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Abstract

A method for the manufacturing of synthetic petroleum products is Fischer-Tropsch, where
synthetic gas (carbon monoxide and hydrogen) is allowed to react over a catalyst while producing
hydrocarbons of different lengths. To make diesel (hydrocarbon lengths of C9-C20) with this
procedure, follow-up methods such as cracking (breaking longer hydrocarbons) or alkylation
(merging of shorter hydrocarbons) must be applied. This report describes experiments where silica
sol (mSiO2-nH-0) is tested as a binder during preparation of a zeolit H-3 catalyst. Ethylene gas is
alkylated over this catalyst in an attempt to produce diesel. As a comparison an experiment with
clorohydrol as a binder to the catalyst is performed. In both types of catalysts pural (AloO3) was
used with the zeolite. The experiment was performed in a packed bed reactor with varying
temperatures (380 - 440°C), varying flows (1.5 - 50 ml/min) and under constant pressure (20 bars).

The results show that silica sol is an appropriate binder during the preparation of a sustainable
catalyst that shows a good conversion of ethylene gas. The percentage of the conversion of ethylene
increased distinctively with decreased flow and raised temperature. The largest chance of acquiring
diesel is with a low flow, high temperature and a long duration of stay in the reactor. The results
also show that 420°C is more optimal than 440°C, as larger amounts of longer carbon chains are
formed at this temperature. The highest total conversion of ethylene gas (61 mol%) and highest
portion of nonan (3.37%) is achieved at 1.5 ml/min, 420°C and 20 bar. To produce diesel, this is
the optimal parameter setting.



Sammanfattning

En teknik for att bilda syntetiska petroleumprodukter &r Fischer-Tropschmetoden déir man later
syntesgas (kolmonoxid och vétgas) reagera 6ver en katalysator varvid kolviten med olika langder
bildas. For att bilda diesel (kolviten med lingderna C9-C20) med detta tillvigagdngssitt maste
darfor en efterféljande metod i form av krackning (s6nderslagning av langre kolvéten) eller
alkylering (sammanslagning av kortare kolviten) appliceras. Denna rapport redovisar forsok dar
silica sol (mSiO2-nH>0) testades som bindemedel vid prepareringen av en zeolit H-3 katalysator.
Over denna katalysator alkylerades etengas i ett forsok att bilda diesel. Som jamforelse genomfordes
dven forsoket med klorhydrol som bindemedel till katalysatorn. I bada varianterna av katalysator
anviandes pural (Al;O3) tillsammans med zeoliten. Experimentet utférdes i en packad tubreaktor
med varierande temperaturer (380 - 440°C), varierande fléden (1,5-50 ml/min) och ett konstant
tryck (20 bar).

Resultaten visade att silica sol ar ett lampligt bindemedel vid preparering av en hallbar katalysator
som pavisade en god omséttning av etengas. Den procentuella omsittningen eten 6kade tydligt med
minskat flode och 6kad temperatur. Storst chans for uppkomst av diesel uppnaddes vid lagt flode,
hog temperatur och lang uppehéllstid. Det visades dven att 420°C &r mer optimalt dn 440°C da
storre mingd lingre kolkedjor bildades vid denna temperatur. Vid 1,5 ml/min, 420°C och 20 bar,
uppnéddes hogst totalomsittning av etengas (61 mol%) och hogst andel nonan (3,37 mol%)
bildades. For tillverkning av diesel var ddrmed detta parameterférhallande det optimala.
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1 Inledning
1.1 Bakgrund

Dagens drivmedel &r fossila och ger ett bidrag till COq-halten i atmosfiren vilket inte dr hallbart ur ett
miljoperspektiv[1]. Alternativa metoder for att bilda syntetiska petroleumprodukter dr darfor ytterst
intressanta. En sddan &r Fischer-Tropsch-metoden diar man anvinder sig av syntesgas (kolmonoxid och
vitgas), for att bilda énskade petroleumprodukter. Metoden gar ut péa att lata en blandning av
kolmonoxid och vitgas reagera 6ver lamplig katalysator och bilda vitskeformiga kolviiten. Tekniken
kallas dérfor ocksa for GTL (Gas-To-Liquids)[2]. Kolvitena som bildas &r av olika ldngder, fran metan
till vax, vilket innebdr att om en produkt i form av till exempel diesel 6nskas maste man vidta olika
atgéarder beroende pa kedjelingd. Littare kolviten alkyleras for att hamna inom kolvéteslangden som
diesel. Alkylering dr en reaktion da en alkylgrupp fors 6ver fran en molekyl till en annan och pa sa sétt
férenas. For att alkylering ska ske i storre mingd och inom l&mplig tid beh6vs en katalysator.

Inom petroleumindustrin dr intresset stort for zeolitkatalysatorer da de ar termiskt stabila, taliga mot
korrosion samt kombinerar hog selektivitet med regelbunden struktur. Forskning har visat att zeolit
H-p har de 6nskade egenskaperna for organiska reaktioner, sa det hir arbetet baseras pa denna
katalysator, fast med en helt ny typ av bindemedel, vattenbaserad silica sol[3,4]. Silica sol ar en kolloid
partikel med den kemiska formeln mSiOs-nH>O och anvinds traditionellt som bindemedel i olika
sammanhang. Silica sol har liten partikelstorlek men stor specifik ytarea vilket gor den passande for att
anviandas som bland annat katalysatorbérare[5]. Ovanstaende egenskaper i kombination med att silica
sol dr en giftfri och miljovinlig produkt samt kan tillhandahallas till 1ag kostnad, gor att det finns stort
intresse av att undersdka den som bindemedel vid framstéllning av syntetisk diesel[5].

1.2 Syfte

Projektets syfte dr att tillverka diesel genom alkylering av etengas med hjilp av en zeolit H-3
katalysator preparerad med silica sol (mSiO2-nH20) som bindemedel. Som jdmforelse genomfors dven
forsoket med klorhydrol som bindemedel till katalysatorn. Dessa resultat jamfors ocksa med tidigare
projektarbetens resultat for att se om nagon utav dessa bindemedel ger battre resultat. Experimentet
utfors i en packad tubreaktor med varierande temperatur (380 - 440°C), varierande flode (1,5-50
ml/min) och ett fixt tryck pa 20 bar for att avgora under vilka férhallanden som omséttningsgraden av
eten kommer vara som hogst. Produkten analyseras sedan for att bestimma vilken distribution av
kolviten som erhallits i gas- och vitskefas.

1.3 Problemformulering
1.3.1 Huvuduppgift

Tillverka diesel genom alkylering av etengas 6ver zeolit H-3 med silica sol som bindemedel och berikna
omséattningsgraden.

1.3.2 Deluppgifter

e Preparera katalysatorn med silica sol som bindemedel. Som jamforelse anvinds dven experiment
med klorhydrol som bindemedel. Valet av silica sol som bindemedel grundas i att det ar
miljovénligt, giftfritt och relativt billigt, vilket gor det attraktivt.



e Preparera tubreaktorn genom packning och applicering av ldcksokare. For att fa en jimn
flodeshastighet, flodesvig och téthet for att sidkerstélla en sa bra omsittning etengas som majligt,
maste reaktorn packas korrekt med katalysatorladdning samt inerta material som glassull,
glaspellets och liknande. Att detektera eventuella lickor &r viktigt for att kunna sammanstélla
materialbalanser korrekt och undvika gasforluster.

e Anviinda gaskromatografi i kombination med en flamjonisationsdetektor for att separera och
detektera kolviten av olika kedjelingd. Analysmetoden anvénds for att urskilja diesel (C9-C20)
fran 6vriga kolviten.

e Tydligt beskriva de olika metoder och processer som sker, samt forklara hur den apparatur som
anvinds i laboratoriet fungerar.

e Dokumentera och sammanstélla resultat.

e En slutrapport som &r skriven enligt angivna mal och ska vara tydlig och genomarbetad.

