Studien zur Chemie der Paraffine und Paraffinmassen. IT

Bestimmung von Paraffinen, Olefinen und Naphthenen
in Folgeprodukten der Braunkohlenteerdestillation

Von E. Leisnitz, W. Hacer, P. BErtHOLD, G. HILDEBRAND

Mit 3 Abbildungen

Inhaltsiibersicht

Die siulenchromatographische Trennung fiir Paraffinmassen der I. Mitteilung wurde
auf weitere Produkte der Destillation des Braunkohlenteers ausgedehnt, wobei wieder die
Verarbeitungsvorginge durch diesc Methode bevorzugt untersucht wurden.

Mit den in der I. Mitteilung naher beschriebenen siulenchromato-
graphischen Trennverfahren wurden mehrere, zwangsliufig bei der
Destillation von Braunkohlenteeren auf Paraffinmassen mit anfallende
Produkte nach Bestandteilen, beziehungsweise solcher Gruppen unter-

sucht.
Um zu den Ergebnissen nachfolgend noch einige Bemerkungen zu
machen, wird das Ergebnis der Analyse in Tabellenform vorangestellt.

1. Rohrofendestillate des Rohteers

Bei der Rohrofendestillation des Rohteers fallen neben der Paraffin-
masse PM I/R noch das Rohol T und der Riickstand P 15/4 an.

1.1 Rohol T
Das Rohol ist eine tiefbraune mit Paraffinkristallen durchsetzte
Fliissigkeit. Nach der Hydrierung wird das Ol als DK-Komponente
verwendet.
Das PE enthilt gesdttigte und ungesittigte aliphatische Kohlen-
wasserstoffe und die Naphthene, die nicht besonders abgetrennt wurden.

1.2 Riickstand P 15/4

Der Riickstand ist eine bei Zimmertemperatur feste schwarzbraune
Masse. Das C/H-Verhiltnis und das PE zeigen, daB der Anteil der
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Aliphaten gegeniiber den ubrigen Teerdestillationsprodukten zugunsten
der Aromaten und polaren Verbindungen stark zuriickgegangen ist.
Ein Teil des Riickstandes wird zur Paraffingewinnung in Blasen
auf Koks destilliert. Dabei fallen die Paraffinmasse PM I/K und die
sogenannten Roten Produkte I als letzter Destillationsschnitt an.

2. Vakuumdestillate des Riickstandes P 15/4
2.1 Paraffinmasse PM I/K

Um einen Einblick in die Vorgédnge bei der Verkokung zu gewinnen,
wurden iiber die gesamte Verkokungszeit acht Proben genommen und
chromatographisch zerlegt (Abb. 1).

Der Gehalt an PE steigt von Fraktion 1—4 an, wiahrend gleichzeitig
der des ME abfallt. Vermutlich werden wibrend dieser Zeit durch
komplexe Crackreaktionen Pa-

ﬂ”,'”n’z/:,em raffine gebildet. In den fol-
4 genden Fraktionen steigt der
60} e Gehalt an BE stark an, wih-
o T rend das PE abfallt und das
0} o™ N f’g’l’g’;’e" ME annshernd konstant bleibt.
b Die BE sind in den letzten
wl Fraktionen gut kristallisiert
und bestehen vorwiegend aus

wl i%of,. Aromat.:en. . .
o~ Wird die Kokungsdestilla-
\&\ tion bis in die Roten Produkte
a7 T enna-  fortgesetzt, gehen hohere Aro-
eluat maten fiber, die dem Paraffin
0} eine griinliche Farbe verleihen.

o . 2.2 Rote Produkte 1

e e 58 f?raﬁrio% Die Roten Produkte, eine
Abb. 1. Destillationsverlauf der Kokungs- im UV-Licht stark blauviolett
destillation des Riickstandes P 15/4 fluoreszierende feste Masse,

bestehen zu iber 409, aus

Aromaten, was sowohl das C/H-Verbaltnis als auch die Mengen-
verhiltnisse der Eluate zeigen.

3. Blasendestillate der Paraffinmasse PM I

Die wihrend der Rohrofendestillation tibergehende Primirparaffin-
masse ist noch nicht filtrierbar. Deshalb wird dieses Produkt nochmals
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redestilliert. Dabei fallen an:

Vorlauf: Rohot M

Hauptlauf: Paraffinmasse PM 1I/B
Riickstand: P 54
{Zusammensetzung s. Tab. 1),

Wihrend einer Blasendestillation wurden in gleichméfligen Abstén-

den Proben genommen und chromatographisch in Gruppen zerlegt. Die
Ergebnisse sind in Abb. 2 und 3 aufgetragen.
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Abb. 2, Destillationsverlauf der Blasen- dthereluate des Destillationsverlaufs

destillation der Paraffinmasse PM I PM I/R-—PM II/B

Die Grenze zwischen Vorlauf und Hauptfraktion wird in der Produk-
tion empirisch festgelegt. Die Paraffinmasse beginnt, wenn auf einer
Glasplatte aus einer an der Luft abgekiihiten Probe Paraffin schuppen-
formig auskristallisiert.

Wihrend der Destillation steigt das BE erheblich an, vorzugsweise
auf Kosten des PE.

3.1 Rohdl M

Das Rohdl M wird wie das Rohol T hydriert und dient als DK-
Komponente.
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3.2 Riickstand P 54

Der Riickstand P 54 schliefit sich in seiner Gruppenzusammen-
setzung an die letzte Probe des Hauptlaufs an. Der gesamte Anfall
wird in Kokungsblasen auf Koks destilliert, wobei neben Koks die
Paraffinmasse PM II/K und die Roten Produkte II als Destillate tiber-
gehen.

Die Paraffinmasse PM II/K hat eine dhnliche Zusammensetzung
wie die PM I1/B. Die Roten Produkte 11 enthalten einen héheren aroma-
tischen Anteil als die Roten Produkte I, wie aus der Gruppenanalyse
und dem C/H-Verhiltnis zu ersehen ist.

Leipzig, Institut fir organische Grundstoffchemie.

Bei der Redaktion eingegangen am 31. Mai 1958.
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