel, wurden anschliJssend Versuche mit am
Deckel des Autoklaven vefestigten Mantel durchgefithrt. Die An-
etiegkurve der Absorption ist bei dieaen Versuchen aicht o
steil, doch. wurde in den besten Féllen in 15 Hinuten eine oa.
* 70 #ige Absorption erzielt, die nicht iider eine durchschnitt-
1ich 8o “ige Fndabsorption stieg. Tine weitere kleine Verbesse:-
rung ist durch das {ffnen der anderen Lochkréinge erszielt wor-
den. juch ibei dieser Versuchsanordnnng gab ee keinen grossen
Unterschied der Avsorption bzl dsr Anwendang von 600 U und 900
U/min. Es! konnte leider wegen der schyachen Zonctruktion der
Stopfbdchse des Autoklaven die umdrehungezahl nicht weiter ge-
steigert werden. : . P
‘Die graphische Darstellung dieser Versuche tinden gich
auf den Turvenblattern A/1 - AI7. Hier ‘sind auch verschiedene
‘Versuche zusammengesiellt, welche dia Abhingigkeit der Absorp-
tionzzecchwindigkeit von der Kongentration der Schwefelsiure
“(Blatt A/III/B) oder der Umdrehungszahl ( Blatt A/II Vers.lo2
und 103) sehr enschaukich wiedergeben. Trote der beeseren Er-
gebnisse der Rihrversuche rotierendem liantel wurden aus Preis-
grinden von Rheinpreussen bei der PFirma i4.A.H. fir die'Grose-
anlage drei Rithrorgane bestellt, diec mit feststehendem Hantel
ohne iussenschaufeln mit 3 Reihen von Auetrittsﬁffhnngen vere
gehen sein sollen. !

i

Verseifung in der techn. Versuche—Apparatﬁr.

a} diskontinuierliche Verseifggs

Die erste Anlage wurde der Laboratorinmsverseifungsappa-
ratur nachgebvildet und bestand aus einem ausgemauerten Destil
lationsbehéilter (Schemas III,1 } von ca. 200 1 Inhalt, auf dem
eine kurge ca. 1 m hohe Kolonne {2) ohne Pillung aufsass. Da-
ran schlose sich ein Rthren-Xithler (3), der mit,2 verschieden
‘sehaltbaren Abvlaufgefissen ( 4 unfl 5 ) verbunden war. Der Be-
rilter wer aus Eisen, mit Blei auegelegt und siurefest ausge-
mauert. Die Kolonne and der Zithler warer aus Eisen. Die Behei-

; gung warde zmerst mit Tauchsiedern aus (uarg, spiter mit Dampf
in einer Bleischlange (6) durchgefiihrt, wobel die !emperatnr
in einem ﬁiachventil (7) durch “asserzugabe reguliert werden
konnte. Der ARkylschwefelsiureester wurde aus einem Vorratsd’

 Durchschrift \ =T -
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hélter durch eine Bleileitung (9) in die Destillationsblase .
gesaugt, wobel ihm in einem iischventil (11) eine bestimnte J
Yenge Vasser - je nach dem gewiinechtem Prosentgeha;t dg: néso4
in Ester- gusugegedben wurde. Es wurde aneechlieaslieh.?ino
ca. 2o ¥ige SchwefelsHure angewandt, nachdem in lLaboratoriums-
versuchen ( Tabelle V, Vers. 1 - 11 ) festgestellt worden
war, dass die Olefinebspaltung bei steigender Konsentration -
Ybesonders Hber 30 % igmﬁ 804 Gehalt hinsue - stark ansteigt ~
(29 #1ge 82804 ca. 2 ¢ Olefine, 39 Yige H,80, 314 Olefine).
Die Verseifungsversuche in der oben beschriebenen
Apﬁﬁratur mit ca. 200 kg uinsats zeigten zuerst/sehr hohe
Olefinabspaltungen, die in ihren Ussachen an Hend von pars=
lell durchgefilhrten Laboratoriumsversuchen geklkrt werden
konnten, Zinme) erwiocsen sich die Taucheieder als ungeeignet,
da an den hersusragenden,zu heissen Flichen Dehy tisierung
der Alkoholdémpfe zu 0Olefinen stattgefunden hatten,. Ausser-
den konnte durch genaue Versuchsfiihrung featgestellt werden.
dass es notwendig ist, dic gesamten tei der Vergeifung aus
dem Verscifungsgefiiss entweichenden Gase aufgufi en, dd bei
der etwas unregelmhasigen Gas- und. Dampfentwicklung eine
auch nur einigermassen exakte anslytische Frfassung durch
utlchproben unmﬁglich war. Fir die Durchkonstruktion der
Grcssanlege war es ferner srforderlich, den Zinflugs der ver-
schiedenen xonstrukt*onsmhterial1en auf evtl. Olefinabspal-
fungseigenschaften ¥larzustellen, s wurde sowohl in Labore
versuchen wie in der Grossaepparatur gezeigt, daes die verwen-
deten Materislien, wie siurefestes: Heuerwerk, Bleischlange,
Bleideckel und iisenteile im Kilhler und Rohrleitungen preak-
tieck ohne Tinfluss auf die Clefinabspaltung sind, Bin ge-
wiseer Linfluss war festzustellen, wenn die an Stelle der
Tauchsieder spliterhin fiir die Heizung verwendeten Bleischlan-
gen nit zu hoch gespaznnten Dampr betrieben wurden; so konnte
ein deutlicher instieg der Olefinabapaltung boi»Anlteigen der
Dampfspannung voun 2 euf 6 bis 9 atm nachgewicsen werden, Per-
ner war fir die Grossanlage wesentlich su kléren, ob die
Schichtenhthe lber den Heizfldchen von Einfluss suf die Ole-
finabepaltung ist. Es konnte aber gezeigt werden, dass hier
ein wesentlicher Einfluss sicher nicht bestsht. Ebenso wurde
&ig Dauer des Verseifungsvorganges dadurch gepriift, dass im