1.4 Avgrinsningar

Da det hir arbetet &r en fristaende fortsdttning pa forra arets kandidatarbete kommer visst beaktande
tas till deras resultat. De testade flera olika tryck, men vart forsék genomfors enbart med det tryck som
gav bist omsédttningsgrad i forsoket fran 2011. Vara experiment begransas dven till att experimentiellt
testa hur vl silica sol fungerar som bindemedel till zeolit H-g jamfért med klorhydrol som bindemedel.
Temperaturintervallet begrinsas till 380 - 440°C, da det #r mest limpat for alkyleringsprocessen. Aven
inflodet av etengas i systemet kommer att varieras mellan 1,5 till 50 ml/min, vilket ger varierande
virden pd GHSV (gas hourly space velocity) for systemet mellan 0,3 och 10. Uppstar komplikationer
med reaktor eller 6vriga instrument som forsenar projektet kommer i férsta hand temperaturintervallet
begrénsas. Litteraturstudien kommer begrinsas till att undersdka och forklara den apparatur,
syntesvigar och metoder som anvinds i den experimentiella delen av projektet.

2 Teori
2.1 Fischer-Tropsch

Fischer-Tropschmetoden bygger pa att en blandning av kolmonoxid och vitgas konverteras till kolviten
av olika langd. Hur bildandet av alkaner sker med Fischer-Tropsch kan ses i reaktionsformeln nedan:

(2n—|—1)H2 + nCO — CHHQIH_Q + DHQO (1)

dér n dr ett heltal. Vid n = 1 representerar reaktionen bildningen av metan vilket i de flesta GTL (Gas
to Liquid) och CTL (Coal to Liquid) metoder &r en o6nskad biprodukt. Férhallandena i en
Fischer-Tropschprocess &r oftast valda for att fa en maximal produktion av hégre molekylvikter av
kolvéten for att kunna skapa drivmedel. Villkoren dr dven valda att samtidigt kunna minimera
produktionen av andra produkter. Bland de andra reaktionerna som &dger rum &r det féljande som
dominerar:

Beroende pa bland annat katalysatorn och temperaturen kan olika ldngder av kolviten bildas, allt fran
metan till hogre molekyler som parraffin och olefin[6]. Av de kolkedjor som bildas &r inte alla av énskad
langd. Darmed finns det ett behov att kracka de kedjor som &r for langa och alkylera de som &r for
korta i en efterfljande reaktor till Fischer-Tropschreaktorn[3].



2.2 Alkylering

Alkylering &r en kemisk reaktion som gar ut pa att sammanfoga ldtta kolvéten till tyngre kolvéten, ofta
over en katalysator[7]. Denna process utnyttjas framforallt i petroleumindustrin vid tillverkning av
diverse drivmedel. Alkylering har dven en viktig roll i bade cellbiologi och andra industriella processer.
Ett exempel pa hur alkylering fungerar mer i detalj demonstreras i stegen nedan, som visar alkylering
av etengas med zeolit H-5 som katalysator[8]:

Steg 1: Etenmolekylen adsorberas till zeolitens aktiva séte.
CHy + H—p5 — CoHy—H —p (3)
Steg 2: Protonering av etenmolekylen leder till en etoxidintermediér.
CoHy — H—-p3 — CH3CH,; —p (4)

Steg 3: Interaktion mellan intermedidren och en annan etenmolekyl, vilket resulterar i att den bildande
etyletanen adsorberas.

CH3CH2 — 5 + C2H4 — (CHgCHQ)CgHg — H — 5 (5)
Steg 4: Etyletan desorberas fran zeolitens aktiva site.
(CH30H2)02H3 -H-p5 — (CchHg)CQHg + H-p (6)

Figur 1 visar de forsta tva stegen i alkyleringprocessen inklusive explicita energinivaer for vardera steg.
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Figur 1: Visar steg 1 och steg 2 vid alkylering av etengas med zeolit H-3[8§].



2.3 Krackning

Istallet for alkylering kan langre kolkedjor sénderdelas for att uppna énskade produkter. Nar man klyver
langa kolkedjor till flera korta utnyttjar man den petrotekniska metoden krackning. Idag finns det tva
olika krackningsmetoder som dominerar omradet, ndmligen termisk- och katalytisk krackning dir den
sistndmnda dr den absolut vanligaste[9].

Termisk krackning innebér upphettning av tyngre kolviten under hogt tryck till att dess kolkedjor
klyvs. Metoden anses vara den enklaste och dldsta krackningsmetoden som borjades tas i bruk nér
efterfragan pa branslen blev storre dn tillgdngen[10,11]. Nér efterfragan aterigen okade, fann man att
vissa katalysatorer paskyndade mekanismen och den katalytiska krackningen var uppfunnen[10].

Vid katalytisk krackning anvinds specifikt utvalda katalysatorer for att uppna en hogre
omsattningsgrad av inflodet. Hur mycket av inflédet som krackas beror mycket pa katalysatorns
egenskaper som K, utformning och porstorlek. Till exempel paverkar katalysatorns porstorlek bade hur
stora kolviten som lyckas ta sig in i poren och hur smé kolviten som man lyckas producera[l1] (vidare
beskrivning kring selektivitet hittas i avsnitt 2.6.1). Dessutom kan dven bindemedel véljas utifran
katalysatorns egenskaper for att fa en hogre omséattningsgrad vid krackning.

2.4 Isomerisering

Isomerisering innebér en omgruppering av atomer i en molekyl, som gér att molekylen blir mer grenad
vilket kan observeras i figur 2. Dessa reaktioner sker utan att véte frigors eller upptas. Ett exempel pa
detta &r omvandlingen av butan till isobutan, genom att virma butan till 100°C eller hogre i nérvaro av
en katalysator. Isomerisering av raka kolvitekedjor till deras motsvarande grenade kedjor &r ett viktigt
steg vid tillverkningen av bensin och diesel. Detta d& oktantalet i bensin, respektive cetantalet i diesel,
Okar vid reaktionen. Detta steg kallas for reformering[12]. Vanligen sker isomerisering Gver en sur
katalysator och &r oftast endoterma.

metyicyidopenian Cykloheean n-hexan 2-metyl pantan n-nepian E0-heplan
okl oictantal 110 oklantal 75 skianial 73 oktanal 0 Jdel wianial 0

Figur 2: Exempel pa isomerisering[13].

2.5 Hydrogenering

En sidoreaktion vid alkylering dr hydrogenering, vars mekanism visas i ett detaljerat reaktionsschema
nedan i figur 3. Hydrogenering dr en heterogen katalys som innefattar koordination av en alken till en
katalysatoryta varvid alkenens dubbelbindning bryts och vitejoner som finns nirvarande adsorberas
fran katalysatorytan till alkenen. Till f6ljd av detta reduceras alkenen till en alkan[14]. Katalytisk
hydrogenering sker endast pa ytan av katalysatorpartiklarna, vilket medfor att ju mer finfordelad
katalysatorn ar desto mer hydrogenering kan dga rum. Vid hydrogenering med zeolit som katalysator,
uppfyller zeoliten foljande syfte: aktiverar reaktanterna, bryter alkenens dubbelbinding och sammanfor



reaktanterna. Dérefter regenereras zeoliten och kan anviindas som katalysator aterigen. For att vite ska
kunna adderas till ett organiskt &mne maste man anvénda sig av en metallkatalysator. Vid anvéndning
av zeolit &r det just aluminiumet i zeoliten som agerar metallkatalysator[15].
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Figur 3: Hydrogenering av eten &ver en katalysator.
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2.6 Zeolit

Zeolit ar en kemisk sammansittning av grunddmnen som beskrivs enligt f6ljande formel:

Mg/, [AlLSiyOg(yqy)]-w dr M &r en positivt laddad jon, n &r laddningen pa jonen, x respektive y star
for antal aluminium- och kiselatomer per enhetscell och w star for antalet vattenmolekyler. Det
existerar en stor méingd varianter av zeoliter som bade &dr naturligt férekommande men &ven laborativt
framtagna. De laborativt framtagna zeoliterna anvinds industriellt i stérre utstrickning da dessa &r
specialkonstruerade for specifika &ndamal[16]. Varje zeolit har ett bestimt nitverk av kanaler och porer
vilket ger dem en specifik tredimensionell geometri. Man kan i strukturformeln observera att zeoliter
har 16st bundna vattenmolekyler och dessa finns lokaliserade i nétverket av kanaler och halrum.
Vattenmolekylerna &r inte en del av kristallstrukturen och kan darmed avligsnas eller bytas ut utan att
kristallstrukturen paverkas.

Zeolitens egenskaper bestams till storsta del av forhallandet mellan antal kiselatomer och
aluminiumatomer, dir andelen aluminiumatomer i strukturen paverkar reaktiviteten och andelen
kiselatomer hojer temperaturtoleransen. Forhallandet mellan dessa atomer ger upphov till en poros
struktur med varierande porstorlekar (0,3 - 1,1 nm). Den katalytiska formagan hos zeoliter har visat sig
anvindbart inom petroleumindustrin dir den anvinds fér krackning och alkylering. Zeoliter &r termiskt
stabila och de katalytiskt aktiva metalljonerna &r inbundna i zeolitstrukturen vilket gor att katalysatorn
kan regenereras. Regeneration kan ofta vara nddviandigt da katalysatorns porer sitts igen av koks och
andra fororeningar. Avligsning sker vanligen genom kalcinering|3,17].

Zeolit H-j &r en zeolit med sammanséttningsformel Na,,[Al,Sigs—r,O128], dir n = 7. Denna
sammansattning ger upphov till en huvudstruktur som bestar av tva understrukturer; tetragonal- och
monoklin struktur, vilka demonstreras i figur 4[17,18].



A B

Figur 4: A &r en boll-streckavbildning av den tetragonala understrukturen, medan B &r den monoklina
understrukturen av zeoliten[19].

Kombinationer av dessa tetragonala och monoklina strukturer som stackas pa varandra ger upphov till
kanaler som interagerar och bildar tredimensionella natverk med 12-rings6ppningar[18]. Nétverket av
kanaler och dess geometri 0kar zeolitens adsorption och katalytiska egenskaper. Porstorleken hos denna
typ av zeolit dr relativt stor jamfért med andra zeoliter. Med mindre porstorlek kommer hégre
selektivitet men ldgre konversion, vilket inte &r intressant i det hir projektet, dar hég konversion &r
viktigare &n selektivitet. Darfor anvinds en zeolit H-S som har storre porstorlek[20]. Zeolitens
bindningar &r av stort intresse d& de ger zeoliten specifika egenskaper. Aluminium och syre (Al-O) samt
kisel och syre (Si-O) sitter ihop med kovalenta bindningar. Det &r kortare bindningsldngd mellan Si-O
in mellan Al-O, vilket medfor att bindningen &r starkare mellan Si-O &n Al-O. Aven OH-bindningen #r
kovalent men till f6ljd av de kovalenta bindningarna mellan syre och metallatomerna dr denna
OH-bindning ganska svag[21].

Kiselhalten ar hog i zeolit H-3 300 vilket medfor att Lewissyran &r mer framtridande dn
Bronstedtsyran[22].
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Figur 5: Styrka hos syra anpassat for olika reaktioner[20]

Det &r viktigt att anpassa val av zeolitisk katalysator efter vilken reaktion man &r ute efter. Vid
alkylering kravs hogre K, an for exempelvis polymerisation vilket visas i figur 5[20].



2.6.1 Selektivitet

Zeoliters formaga att selektivt katalysera reaktanter &r en egenskap som anvinds flitigt inom industrin
och stindigt forbattras. En av dessa dr selektivitet med avseende pa foreningars struktur och storlek
vilket innebér att zeoliterna kan avgora vilka reaktanter som kan trada in i dess porer och vilka
produkter som far ldmna porerna. Denna férmaga ligger i dess porers struktur och storlek och kan
endast tilldmpas vid reaktioner inne i porerna. Strukturselektivitet kan delas upp i tre viktiga
undergrupper; reaktantselektivitet, produktselektivitet och intermediarselektivitet[20].

Reaktantselektivitet intraffar nar en viss klass reaktanter lyckas ta sig in i poren medan andra hindras.
De reaktanter som lyckas ta sig in i porens kanaler reagerar sedan och bildar produkter om och endast
om dess intermedidrer far plats i poren, alltsa selektiviseras dven intermedidrerna vilket kallas
intermediérselektivitet. Produktselektivitet demonstreras dock nir produkter bildas i porernas kanaler
varvid bara de féreningarna med de ritta dimensionerna kan diffundera ut ur porerna[20].

Utdver strukturselektivitet kan zeoliternas katalytiska karaktér dndras via modifikationer. Modifieringar
s& som dndring av Si/Al forhéallande, K,-véirde och hydrofilicitet férandrar katalysatorns natur vilket
gor den mycket modifierbar for olika tillimpningsomraden|20].

2.6.2 Koksbildning

Koks bidrar till deaktivering av zeolitkatalysatorn da det fastnar i katalysatorns porer och halrum. Har
man en tredimensionell katalysator gar deaktiveringen langsammare #n med en endimensionell eftersom
reaktion kan ske pa alternativa véigar, som demonstreras i figur 6[20].

o)

Figur 6: Koksbildning i endimensionell respektive tredimensionell zeolitkatalysator[20].

Aven forhallandet mellan Si/Al paverkar deaktivering av koks da antalet sura siten varierar med Si/Al.
Viktig podng dr dock att i de flesta fall kan reaktivering av katalysatorn ske med hjilp av kalcinering da
koksbildningen branns bort.

2.7 Bindemedel

Bindemedel anvinds tillsammans med zeolit for att frimst ge mekanisk styrka till katalysatorn och for
att kunna gora pellets. Vid pelletstillverkning &ndras diffusionsegenskaperna hos molekylerna i zeoliten.
I kombination med tillsats av ett bindemedel kommer zeolitens aktivitet, stabilitet och selektivitet
dndras trots att bindemedlet i sig sjélv inte agerar som katalysator. Beroende pa val av bindemedel kan
dven surhetsegenskaper hos zeoliten dndras till {6ljd av férdndringar i proton-utbytes-effektivitet[22].
Kalcinering dr ett effektivt verktyg for att ta bort kemiska foreningar fran bindemedlet som kan
interagera med katalysatorn. Vid industriell anvindning av zeolitkatalysatorer &r det av stor vikt att
bindemedlets paverkan och egenskaper utreds for optimal funktion hos katalysatorn[23].