: Durchsdhrift -8 =
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Hodellversuchen die sich entwickolndon Alkoholdimpfe durch
einen RAttokflusskiihler wieder 1n das Vereeifnngsbad geleitet
und lediglich die Olefinabapaltung gemeasen wurde. Fs sgeigte
sich hier, dass eine gewlsse Oléfinabspaltnng eintritt.
Aueh der Hinfluss der nnwesenhoit von Polymerbenzin auf die
Olefinbildung warde gepriift. Es: konnte festsestellt werden,
dasz zumindest die in die Verseifung gelangenden Polymerben~
zinbengen ohne Finfluss auf die Gasabspaltung sind. Die we-
sentlichsten Ursachen fiir die Olefinbildnng sind also C

1.} Zu hohe udurekonzentration.

2.) Uberhitzung durch Anwendung zu hooh geapannx.n
Dampfes, i

3.) #u lange Veraeigungezoiton. , :

Fe konnten nach nlaretellung aller dieser Faktoren in
dem oben geschilderten Veraeifnngagerass Vorsuche mit unter
14 Olefinabspaltung durchgefithrt verdin. Auch Versuche, die
nit direktem Dampf in der techn. ﬁrsuchsanlagc durchgefihrt '
wurden, ergaben nur eine 1 - 2%ige Oletinsbspaltung

b) kontinuierliche Verseifung.

" In weiteren Verruchen wurde der Verseifnngevorgnng 80
durchgearbeitet, dass Unterlagen fir dig kontinuierliche
Fiirung in der Groseanlage geschaffen wurden. Im Laboratorium
war schon frither eine kontimmierliche Vereeifung bestéhnnd
aus elner einfachen Kolopne ohne Bden gebant Wworden, bei
der oben der verdtinnte Eeter einffkaa und der Alkoholdaapf
durch einen Kithler abgefiihrt wurde, wahrend unten die verd.-
Hz 04 abfloss und der Dampf eintrat. Diese Versuchg ergaben
danals einme siemlich hohe 5°- 1o¥ige Olefinabspaltung ds
{berhitzung Uberaus leicht auftreten konnte und ausserden
ein fraglos sehr starker hitcklauf in der schlecht isolier-
ten Xolonne stattfand. Die Apparawur hatte aueserdem den

- 'Fachteil, dase ihre Linge betruchilioh sein musste, wenn
eine vollsténaige Verseifung des teters su Alkohol ersielt
werden sollte, da die Verseifung eine gewicse Zeit benBtigt.
is wurde daher die neie kontinmierliche Versecifungsapparatur
in Zaskadenform gebaut, nachdem man sich in Besprechungen fir
diese Form der Gross-Verseifung g ginigt~hatt6. Schema IV
gibt eine Laboratoriumsapparatur wieder, die bei Fa. Rhein-
preussen verwendet Wusjen.fii# bestent aus 2 Rundkolben als

-g -
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Vergseifungsbehilter, die miteinander so verbunden sind, dass
direkter Dampf und Ester im Gegenstrom kontinuierlich suge-
fiilhrt werden, wihrend Alkoholdampf und Restedure entspre-
chend. abgezogen werdén. Die. Apparaturanordnung hat neben des
kontinuierlichen Arbeitens den Vorteil, dass sie schidliche
{berhitzungen vermeidet und der Aufenthalt des Esters belie-
big verlingert werden kann. Der Olefinverlust betrug bei ei-
nem Dauerversuch iter mehrere Tage 2,7 %. Die Falkulation
dieser Verseifung befindet sich auf Tabelle IIT, eine’ andere
in der techn. Versuchsanlage auf Tabelle IV.

Bevor auf die Gesamtkallulation der Alkoholbildung
niher eingegangen wird, soll hier moch einiges itiber die Ei-
.genschaft der sich bei der Absorption bildenden LolyeBensine
gesagt werden.

Der Siedeverlauf aller Produkte bai den einselnen
technischen Absorptionsversuchen war ziemlich gleich und
unterschicd sich hdchstens im Gasverlust stark voneinander.

" Bei einem Siedebeginn von ca. 30° gingen bie 100° 8 - 10 Yolﬁ’
iber; von 100 - 120° 56 - 60 Vol# und oberhald 120° nochein--
mal 8 - 10 Vol¥ mit einem durchschnittlichen Siedecends ven
190 - 200°C. Da auch bei Verwendung von schwicherer H,50 “ale
75%1iger Polymer-Benzin erhalten wurde, lag die- Annahne nﬁh
dass in unserem Gasol Isobutylen, dss sich leicht sgu Iso=Ok-
tan dime;siert, enthalten sein muss. DieseJVermntung|wnrdq
durch die Tatsache bestitigt, dass dle Poly-Benzine in iy-
driertem Zustand eine iotor-Oktanzahl von 96 hatten, was
nur bei Entetehung aus Icobutylen der Pall eein kann, Ausser-.
dem wurde durch syntoemstische Untersuchungen, die von Herrn

 Dr, Xolling auf Anregung von Herrn Dr. Tramm nach der ameri-
kahischeh Arbeit von Matussak durchgefithrt wurden, such ana-
lytisch eindeutig Isobutylen nachgewiesen. Die Daten einiger
Poly-Bensine gind in Tabelle VI susammengeatellt. Wogen ihrer
hohen Oktansahlen sind sie ein wertvolles Ecbenprodukt die-
ses Progesses. l

>

Btlans der Alkohol-Bildurg in der hiabtechnischen Anlage.

Aus Tabtelle I geht hervor, dass die durchschaittliche
Aufnahme an Olefin je 10 kg (75 %iger E S0, 2,86 kg betrigt,
sodass aus 10 kg H,50, 12,86 kg Estersiure entstanden siad.

Durchsdhrift . ‘ - %0 -
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Dle vgraeifung dieser Ester ( o8 wurde der Durchschnitt von _
9 Verseifungsversuchen, die qnantitativ verliefen, genommen)
ergab, dass aus 1000 kg Ester 274 kg Alkohol (wasserfrei) +
Polymerbengin gewonnen werden; Das entspricht einer Aﬁhbouto
von 3,55 kg Alkohol + Poly-Benzin je 12,86 kg Ester. Theore-
tisch sind demgegeniiber aus 2§85 kg absorbiertenm Olo!in bed
Annahme einer Ausammensetzung von 3% Gewy c3a6 . 65 Gews

4 8 :
2,46 kg But*lalkohol 5 = 1,86 kg 0458
1.4} gg_i-Propylalkohol = 1.oo kg 6386
-Sa«t 3,89 kg Alkohol
gu erwarten,

Es tritt eine ,1fferena von 0,34 kg Alkohol auf. Sie
findetsfolgende Erklirung: Iniallan Reaktionsprodukten der
Verseifung -~ in wasserfreien ilkohol-?olynethenz1ngenisoh -y
die gepriift wurden, fanden eich wie suf Grund der Hydroxylzal
nachgewiesen wurde, ca. 1o Polymer-Benzin, Bei der Annshme,
dass das gebildete nolymerbenz.n aus Butylen etan-t. ent- -
h#lt das Gemisch von 3, 55 kg Verseifungsprodnkt!r

0,35 kg Polymer-Benzin
1,77 kg Bntylalkohol
_1;5;_55'1-Propylalkohol
3,55 kg.
. Die 01efinaufarbeitungfnaoh diesen Vereeifnngaprodnkt
ists
0,35 kg G4Hn als PolyABcnzin
" 1,34 kg c Ha als Bntylalkohol
1,00 55 0336 als Propylakkohol
2,69 kg
Daraus geht hervor. dees von: der aufgenomnenon Olefinmenge
(2,86 xg) 0,17 kg nicht ats/haaeigproaun wiedergewennen
werden konnten, sondern als gasfﬁrmig abgespaltenes Olefin
anzgunchmen ist. Dies entepricht einer Olefinrfickbildung von
5,9 Gewp,
Demnach wiirden eich die auf 10 kg 75 1ger sto ent-
" fallenden 3,96 kg Olefine (Tabelle I) in der Geeamtkalkula-
tion folgendermassen verteilens !

-1l -
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Eingatz: 3,96 kg Olefine -
Ale Alkohol " 2,34 kg ° : 59 ¢
ile roly-Benzin o ‘
1) primir getildet 0,934 23,6 %

q .

2) im Heinalkohol ¢,350 8,9 &
Abgésp.01ef1ne 8,170 . i N 7% % _
ficht abeorbiert 0,166 4,2 %

Die Kelkulation entepricht dew erbaltenen Durchachnitt von
30-Absorptionsversuchen und 9 Verseifungen, die in der halb--
technischen Ahlage durchgefithrt worden sind. Sie heﬂéﬁ%et .
also kein Optimum. o Sy
Tabelle VIT gibt die ¥alkulation einiger quantitetiv
du.rehgefiihrter Laboratoriumsversuche bei fheinpreuseen wie-
der, die eine genaue Verteilung der Olefine bei Absorption
unc Verseifung zeigen. In Gruppe 11 diecer Tabelle ist ein
Abgorptionsversuch mit itherschwefelsfure angegeben, der
im mesentlicken das gleiche Blld szeigt. s
T11. Yorrosion.

Da die Frage der Zorrocionasfestigkeit der zm verwen-
denden Materislien fir den Bau der @énfanlage von grosser Be-
deutung wer, wurden mit den verschisdensten Eisen~ und Stahl
sifken zorrosionsversuche durchgefithrt.