2.7.1 Silica sol

Silica sol &r ett stabilt system av kiselpartiklar, som &r dispergerade i en vitska. Det adr en kolloid och
finns i olika utformningar beroende pa tilldimpningsomrade. De viktigaste egenskaperna att titta pa nér
man véljer vilken typ av silica sol som ska anvindas &r specifik ytarea och grad av aggregation[24].
Kolloida 16sningar av silica sol med en vildigt hog specifik ytarea med liten partikelstorlek ar 1ampligt
nir den ska anvindas som exempelvis bindemedel. Det finns dd manga ytaktiva grupper som kan delta i
olika typer av bindningar[24].

Nér man tillverkar silica sol anvinder man en vattenldsning av kisel. Kisels 16slighet i vatten ar speciell
eftersom den inte direkt #r 16sbar utan istéllet genomgar foljande reaktion:

Si0s(s) + 2Hy0 < (Si0s))e_1(s) + Si(OH)4 (aq). (7)

I vatten formas alltsa kiselsyran Si(OH),. Under produktion av silica sol anvénds en superméttad
16sning av kiselsyran for att kunna forma fast kisel.

Nér det giller utseendet pa silica sol sa varierar det beroende pa partikelstorlek, distribution av
partikelstorlek samt koncentration. Om det &r stora partiklar och koncentrationen ar hég kommer silica
sol ha ett mjolkaktigt utseende, men om storleken &r medelmattig och klar s kommer 16sningen fa ett
opalescent utseende. Om ddremot partiklarnas diameter &r vildigt liten kommer silica sol bli farglost.
Kiselpartiklarna ar téckta av silanolgrupper (Si-OH), som ger en hydrofil karaktir. Kiselytan innehaller
ungefir 8 pmol silanolgrupper per kvadratmeter[24].

2.7.2 Klorhydrol

Klorhydrol &r en grupp av specifika aluminiumsalter som har den kemiska formeln AlyCl(z;,—p,)(OH),,.
Den kommersiella produkten klorhydrol, dven kallat aluminiumklorhydrat och aluminium
hydroxyklorat, dr en oorganisk polymer som &dr svara att strukturellt karakterisera. Vid preparation av
klorhydrollésning later man aluminium reagera med saltsyra i sddana méngder tills sammanséttningen
ser ut som ovanstaende molekylformel[25]. Preparatet har tillampats mycket inom kosmetika och
vattenreningsindustrin.

Amnet kan bade anviindas i form av en vattenlosning eller i torr fast form dir pulverform uppnas
genom att langsamt evaporera aluminiumklorhydratlésning tills det att man uppnatt fina kristaller.
Temperaturen méaste dock vara under den temperatur varvid klorhydraten sénderdelas[26]. Vid
preparering av zeolit-H-3 med klorhydrol 6kar den mekaniska styrkan samt den termiska stabiliteten
hos katalysatorn[26]. Generellt anvinds 1-25 viktprocent klorhydrol av zeolitinnehallet i katalysatorn
dar foretradesvist 1-10 vikt% appliceras for att uppna bista mojliga resultat vid blandning.

2.8 Reaktor

En packad tubreaktor &r uppbyggd av ett cylinderformat rér som packas med katalysator i fast fas och
fungerar sedan genom att lata denna katalysatorbadd katalysera gasreaktioner pa dess yta[27]. En badd
av katalysator i reaktorn leder till att gasen har en stor kontaktyta med katalysatorn nir den strommar
igenom den porosa strukturen. Den stora kontaktytan gor att det teoretiskt sett medféra ett hogt
utbyte av reagerad gas i forhallande till méngden katalysator i reaktorsystemet[28]. Andra fordelar dr
att reaktorn kan koras kontinuerligt samt att det dr enkelt att styra reaktioner genom att leda bort eller
tillféra virme till reaktorsystemet[29]. Dock &r det viktigt att katalysatormaterialet &r pordst och
korrekt packat sa att gasflodet blir jimt distribuerat annars finns risk fér att gasen leds forbi utan



kontakt med ytan samt att det kan bli tryckféréndringar i systemet vilket férsémrar katalysatorns
aktivitet[30].

2.9 Gaskromatografi

Gaskromatografi, forkortat GC, dr en kromatografimetod som separerar &mnen genom att med hjélp av
en inert birgas transportera analyten genom en kolonn som innehaller en stationir fas. I korta drag
fungerar gaskromatografi genom att analyten (flyktig vétska eller gas) injiceras in i en upphettad
injektorport och birgasen, vanligen No, Hs eller He, fér analyten genom en kolonn som &r tickt av en
tunn film av stationdr fas. Olika dmnen interagerar i olika grad med den stationidra fasen baserat pa
vilken typ av stationir fas som anvinds och egenskaper hos de olika d&mnena i analyten. En detektor
noterar retentionstiden for varje &mne som passerat genom kolonnen, och tack vare att retentionstiden
ar unik for varje dmne kan de olika komponenterna i analyten identifieras. Kvantitativ analys kan
utféras genom att arean pa kromatogramtopparna anvinds. Topparean &r proportionell mot méangden
korresponderande komponent, men fér att en korrekt méngd ska kunna beréknas krivs att nagon form
av standard eller kalibreringskurva anvénds[31].

Det finns tva huvudtyper av detektionsmetoder for att karakterisera de separerade féreningarna. Dessa
ar flam-jonisationsdetektor (Flame ionization detector, FID) och termisk konduktivitetsdetektor
(Thermal conductivity detector, TCD).

Flam-jonisationsdetektor detekterar joner som framstills genom att fora eluaten genom en laga som
bestar av en blandning av vitgas och syrgas som brinner med tillrickligt hog temperatur sa att pyrolys
sker samt har egenskapen att den innehaller villdigt fa joner (107 joner/cm?®)[32,33]. Jonerna detekteras
sedan med en ensidig elektrod som i kontakt med joner ger upphov till en elektrisk signal, som syns i
figur 7. Dess frimsta egenskap &r att den &r vildigt bra pa att detektera lattanténdliga vitskor som t.ex.
kolviten. Nackdelen med metoden &r att den forstor allt som fors in i systemet da det eldas upp[33].

column
A R

Figur 7: Schematisk representation av en flam-jonisationsdetektor[34].



Termisk konduktivitetsdetektor méter &ndringarna i virmeledningsformaga hos en birgas som &r inert
och jamf6ér den mot gas med foreningen som 6nskas testas[35]. Detta kan ses i figur 8. Nér eluaten &r
med i testgasen sker en fordndring av virmeledningsférmagan och denna dndring ger upphov till
variationer i temperatur pa ett elektriskt filament i métcellen och denna temperaturfériandring dndrar
den elektriska ledningsférméagan. Det &r saledes forandring i resistans hos sensorn som Gvervakas[35].

o \
L‘ ignaﬁ—

1 +
ColumnFIow-\~

\—1 \Rererence Flow

Figur 8: Schematisk representation av en termisk konduktivitetsdetektor[36].
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3 Metod

Arbetet kan delas upp i tre olika delar som bestar av:
1. Forarbete och férberedelse av katalysator och reaktor.
2. Alkylering av etengas i reaktorn.
3. Analys av produkt.

Alla tre delar utfordes kontinuerligt under laborationens gang.