SQhon'die Absorptionsversuche in Laboratorium in einem
Autoklaven mit VyA-Binsats und V,A-Rhrorgan seigten eine
praktisch vollkommane Korrosionsfestigkeit des sz-stahlea
gegéniiber dem Gemisch von fasol und 75 diger HySO,, deren
Kongentration im Verlanfe der Absorption bis auf ca. S50 ~ 55%
abnahm, Diese srkenntnis bestdtigte eich vei den Korroeioms
vorsuchen vollkommen, Wihrend diz Behandlung mit 75 4iger
Siure allein einen starken AngTaf?f verursachte, wuxggf.g;bot-
Anwendung von unseremn Reaktionsgenmisch ganz goring.‘nfé iqh
goneinlichkeit ist gross, dass sich saf der Oberfliche des |
gtanles eine dinne Haut von volymerisat fesisetzt, dle als
sehutgschicht wirkt und einen weiteren korrodierenden Angriff
verhindert, Genaues gahlenmaterial liegt in der beigelqg}en'

" pabelle YITI vér. Xurz zusammengefagst kann folgendes?ﬁerv+r-
genoben werden:

-12 -
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1.) Es konnte eine ziemliche Gleichwertigkeit swischen den
Krupp~Edelstihlen (V Ay VAo ¥ 6‘) und den Bthler-Stihlen
(5445, und 5fBg ) festeestellt werden

2.) Die H.5.B.-St#hle, auf die man grosse Hoffnungen gesetst
hatte, seigten sich fiir die Verwepdung bei Ventilen als unge-
eignet, .

3s)iberraschend ginstige Resultateézeigten die‘Renanitatahlo;
-am glnstigsten lag der Remanit 1880SS, der euch fiir Stahle |’
gussventile der Grossanlage Yerwendung finden eoll.

4.) Ausser den Xorrosionsversuchen gegentiber dem Reaktionni'
gemisch (Ventilfrage) wurde eine 2.Gruppe Versuche durchge-
fithrt, welche die Bestindigkeit gegenfiber dem Roh-Poly-Ben-
gin, das schwach sauer reagierte, festellen sollte. Es seig
te sich dabei, dass gewdhnlicher Stahl eine genfigend hohe
Bestdndigkeit aufwies. Die Xlirung dieser Frage war wegen
des ilaterlalentscheldes fiur die rtabuisierkolonne des Poly
Benzine notwendig. ¢

Beschreibuns der Grossenlage an Hand der schematischen Zeich-
nungen G/I und G/II. '

Die Anlage wird tdglich 14 + Gasol mit ca. 6,2 t Olefi
nen zu htheren Alkoholen verarbeiten und damit eine Jahres-
produktion von ungef#hr 2000 t wasserfreiem roh- Cy= + C -
Alkohol und 540 t Polymer-Benzin'(primir gebildet) haben.
.Der Reinalkoholanfall wird 1800 ¢, der gesamte Polymerben-
zinanfall 74o t betragen. Sie besteht aus folgenden Teilen:

1.) Absorptionsanlage zur Behandl des Gasols nit

250, )
Betriebsdruck: : 15 - 20 at
Betriebstemperaturs . ca. 40 - 50°C
.chargenweiser Betrieb: {2 Stunden)
Einsatzmenge: Gasol 14,000 kg/24 h
75%ige sto4 14.000 kg/24 h
Yersei gsanlage d. Esters 2

Kontinuierlicher Betrieb ca. 16 Stunden am Tag
Einsats: Ester ca. 1250 kg/h

B %Ba s 87> Xe/™

K

-13 =



| Ruhrchemie Aktiengesellschaft A -
Oberhausen-Holten - -13 -

Produkte: whssriger Alkohol ca. 350kg/h reiner Alkoh.
- ea 2500 kg/h 25-30%ige H,SO0,

3.) Anlage zur getrennten Gewinmn von nahezu olefinfreien

flissigen Gasol und Polymer-Bengin gstébilisier-Anlggr2

Betriebadrudk: ca. 17 - 20 ati

Zuflussmenge: oa. 350 kg/h

Produkte: bolymerbenzin ea. 60 kg/h
' Gasol 62.290 kg/h

Die oben genannten Produktmengen sind Anhaltegahlen.
4.) Entwdsserungsanlage des Rohalkohols o

5.) Konzentrierungsanlage fir die anfallende verdfinnte
Schwefelssiure.,

1.) Die Absorptionsanlage besteht aus 3 RunrwerksbehﬂlterL;

(1) von ca. 4 v’ Inhalt fur 20 atii Betriebsdruck, innen
stark homogen wverbleit mit Rulirwerk von der Firma H.A.N.
Zwei Beh#lter werden stindig im Betried sein, wihrend der
3. als Reserve diient. Ter Betrieb ist éhargenieiao, und gwar
#ind 12 Chargen pro 24 Stunden vorgesehen, sodass fir jede
Charge, elnschliesslich: der Fill- und Entleerungeseiten e{?
wa 2 Stunden zur Verfligung sichen. Die Asrbeiteweise im lad-
fenden Betriedb iat folgende: ) ,
Die H§SO4 wird aus dem Schwefelsiure-lagerbenilter (5)
(20 m° Inkalt ) mit Hilfe von 3 Kreiselpuapen (6) in eine