3.1 Forarbete och forberedelse

For att erhalla nddvindig bakgrundsinformation och teori for det experimentella arbetet inleddes
projektet med att omgaende pabdrja en litteraturstudie. Tillverkningen av katalysatorn och férberedelse
av reaktorn utfordes parallellt med litteratursokning. Av speciellt intresse var foregéende ars
kandidatarbete inom samma omrade da deras resultat anvindes for att planera detta projekts
genomférande.

Forberedelsen av reaktorn omfattade packning av katalysator och hjélpmaterial samt tdtning av hela
systemet, for att undvika tryckfall och lackage. Lacksokning gjordes med hjilp av sapvatten vid alla
kritiska punkter.

3.1.1 Tillverkning av katalysator

Katalysatorn tillverkades med tva olika typer av bindemedel och kvartssand som virmestabiliserande
komponent. De bindemedel som anvindes tillsammans med zeolit H-3 dr klorhydrol (Alo(OH)3_,Cl,)
respektive silica sol. I bada varianterna av katalysator anvindes dven pural (AloO3) tillsammans med
zeoliten, for att bidra till virmestabilisering, bra porférdelning samt som utfyllnadsmaterial. Se tabell 1
och 2 for exakta mattangivelser.

Tillverkningsprocess
1. Zeolitpulver, bindemedel och pural blandas tills 1dmplig konsistens uppnatts.
2. Kor den degliknande zeolitblandningen genom extrudern.

Torkning i ugn 100°C i ca 3-4 h.

Mortla partiklarna till storlek DIN 8 - DIN 12

Torkning i ugn 400°C 3 h for att bli av med allt vatten.

SR AN

Blanda katalysatorn med kvartssand (partikelstorlek 0,1 - 0,3 mm) i férhallande 2:3.

3.2 Alkylering

Eten alkylerades under en bestdmd tidsperiod da temperatur och fléde av etengas varierades enligt
tabell 3, medan trycket holls konstant. Reaktorvolymen anvéindes for beridkning av GHSV (gas hourly
space velocity) vilket &r det flodesvirde som framst anvéindes.
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Tabell 1: Sammanséttning av katalysator med klorhydrol som bindemedel.
Amne ‘ gram (1) ‘ Torrhalt | gram (s) ‘

Zeolit H-j3 162,5 0,8864 144,04
Pural 162,5 0,8029 130,47125

Klorhydrol 75,515 0,2435 18,3879025

Tabell 2: Sammanséttning av katalysator med silica sol som bindemedel.
’ Amne ‘ gram (1) ‘ Torrhalt ‘ gram (s) ‘

Zeolit H-B3 | 1625 0,8864 144,04
Pural 162,5 0,8029 | 130,47125
Silica sol 90,94 0,2022 | 18,388068

Reaktorvolym
1. Innerdiametern uppméts till 1 cm.
2. En metallstav fors in mot glasullen och héjden noteras.
3. Katalysatorn sitts pa plats.
4. Metallstaven fors ned igen och hojdskillnaden noteras.
5. V= m?h = 5,11 cm?®.

Det huvudsakliga forséket med silica sol pagick i 18 dagar, och prov togs efter varje 22 h. Vitskeprovet
vagdes och analyserades efter uppsamling, medan gasprovet togs direkt med GC (gaskromatografi).
Vitskeprovet sparades i kyl med folie runt for ljusskydd, da dubbelbindningar kan brytas vid
ljusexponering. Reaktorn renades under tva timmar efter provtagning och eventuella &ndringar i flode
eller temperatur gjordes under denna tidsperiod. Den vitska som kom ut efter reningen samlades upp
som ett prov och slédngdes direkt. Under de forsta dagarna kordes systemet med konstant fléde och
temperatur tills konvektionen var pa 95-97%, vilket innebar att systemet var stabiliserat. Dérefter
kunde forandringar utféras enligt tabell 3. Trycket holls pa 20 bar under hela kérningen.

3.3 Analys och berdkningar

Analys av gas- och vétskeprover utfors kontinuerligt for att kontrollera omséttning av etengas. Gasen
analyseras via gaskromatografi med hjilp av en FID-detektor och TCD-detektor. Analysen resulterar i
ett kromatogram med toppar for de olika produkterna, varvid koncentrationen av vardera produkt
berdknas med hjélp av kalibreringsresultat. Vitskeproverna analyseras med vitskekromatografi dér en
liten del av provet injiceras i kromatografen varvid toppar erhalls.
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Tabell 3: Processchema for 18 dagars korning
[ Dag | GHSV (min ') [ T (°C) |

1 5,5 420
2 5,5 420
3 5,5 420
4 5,5 420
5 5,5 420
6 7 420
7 10 420
8 3 420
8 1 420
10 5,5 420
11 5,5 400
12 5,5 380
13 1 380
14 1 400
15 0,5 420
16 5,5 440
17 5,5 420
18 0,3 420

4 Resultat

Tabell 4 visar en 6versikt 6ver de resultat som erhallits under experimentomgangen med silica sol.
Vitskan som avses dr den sammanlagda vétskan som erhallits fran reaktorns vétskebehallare
tillsammans med vétska fran gasutflodet.

Tabell 4: Sammanstillning av resultat for silica sol.

Datum \ Dag \ ml/min \ Temp(°C) \ Vitskefirg \ Vitska (g) \ Udda C/Jamna C \ Omséttning eten
18-apr 2 28.8 420 | gul 141,05 0,11 0,23
20-apr | 4 28,8 420 | gul 104,74 0,14 0,24
22-apr (§) 36 420 | gul 190,77 0,12 0,31
23-apr 7 50 420 | gul 321,66 0,14 0,51
24-apr 8 15 420 | gulbrun 110,33 0,17 0,29
25-apr 9 5,1 420 | moérkbrun 63,64 0,24 0,31
2%6-apr | 10 28,8 420 | gul 208,21 0,16 0,26
27-apr 11 28,8 400 | Ljusgul 207.8 0,15 0,31
28-apr 12 28.8 380 | ljusgul 186,17 0,12 0,26
29-apr | 13 5.1 380 | Ljusgul 32,61 0,12 0,24
30-apr | 14 5.1 400 | gul 39,88 0,15 0,28
Ol-maj | 15 2.5 420 | morkbrun 34,64 0,22 0,48
02-mayj 16 28.8 440 | morkbrun 265,76 0,26 0,43
03-maj | 17 28,8 420 | gul 138,57 0,11 0,22
04-maj 18 1,5 420 | moérkbrun 23,95 0,33 0,61

13



Tabell 5 jamfor de fa resultat som erholls for klorhydrol med motsvarande experiment for silica sol.

Massan for silica sol och klorhydrol innebér hér viatskan som erhalls nér vatskebehallaren i reaktorn
toms.

Tabell 5: Jamforelse silica sol och klorhydrol

ml/min | Temp (°C) | Silica sol (g) | Farg silica sol | Klorhydrol (g) | Férg klorhydrol
28,8 420 28,22 | gul 30,86 | gulbrun
36 420 25,17 | gul 30 | gulbrun
50 420 21,49 | gul 24 | gulbrun

4.1 Katalysatoraktivitet

Hur katalysatorns aktivitet &ndras med tiden vid 420°C, 20 bar och ett fléde pa 28,8 ml/min visas i
figur 9. Testet utférdes pa ett intervall av 17 dagar dér fyra vitskeextraktioner togs dag 2, 4, 10 och 17.
Figuren visar att katalysatorns aktivitet 6kar fram till dag 4 och &r sedan pa en stabil niva tills den
boérjar avta ndgon gang mellan dag 10 och 17.

Deaktivering av katalysator
420°Coch 28,8 ml/min
35
£ 30
(-]
E 35
=
£ 20
1]
215
=
£ 10
B
g s
0 T T T 1
] 5 10 15 20
Antal dagar

Figur 9: Deaktivering av katalysator med avseende pa gas.

4.2 Omséittning

For att undersoka flodesberoende kordes reaktorn med sju olika fléden medan temperaturen holls
konstant pa 420°C. Som kan observeras i figur 10 och 11 nedan dr omséittningen eten med avseende pa

bade gas och vitska tydligt minskande vid ¢kat flode. Hogst omséttning erholls vid minsta flédet, 1,5
ml/min.
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Omsiéttning av eten med varierande flode
420°C

70

60
¥
g% ”N‘\
840
o
£ 30 \
g M%“-W J—
g 20
[=]

10

0 : : : : : .

0 10 20 30 40 50 60
Inflade eten (ml/min)

Figur 10: Omséttning av eten med varierat fldde och konstant temperatur.

Vatskeomsattning av eten med varierande flade
420°C
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Figur 11: Mangd eten som omsatts till vitska vid konstant temperatur och varierat fléde.

Temperaturens inverkan pa omsattningen undersoktes genom att reaktorn kérdes med olika temperatur
under konstant tryck och fléde. I figur 12 och 13 syns det tydligt hur temperaturen paverkar
omsittningen pa liknande siitt oberoende av vilken av de tva flddena som anvinds. Den hogsta

omsittningen eten for bade vitska och gas erhdlls vid de hogsta testade temperaturerna (420 respektive
440°C) for bada flodena.
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Omsédttning av eten med varierande temperatur
5,1 och 28,8 ml/min
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Figur 12: Omséttning av eten vid tva konstanta fldden och varierad temperatur.

Vdtskeomsattning av eten med varierande temperatur
5,1 0ch 28,8 ml/min
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Figur 13: Méngd eten som omsatts till vitska vid tva konstanta fléden och varierad temperatur.
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Figur 14 visar att mingden bildad vétska proportionerligt 6kar med mingden gas i inflédet.

Maéngd bildad vatska med varierande fldde
420°c
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Figur 14: Miangd bildad vitska vid konstant temperatur och varierat fléde.

4.3 Krackning

Hur mycket krackning som sker i reaktorn visas av hur férhallandet mellan udda respektive jimna
kolkedjor #ndras med varierande flode och temperatur. Figur 15 (a) nedan visar att forhallandet mellan
udda och jimna kolkedjor minskar med 6kat flode. Vid flédet 2,5 ml/min erholls ett virde som avviker
fran resten av kurvan och antas darmed vara missvisande. I figur 15 (b) undersoks forhallandet med tva
bestdmda fléden (5,1 ml/min och 28,8 ml/min) och en varierande temperatur. Figuren visar att
férhallandet mellan udda och jamna kolkedjor 6kar med 6kad temperatur. I figuren forefaller det &ven
att det ligre flodet uppnar hogre krackningsférhallanden snabbare &n det hogre flédet vid hjning av
temperatur.

Udda/jamna kolkedjor medvarierande flade Udda/jamna kolkedjor med varierande
420°C temperatur
5,1 och 28,8 ml/min
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‘%-0,15 & 28,8 ml
£ 01 AR —B—5,1ml
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£
% 0,05 E 0,05
S T T T T T Y g o T T T T 1
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(a) Forhallande mellan udda/jamnt antal kolatomer vid (b) Férhallande mellan udda/jamnt antal kolatomer vid
varierat fldde och konstant temperatur. tvd konstanta fléden och varierad temperatur.

Figur 15: Jamforelse 6ver hur mycket krackning som skett.
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4.4 Produktdistribution

I figur 16 visas kolvatesdistributionen i produkten vid den konstanta temperaturen 420°C och med
varierat flode. Det kan noteras att de langsta kolkedjorna erhélls vid de ldgsta flodena. Som jamforelse
visas i figur 17 hur temperaturen inverkar pa langden av kolkedjorna i produkten. Storst andel langa
kolkedjor bildades vid temperaturen 420°C, &ven om det &r vildigt liten skillnad mot utfallet vid 440°C.

Vatskesammansattning med varierande flode
420°C
100

80
WCSochCE
&0
mc7
40 s
20 mce
0 - . T ) EC10
15 25 5,1 15 28,8 36 50

Infléde (mlfmin)

Procentuellandel

Figur 16: Typ av kolkedja i vitskan vid konstant temperatur och varierat flode.

Vatskesammanséattning med varierande temperatur
28,8 ml/min
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Figur 17: Typ av kolkedja i vitskan vid konstant fldde och varierad temperatur.
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5 Diskussion

Ett test av katalysatorn, innehallande silica sol som bindemedel, utférdes fér att underscka
katalysatorns livsldngd och aktivitet med tiden. Testet resulterade i en deaktiveringsprofil som visade
att katalysatorns aktivitet dkade i ett par dagar efter start och holl sig sedan relativt stabil pa 30 mol%
omsattning av eten fram till dag 10. Omkring dag 10 borjade aktiviteten avta och hamnade till sist pa
22 mol% dag 17. Deaktiveringsprofilen indikerar darmed pé att katalysatorn &r som mest aktiv mellan
dag 4 och 10. Dock dr det inga punkter mellan dag 10 och dag 17 vilket gor det omdjligt att sikerstélla
nar katalysatorn verkligen deaktiveras.

Deaktiveringsprofilen bildades med fyra punkttester och endast fér 420°C och 28,8 ml/min vilket
medfor en osdkerhetskilla i resonemanget. For att fa en fullstindig och rattvis profil ska ett test utforas
varje dag under lika lang tid och med samma spridning av parametrar som det aktuella experimentet.
Mellan varje punkttest testades &ven andra floden och temperatur vilket dven det paverkar
katalysatorns aktivitet och bidrar till en oréttvis bild av dess aktivitet.

Under testet antas att ingen koks bildas, vilket har till f6ljd att omsattningsgraden av etengas ar
missvisande d& man vid demontering av reaktorn kunde pavisa koks. Antagandet gjordes da en rittvis
bild av hur mycket koks som kontinuerligt bildas i reaktorn var svar att faststélla.

For att en mer réittfardig bild av hur mycket koks som bildas, kan reaktorn vigas med allt innehall
innan man startar upp experimentet. Efter forsdket viger man reaktorn igen och berdknar differensen
mellan vikterna. Denna viktsskillnad &r bildad koks som sedan divideras med antal dagar som
experimentet har vart igang, dock maste man ta hinsyn till att katalysatorns vikt kan paverkas av
vatten som absorberats vid preparation. Da far man en medelvikt av koksbildning f6r varje dag som kan
anvindas vid berdkning av massbalanser. Ett annat alternativ dr att ta ut ett prov katalysator ur
reaktorn och skicka pa kolanalys. Denna analys ger procenthalten kol i katalysatorn och darmed kan
koksbildningen bestdmmas. Hade vi rdknat med koksbildningen i reaktorn hade saledes omsattningen
av etengas till produkt varit hogre dn den som presenteras.