;Dosiefﬁorrichtggg (7) geftrdert und von da in dem Rijhrwerks-
beh#lter I geleitet, 1in dem sich olefinarmes Gasol befindet.
Es folgt die 1. Absorption,'nach dervd}e Haso4 in den
Schwofelsidure-Zwischenbehiilter I - die| Anlage besitst 2 Stek
Je 1,5 ;371nha1t (2) - gedrickt wird, wihrend das Gasol
fiber den Gasolsammelbshilter ( 1o a3 Inhalt ) (8) sur Sta-
bilisierung weiter geleitet wird. Frisoches Gasol wird aus
dem Gasollagerbeh#lter (3) mittels siner mehrstufigen Krei-

' selpumpe (4) in den Riihrwerkbehdlter I gefithrt und die ‘
Hy30, aus dem Schwefelsiuregwischenbehhlter I sur 2. AbsOrp--
tion dazugegeben. Nach dleser kommt die sto4 begw. gperen
Ester in den Estersammelbehiilter (8 m3) (9), um von da der
Verseifung sugefilhrt zu werden, wihrend das olefinarme Ga-
801 im Beh#lter I verbleibtﬂ_gm wieder mit frischar Siure,

' zusammengebracht zu weSdSh hei RUhrwerk- und HyS0,= _ 4.l _
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gwischenbehdlter II ist der Gang von 82304,nnd Gasol der
gleiche. Die Zwischen-Niveaumessung soll bei allen Gefdesen
durch Ermittlung des pifferensdruckes gwischen gwel Stick-

. gtoffeinblasestellen gemessen werden, der sich mit dem Spef.
Gewicht der Fliissigkeitssdule #indert und so den vechsel von
HZSQ4 auf Gasol anzeigt, Zur Verbinﬂgng der genénnten Anlage-
teile untereinander dienen verbleite Rohrleitungen. :

2,) Verseifungsanlage. Der 32504;Ester 'i;d aus dem Ester-
sammelbehdlter in liischer (10) gepuapt, in die aus einem
dochbehalter (11) iasser zufliesst, um nachher durch einen
s0lymer-Benzin-ibscheider (12) ( 6 ns-Inhalt ) in daie Eocher .
(14) ( 4 Stick Je 1 m Inhelt ) zu fliessen. Die Strimungege-
cchwindigkelt durch den Bensin-Abscheider ist gering ( ca.

ah aufentnaltedeuer der Tliissigkeit ). Tes sich sbscheldende
Renzin wird in einen sammelbeh#lter (13) (1 23 “Inhalt ) abge-
lassen. Dié 4 Xocher cind kaskadenfdrmig angeordnet, die ge-
sante sufenthaltsdauer der »1ilesigkelt betridgt ca. 1 Stunde.
Die Beheizung geschieht mit direktem Dampf im Gegenstrom.

3.) stebilisier—inlare fur das Polymer-Bengin. Aus dem Ga-
solsamuelbehilter wird dus Gewisch Gasol-roly-Bensin durch
eine Neutralisatiionsaniage, die aus 2 Batterien mit je 3 pa-
ralell geschalteten casol-waschtopfen -nit festen Atgnatron
gefiillt - bestehen, in einen Vorwirmer gepumps und fliess?t
von da in eine Zraitiestillierkolonne, gwecks Trennung von
Gasol und roly-Benzin. '

4.) Die rntwisserungsanlage des Rohalkohols. Das wesentliche
Schema der Anlage ist aus Zeichnung G/II su ersehen. Doch
ist sie von der Firma Arenarius auf Anregung von Rheinprﬁon—r
Ben 80 gngebant worden, dass sie den Isopropylalkohol and
sek.Butylalkohol getrennt liefert. Sobald die ndtigen Unter-
lagen sur die endgiltige Anordnung Zur Yerfiigung :’t,,hon.
goll aie Beschreibung als Nachtrag dem Bericht hergegeben

werden.
gemstrie -

5.) Die Kongentivierungsaniage der Ez_s_o‘ (Zeichnung 6/1I)
wird von Fa. Bamag, Berlin gebaut, nachdem die verschieden~- ‘
gten Vorschlige der eingelnen Gruppen Kihnle, Kopp und Kafch-
Pauling ode_: Bamag'gepruft! ;gfggn yaren.' Die Anlage ar§eite :
in 2 Stufen, da eine Kon sanlage in einer Stufe
wegen der Schwisrigekeiencdle in Besug guf Bestdndigkeit
-15 -
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“des 2zu veirwandénden nateriales pestehen, nicht auf denm r.larkteA

" gu haben ist.

Tas gesamte jeichenmaterial von Fa. lurgi far die Ab-
sorptions~ und Stabilisations-{mlage ateht uns Sur Yerfigung.

Anlage - gostens

Die Auftellung dér Anlage-xosten ist foigqnde:

Aplage fUr Absorptions Stabilisierung

and Verselfung (?a.Lnrgi)

Entwisserungeanlage (Fa.uenhortu)

Konzent;’dorunga-ulage gur HyS0,
(Pa. Bamag ) -

Tank-Anlage (15 Stuck )
gebiude

gufihrung etc.

"

Sa;:

o
%

h o,
4
2

v

&

325.000 # ﬁngo}ﬂ:n:z-
, ch Monta-
90,000 ¥ ) oo .
ag.ooo =
50.000 &

150.000 &

/
695.000 R
g5.000 2
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Tabelle I.

Zusammenstellung einiger Absorgtionsveranche. .