Katalysatorns krackningsférmaga varierar med fléde och temperatur vilket kan ses i figur 15. I reaktorn
férekommer bade katalytisk och termisk krackning vilket missgynnar vart experiment pa si sitt att
langre kolkedjor krackas till kortare och darmed uppnas inte lika mycket produkt av énskad lingd. Vid
ideal alkylering av etengas bildas enbart kolkedjor med jimnt antal kolatomer vilket innebér att ett
udda antal i kolkedjan tyder pa krackning. Vid granskning av figur 15(a) dir fléden har &dndrats vid
konstant tryck och temperatur ser man tydligt att katalysatorns krackningsférmaga okar vid laga fléden
och avtar nagorlunda kontinuerligt ju hogre flode som appliceras. I figur 15(a) ses dven att en av
punkterna for 2,5 ml/min och 5,1 ml/min eventuellt visar ett felaktigt virde da en av dessa avviker fran
resten av punkterna. For att fa ett fullindat diagram bor forsdket géras om med samma parametrar.

Figur 15b visar férhallandet mellan udda och jimnt antal kolatomer vid tva konstanta fléden (5,1
ml/min och 28,8 ml/min) och varierande temperaturer. Ur figuren ses tydligt att katalysatorn uppvisar
mer krackning vid hogre temperatur for bada flédena. Figuren visar dven klart att krackning
uppkommer vid lagre temperatur for det lagre flodet. Vid lagre floden har etengasen langre uppehallstid
i katalysatorn vilket leder till att fler produkter krackas. Samtidigt erholls langre kolkedjor vid lagre
flode vilket visar pa att flddesparametern har stérre betydelse for alkylering jimtemot krackning i
katalysatorn. Aven temperaturen frimjar bada mekanismerna men tros utifran resultatdiagram gynna
alkyleringen mer.
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Enligt analysen som presenteras nidrmare i appendix C minskade pordiametern markant bade for
adsorption och desorption hos katalysatorn nar klorhydrol anvindes som bindemedel istéllet for silica
sol. Detta borde rent teoretiskt ha resulterat i mer isomerisering och langre kolkedjor som produkter
nér klorhydrol anvindes som bindemedel. Resultaten som presenteras i tabell 5 tyder pa detta. Férgen
pa vitskan som erholls med klorhydrol som bindemedel &r &ven moérkare &n den for motsvarande
experiment med silica sol, vilket pavisar dubbelbindningar och ldngre kolviten. Dock &r det for fa
virden fran experimentet med klorhydrol for att kunna dra en slutsats. Det &r dven svart att jamfora
katalytisk aktivitet med resultaten fran forra arets kandidatarbete da det dels inte d&r samma zeolit som
anvints under bada forsdken, och dels gjordes férsoken inte med samma férhallande mellan zeolit och
bindemedel. Analysen av zeolitens pordiameter visade dock att de tva zeoliterna ar féorhallandevis lika
varandra vad géller porstorlek vid adsorption och desorption. De olika bindemedlens individuella effekt
pa zeoliten dr en aning oklara. Det hade varit mycket intressant att genomféra den ursprungliga
jamforelsen mellan de tva olika bindemedlen for att fa en tydligare bild av hur och om de paverkar
omsattningen och produktdistributionen.

Om man granskar sammanséttning hos klorhydrol och silica sol, sd kan man notera att klorhydrol
verkar vara den av de tva bindemedlen som &r mest benigen att kemiskt interagera med zeoliten. Da
amnet ar baserat pa aluminium och klor skulle den &ven kunna ha inverkan pé reaktionen, d& AlClg
anvinds vid alkylering som Friedel-Kraftkatalysator.

Det dr &ven viktigt att ha i atanke att C1~ dr en svag syra och kan ersitta den vid alkylering forvintade
kolbindningen pa den positivt laddade H-S-platsen hos zeolit-H-53. Detta skulle kunna leda till en
tidigare deaktivering av katalysatorn i jamforelse med om silica sol anvinds som bindemedel. Silica sol
verkar inte ha nagon tydlig kemisk paverkan pa zeoliten da den anvinds som bindemedel, vilket &r
viktigt da den har typen av effekter kan vara svara att forutséga och planera for vid experiment. Det dr
dock viisentligt att podngtera att det inte har varit mojligt att dra nagra slutsatser utifran de fa dagars
experiment med klorhydrol som genomférdes, utan en betydligt mer omfattande testomgang hade
behovts goras for att undersoka dessa hypoteser ndrmare.

Flode ar den parameter som under det hir experimentet mest paverkade hur mycket dieselliknande
produkter som erhélls. Som figur 16 visar erhélls langst kolkedjor vid mycket 1laga fldden, men till f6ljd
av begransningar med den hir typen av reaktor gar det inte att testa dnnu ligre floden. En nackdel
med laga fléden &dr att mingden vitska minskar med minskat fléde, vilket kan ses i figur 14. Mingden
vatska paverkades dven tydligt av hur mycket katalysator som anvidndes och 6nskas en hogre
vitskemingd kan det finnas orsak att prova en stérre méngd katalysator i reaktorn.

Mangden vétska 6kade med hogre temperatur och var som mest vid 440°C, men enligt figur 17 var
andelen ldngre kolkedjor i vétskan hogre vid 420°C. Tyvérr ror det sig om mycket sma méngder i
jamforelse med de korta kolkedjorna, vilket gor det svart att gora en rittvis bedomning baserat pa
dessa data. Diremot kan en lingre uppehallstid i reaktorn ge majlighet till en mer effektiv alkylering,
vilket skulle kunna testas om detta projekt aterupptas. Recirkulation av gasutflodet hade ocksa kunnat
vara en 16sning till att fa en mer dieselliknande produkt, eftersom man da aterfér gas innehallande
langre kolkedjor vilka i sin tur alkyleras. Da zeolit H-3 dr en zeolit med stor porstorlek kommer inte
dessa reaktanter selektiviseras ut, s mojlighet for stora produkter finns.

For att fa en battre produkt med langre kolkedjor och dven hogre andel isomeriserade kolviten kan det
vara av intresse att se Over valet av zeolit. Vid val av zeolit &r det viktigt att komma ihag att en hog
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kiselhalt ar fordelaktigt vid alkylering. En hog kiselhalt hos zeoliten okar Lewissyraegenskaperna, vilket
ger ett lagre K, som ar 6nskvart vid alkylering. Katalysatorns pordiameter var enligt analysen stor da
silica sol anvindes som bindemedel, sa detta bedoéms inte vara nagon killa till varfér produkten till
storsta del bestod av korta kolkedjor. Det hér projektet har visat att silica sol fungerar som bindemedel
och ger en god omséttning, men det saknas en kompletterande studie for att kunna beddma hur vél det
fungerar i jimforelse med traditionellt anvinda bindemedel som till exempel klorhydrol. Anledningen
till att den ténkta jamforelsen med ett annat bindemedel inte finns med i den hér rapporten ar att det
pa grund av tidsbrist inte gick att slutfora experimentet med klorhydrol. Den mest framtriddande
orsaken till tidsbristen var att laborationssalen sténgdes ner under ett par veckor efter det att
siikerhetbrister patalats av ansvariga pa institutionen. Aven misséden med trasig utrustning och en
aterkommande brist pa {or experimentet visentliga gaser forsenade projektet och bidrog till att den
jamforande studien fick stéllas at sidan till forméan fér ett komplett experiment med silica sol. Det
beddmdes viktigare att erhalla en fullstindig testomgang med silica sol dn att forkorta den
experimenttiden for att hinna med nagra dagar av test av annat bindemedel. En jamforelse av silica sol
som bindemedel med resultaten for klorhydrol som erhélls i kandidatarbetet fran 2011 var, av
anledningar som tidigare ndmnts i diskussionen, inte ett tillfredstillande alternativ.