Zgrs. 32504 g%efine Z:§Z§:e ggly-Benzin Ralkulation
29 10 ' 4,0 3,125 1,025 Aus der Summe geht hervor,
30 | 10 4,33 | 2,925 | 1,151 dass auf 1o kg T5%ige Hy80,
N 10 4,49 | 3,200 | 1,125 3,96 kg Olefine entfallen,
32 10 4425 3,%00 1,281 die sich folgendermassen ver-
33 | 10,0 | 3,61 | 2,675 | 0,867 teilen:
34 | 10 3,62 | 24305 | 1,007 2,86 kg=12,2% als Ester
35 9,9 | 3,69 2,445 0,922 0,934 "=23,64 " Poly-Benxin
36 | 10 3,88 | 2,950 | 1,113 0,166 "= 4,26 nicht abeor-
37 | 10 3,89 | 3,045 | 0,958 blert !
38 |10 | 3,48 | 2,875 | 0,921
39 | 1o 3,83 | 2,925 | 0,875
40 | 10 3,735 | 2,425 | 0,920
41 10 3,92 | 3,500 | 0,900
2 | 16,9 | 4,25 | 3,000 | 1,132
A3 9 4,11 3,550 0,950
44 | 10 4,22 | 2,830 | 0,90
45 | 1o 3,97 | 2,950 | 0485
46 10 3,94 2,800 0,839
47 9 4,34 2,500 1,02
‘48 | 10 4,27 | 2,400 | 03875
: 49 1o 4,20 3,000 0,963
so | 1o 3,90 | 2,875 | 0,857
51 |10 3,96 | 2,715 | 0,885
52 10 3,89 2,800 0,925
53 | 10 4,05 - | 25700 0,875
1 54 10,2 4'22 3.‘75 0'905
55 |10 4,18 | 3,200 | 0,885
56 10 4,23 3,200 0,750
umne  1285,1 [112,950 | 81,55 26,676
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Zu Tabelle I geh&rend.

Damt 26.7 -19380

Veréuch 46.

s —p———

cineatz: 1) Gasol: 9,698 kg Olefiries 3,94 kg

2) HyS50,% 1,175 kg ( 10,0 + 1,175)
Analyse des Gasols: ' 39,9 Vol% -
03364-0‘%- ) ‘0.6 GQ'.* L.G. - 2’3

'A.) Hauptabsorption:

7eit | Touren- Autoklave . Probesishen - -
gahl/h | Druck | Temp.i.|Temp.a. % G0, £ CyHg f Absorption
'12° | ca.600 8,91 30 44
725 < | 12,5] 48 | 48 2,3 | 30,5
722 11,8 | 46 48 1,8 | 22,4
T o’ 12,4 47,8 47.6 2,3 17,7
7:5 {12,811 49 8 | -
,50 B 12’9 50 : 4792 2'0 15.0
1 12,9 | 50,2 47,2
75 | 13,0 50,5 | 4702 | 11 | O ;
8% sz | 89,8 | 43,5 | 106 | 3.7 | T2

o) llachastr tiont

, 1°; ca.GLo 7,7 | 28,0 27,4 . 5
0% ’ . o [+
Vo 8,8 | 32,5 | 36 4 4,0
1 9,9 | 38 | 41,5
k4 : 10,6 | 41,7 | 46 4,2 | 43
1:;' 10,8 | 43 44,
1 i 12‘0 ‘8'2 ‘9’2 1'8 "2

130 | 1240 | 4804 | 5090 93,8
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Versuch 46

A.) Hsuptabsorption:

Gewicht 4. Esters: 13,225 kg

Gew.-Zunahme 4.HyS0, 2,05 :

Olefin-Gehalt d.Restgasolst 13,7 % Absorpt. = 76,2 £ig
Abgas des Esters: 93 1 ( CO,= 11,7, CyHg = 13,8, L.G. = 2,05 )

B.) lachabéorgtion:

S#iureeinsate: 9.000 kg 1.mal regeneriert
Gew.Zun.d.H,S0, 0,750 " '
Olefingehalt d.Endgasols: 4,2 % ~ Absorpt.: = 93,5 #ig

Abgﬂs des Esters: 171 (002 L 5.5. 0356 = 13.5. L.G. 2.0’ )

- Polymerbenszin = 0,839 kg
Endgasol: 5,900 v
. 190X 2295 1 Abgas = 5,061 kg

Analyse des Abgases: CO, = 0,5 %y C3Hg 85,3 %, L.G. 210 2.0

Entsparnung der Autoklaven: 233 1 g géef. ] ?:g 2.2
2 - T N4

Bilancz.
4 ' \

Gasols Olefine:
Einsatg: 9,698 ki Einsate: 3,9% kg
Ester: 2,800 * Ester: 2,80 " = T ¢
Endgasol: 5,900 * Poly-Bengins 0,839 = 21,3%
Entsp.Gas: 0,700 Endgasol: 0,220" = 5,68
Verlust: 0,298 "3,074 Verlust: 0,036" = 1?0%

Entsp.Gast ) 0'0‘5. = 1,1*

: foe
- Graphische Darstellung auf Blatt A/I.
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Verseifungsversuche in d. techn. Apparatur.

|

Einsate i

nr..ﬁnzso4 an Olef.| Apparatur [Zusatz Charaktesristika % Olefine
. in kg. abgespalt.
t0 | 20,8 | 7,55 Techn.Anlage| Benzol | Durchmischi’6chlecht . 2,3
12 | 20,0 | 2,77 |Rubr-mtoklav| " o ' 1,2
31 20,3 | 1,04 " L " . ' 1,5-
14 | .17 4,68 Techn.Anlage Diinne. Schicht : 4,7
115 | 18,5 1,2 Rihr Autokl. vorsichtige Beheisung 3,7
116 ] 19 7,3 |Techn.Anlage 1,5 at Daspf 105° 0,5
1T | 18,9 | 7,28 " " 1,5 at Daap? 130° 2,5
i emergggg Pldtzlichea Eintreten dor Reaktion ( Zus 10 )
} starke Ha-Entwicklung ’ ( Zu 12 )
‘o ni O] ( %a 13 )

Die Versuche .1 - 1o sind wegen der unexakten Gasprobengichung niocht ver-
gleichbar. Ein Gasometer wurde bei den Versuchen 16 und 17 verwendet,

i
i
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Tabelle III.

: ) i e .
Vergéigggg von Schwefelsiure-Ester ‘ciﬂs' Collg) 1n Kaskadenanord-
A gggsester 32% HpS0, 11,5¢ ROH(Ermittelt durch Verseifung

a4=1,197 von Ester, der auf 2of ByS0, verdinnt war )

Das bei der Verdiinnung des Esters suf 82 % 8280 sioh abscheidende
Poly-Behsin wurde vorher abgstrennt.

Estersufluss: 2000 com/h = 275 8 ROB/A
’ Aufenthaltsdauor in d.Kaskade 2,3 Stunden

Alkohol-Einsatzx . 1904 g = 100% 1420 g Olefins
Alkohol-Ausba_ute: 1806 g = 94,64
Alkohol 1.Reststure 46,7 g = 2,5¢
Olefinverl.als Gas 38,0 g = 2,7

——

Yoo %
Die Dichte ,des ausgeaalzenen Alkohols war vcrhﬁltnismﬁssig niedrig
o,794 { vei 20 c). Bei Fraktionierung dieses Alkohols ging ein
-Vorlauf bis 7o% ﬂb&r, ‘dessen Brechungs Bpoo ™ 19818 war und

auf Hexen (9) (n2° = 1,3821) schliessen ldsst. Anteil an Hexen (A1)
betrégt 1 - 2% vom Alkohol.

Ablasufende Restsdure: 274 Haso4 . .
Siedetemperaturz (Damp?) oberee Gefiss 87 - 89°
unteres * 97 - 98°

Der abdestillierendo Alkohol enthielt 7o - 75% ROH. Das bei der
Verseifung abgespaltene Gas war frei von Ieo-Butylen (0,3%).
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rabelle 1V.

___._.—-————

IVereeifg_ng von Haso' - Ester 503 Gl ' a) in dor techn.
Yersuchsanlage.

jusganggester: 30,3 k8 (55.3 % H,50,)
verd., Ester : 83,8 kg ( gﬁ _3_2 '} e Ted X8 OIoﬁ.no
Alkohol—Eineatz: - 9,68 Xxg " toof 7,3 kg Olefine
- Alkohol-Ausbeute: 9,30 " 96% :
- plefinverl.ale Gasf 0,045 " 0,5%
__Alkohol in Reetsﬁure{ 01345 " : 3,56
+ Verlust ' ‘ i

: . A
+) Es entwickelten sich 299 1 Gas. die in einem Gasoneter agufge-
fangen wurden
2091 +371 (Gas-Inhalt d.Gaaometerkappe)v - 3361
Gasanalyse = 6336 +CHg = 5,3 %

ie Beheig&_ng der Vereeifungsapparatur gescheh mit 1,5 8 t-D_n_lgf
(Red\miarventn in ger 6 at-Dampfle;tung) '
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' Tabelle 5.
Verseifugéversuche im Laboratorium der Fa., Rheinpreussen.
IHSEERETESELEoE v.u.jfz-;m-;?x
TogemmcnelRE,  leuf 4 pauer o ates | | Olez,| Demerruns
To 3280 H20 cggi 32_804 Minat. [ROH %, &_0;’/0 entw. :
1 53 17,6 | 29,4 | 1845 2
21 53 17,6 | 29,4 | 2240 | 2
31 53 17,6 | 29,4 | 26,2 1.4
4 53 17,6 | 29,4 | 2Ts5 3 . ]
15| 53 | 17,6 | 29,4 | 29,0 2,7 |uit Btihrung
6| 54,5 | 18,3 | 27,2 | 29,0 4,5 |onne *
7| 54,5 | 38,8 | 27,2 | 31,0 3,5
8| 54,5 ] 18,3 | 27,2 | 3340 6,4
9 54,5 | 1843 27,2 | 35,0 705 .
10 54,% 18,3 27,2 }7.0 15'2
54,5 | 18,3 | 27,2 39,6 31,0
12 53,0 ‘7.6 29,4 28,0 2,0 : .
13| 53,0 17,6 | 29,4 28,0 |- 2,8 it Silica-Steiner .
14| 55,5 | 18,6 | 25,9 | 18,4 48 52 0,9 |mit Sf:hw::ﬂ;&. ,
151 58,5 22,/3 19,2 | 19,5 2,0 ga;:i:;i: aut
16| 58,5 | 22,3 | 19,2 19,5 2,0 Dest .m.Eisenkolir¢
! 59,31 19,8] 20,9 34,2 13,5 | '
18| 58,3 | 19,6 22,1| 33,7 11,6 |mit Bensolsusats
. dest.unt. :
19| 58,3 | 19,6 | 22,1} 33,7 13,0 |Ohne olsusats
20| 58,5 | 22,3 | 19,2| 19,5 2,7 |Bensolasspfaest.
{21 sa,5| 22,3| 19,2 18,8| 138 4,7 |Eeisung durch Ble
: . i schl.m.Uberhitste:
D Danpt ( olb. )
22 | 58,5 | 22,3 | 19,2 20,0 30 7 | 1,9 |Vergleict versuch-
: ' . ( 0.Blei)n.Busendbr
23| 57,81 23,0] 19§52 19,2 44 56 2,0 |Neues Reakt.gem.
. ‘ . Flasche II
24| 58,5 | 22,3 | 19,2| 19,0} 200 46,7 [53,3 | 5,0 |[ule 21
25 | 58,5| 22,3 19,2 19,5 8o 2,6 |® 21,aber a.gewdh
_ ' _ 1lichem Dampf geh.
26 | 57,8 | 23,0 19,2 19,3 " 2,4 n 8| w ¥
27| 51,8 | 23,01 19,2] 19,5 ’ 1,9) |Hohe Schicht, Bl.
Arsmx*.aa ' Dur%‘gd"ih 12,8 Schlange 1.Glasge
Je- fass ‘
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Ausgangegenisch ~Vers, usazmenset~] %Jer
Hgmlﬁ_'%gféﬁ‘%w Dauer | sung des De-| abs,

] % |aufg| 1n stillates | Olef] Bemerkung
3280! H,0 |onH,n H,80, | uinut. | RoH Hy0 | entw,
57,8 | 23,0| 19,2] 19 R 2,4) | Hohe Schicht B1,
o : ) 3,4 Schlange 1.0las-
. i ' . getias :
57,8 | 23,0 19,2] 19 142 39 | 61 [ 1,8 | Hohe Schiont |
oxh.Danpf i
5748 [ 23,0] 19,2] 19 40 27 73 | 442 | Yioh.B1.-Gefuas
: geh.n.kondens,
Lo 1 Dampf 2,8 atu
Bt | 57,8 |23,0] 19,2| 19 85 18 82 | 2,3 " s .
P2 1:57,8 | 23,0 19,2 19 114 40 | 60 | 3,0 | hoh P1l-Getuas &,
v | : R.Bésendr.ohne :
: . “Aufeats
L)J 57.8 23,0 19.2 19 37 20 _8. 2,3 »' * m. Aufs. o
B4 | 56,2 | 20,8 23 19 100’ 16,9 83,1 | 2 Bleispline u.rla-
) ! ) ' ) . ’ ’ hﬂﬂlaup.m .
B5 | 56,2 |20,8] 23 19 129 16,4] 83,6 | 1,7 Bleispine allein
B6 | 56,2 |20,8( 23 19 73 21 79 | 1,7 | H.Bleigef.u.rla- -
: N . tin kond.Damp?
1 . ‘ , 2-25atn
BT | 55,5 [18,6] 25,9| 18,5 21 21 79 | 4,6 | H.Bleige?. e
g ' , . ! ¢ ’ Kond .Dﬁprsghatﬂj?j
p8 | 55,5 | 18,6/ 25,9] 1a,5 33 21 1 (33 ] » = 6 atp’
9 | 55,5 |18,6] 25,9] 18,5 28 18,5 81,5 | 4,2 " " satn
o 55,5 18.6 L25.9 18,5 33 67 4,0 '-!'n.StOi.ll. 1D

Kessel 8ati Roh

1| 550 19,2 25,8/ 18,3 | 360 | s 32 | 2,0 | Aufarb.gr.uengen
. ’ ’ ' ' ' Reakt.ggﬁtggi’c

! 1.@13&01”00“‘
< Abt’odopoly.nm
2 | 55,0 |19,2] 25,8( 18,3 360 57 43 | 1,3 L
Z o ) . . ‘ohne Absr.des
3 | 55,0 |19, 2581183 | 360 [ 44 | 56 [ 4, |Polv-Bomsine a.
’ *el 2 ad ‘ " | Pory-Bensins I
4 | 55,5 [18,6] 25,9 19,8 161 15 85 | 3,9 |vax.-Desti11, :
5 | 55,5 [18,6] 25,9 19,8 32 | 68 | 5,4) 414 m.n.mu;g
6 | 55,6 21,3 23,1 18,5 | _ 0,31) | gekooht q.abdut:
T | 556 [19,4 23.x| 1855 | 85 | " cni,ne

Butylen.
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Tabelle VI.

———

Phys.-chems Daten zweler Poly-Bensines

. Destelliert destilliert u.
hydriert
LI ’ 0,725 0,708
nd, ‘ 1,4166 1,400
* Reid~Druck - 0,3 ati 0,2 attl
ﬁnges.n.K.ﬂ;’: - B4’ o . )
R.0:%s ' 98 | 97, uotor = 96
Siede-Beginn . 42° | 86°%
Siede-Ende 146° 136°
T 10%,504,95% | 89,105,125° | 94,105,125°
S.E.B. 1 108 105
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