6 Slutsats

Resultaten tyder pa att storst chans for uppkomst av diesel uppnas vid lagt flode, hog temperatur och
lingre uppehallstid. Emellertid visas det dven att 420°C &r mer optimalt &n 440°C da stérre méngd
ldngre kolkedjor bildas vid denna temperatur. De optimala parameterférhallandena for tillverkning av
diesel kan darmed séttas till 1,5 ml/min, 420°C och 20 bar.

Ett hogre inflode av etengas ger 6kade vitskeméngder. Dock uppnas inte dieselliknande kolkedjor i sa
stor omfattning i vart experimentet vid hogre fldden. En langre uppehallstid kan ses som en eventuell
16sning till problemet. Ett hogt fldde med en ldngre packbidd och mer zeolit i katalysatorn skulle kunna
ge mycket vitska med onskade dieselprodukter och borde vara av intresse att undersoka nirmare i
framtida projekt.

Slutsatserna kring experimentet géller endast vid anvindning av solica sol som bindemedel. Som
tidigare planerat &r det viktigt att i framtiden jamféra med ett tradionellt bindemedel f6r att béttre
férsta och fa en bredare bild av silica sols potential vid alkylering. Trots att ett par virden, fran
anvindning av klorhydrol erhallits, &r inte resultaten tillrackligt omfattande for att en slutsats ska
kunna dras kring hur bra silica sol &r jamfért med klorhydrol. Dock har det hir projektet visat att silica
sol fungerar som bindemedel. En hallbar katalysator har framstills och en god omséattning har erhallits.
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A

1.

Laborationssammanfattning

(Vecka 1-3) Vid experimentets borjan insags det att méngden zeolit inte skulle ricka till f6r alla
planerade undersoékningar. Det ledde till att ny zeolit bestilldes in och att aterstoden av befintlig
zeolit anvindes som forsoksmaterial for 6vning av katalysatorpreparering och reaktorkérning. Som
bindemedel till detta forsok anvindes vatten. Forsokstestet kindes behdvligt och nyttigt da det
fanns manga olika moment att 6va pa. Vecka 3 anlinde den nya zeoliten. Samma dag stoppade vi
vart fors6k med vatten, rengjorde reaktorn och pabdérjade preparering av ny katalysator.

. (Vecka 4-6) Katalysator, innehallande klorhydrol som bindemedel, prepareras och packas ner i

reaktorn. Inga anvindbara resultat uppnas och gruppen samlas for att diskutera orsak.
Tillsammans med handledaren kommer vi fram till att vi inte tagit hdnsyn till fuktkvoten i
vardera komponent. (Vi insadg dédrmed att den verkliga kvoten zeolit i katalysatorn var mindre &n
trott). En uppvigd méngd zeolit, pural samt klorhydrol placerades darefter i ugn for att fa all
vitska att dunsta. Efter bestdmd tid togs alla biigare ut ur ugnen och viigdes pa nytt varvid
torrhalten i respektive prov och den nya kvoten zeolit i katalysatorn berdknades.

. (Vecka 7) Efter berdkningar och utvirderingar séitts andra omgangen, med klorhydrol, igang.

Mycket, battre omsittning uppnas vilket tydde pa att bytet av sammansattningskvot i
katalysatorn var helt riktig. Tyvirr kunde reaktorn bara koras i en vecka innan laborationssalen
stdngdes ner for sikerhetsutredning.

(Vecka 8-9) Laborationssalen &r nedstingd for sikerhetsutredning.

. (Vecka 10-11) Vecka 10 paborjas med ett forsok att fortsitta experimentet med samma

katalysator (klorhydrol som bindemedel) som innan nedsténgningen. Vid nedstingning av
laborationssalen stingdes all utrustning av vilket bland annat medférde att reaktorn fylldes med
koks. Reaktorn behovdes dédrmed rengdras innan fortsatt kérning. Pa grund av tidbrist valde vi
att paborja anvindandet av silica sol som bindemedel i katalysatorn.

. Preparering av katalysator, innehallande silica sol som bindemedel, paborjas med att mata

torrhalten i silica solen. Vidare blandas silica solen med pural och zeolit pa samma séitt som
tidigare och extruderas till pellets. Reaktorn packas och experimentet sétts igang med bra
omséittning som resultat.
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B Beridkningar och tabeller
B.1 Beridkningar (gas)

Massberikningar

n,¢%: Relativ mangd mol% for varje komponent i gasutflode
m,..;: Relativ massa {6r varje komponent i gasutflode (g)

m: Verklig massa for varje komponent i gasutflode (g)

A: Arean pa topp ur kromatogram for vardera komponent

F: Responsfaktor

M: Molmassa (g/mol)

my.: Total massa av alla komponenter i gasutflodet (g)

Myel tor: Den totala relativa massan for alla komponenter i gasutflodet (g)

nrel% = A/F (8)
Mye]l = nrcl%) -M (9)
m = mrel/mrel,tot * Myot (10)

Molberikningar

N,¢,%c: Relativ mol% kolatomer i gasutflode.
C: Antal kolatomer i molekylen.
neo: Antal mol% kolatomer i gasutflode.
Nyeltot,%c: Total relativ mol% kolatomer i gasutflode.
Ny Total mol kolatomer i gasutflode.
Dyel%c = Npel% - C (11)
nge = (Drel, %c/Mrel,tot,%C) * Dot (12)

B.2 Berikningar (viitska)

Ay Den totala arean av alla toppar ur kromatogrammet.

A%: Procent av den totala arean for enskild komponent.
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m: Massan pa enskild komponent fran vitskeutflodet (g).
my.: Totala massa ur vitskeutflodet (g).

n: Antalet mol av varje komponent i vatskeutflodet.

M: Molmassa (g/mol).

ng: Antal mol kolatomer i molekylen.

C: Antal kolatomer i molekylen.

m = A%/lOO‘Intot (13)
n = m/M (14)
nc = n-C (15)

Berikning av torrhalt

Bigarna med zeolit och pural placeras direkt i ugn medan klorhydrolen forst placeras i ett virmeskap
pa 100°C sa att den inte borjar stotkoka. Stod i ugn ldnge for att fa bort vatten.

. Tabell 6: Torrhalt
Amne Béagarens vikt ‘ Med innehall | Efter ugn

zeolit 12.263 g 13.839 g 13.66 g
pural 13.564 g 15.624 g 15.218 g
klorhydrol 21.615 g 35.880 g 25.088 g
Floden av eten
PV = nRT (16)

3

dér P &r trycket i Pascal, V dr volymen i m°, n antalet mol, temperaturen 7' i Kelvin och R har virdet

8.31447 J- K 1-mol~!.

Tabell 7: Floden av eten

’ GHSV \ ml/min \ ml/test \ m? /test \ n \ m \ P (bar) \ T R
0,3 1.5 1980 0,001980 | 1,614 45,183 20 295,15 | 8,31447
0,5 2,5 3300 0,003300 | 2,689 75,305 20 295,15 | 8,31447
1 5,1 6732 0,006732 | 5,487 | 153,622 20 295,15 | 8,31447
3 15,3 20196 0,020196 | 16,14 | 451,831 20 295,15 | 8,31447
5,5 28 36960 0,03696 | 30,98 | 867,515 20 295,15 | 8,31447
7 36 47520 0,04752 | 38,73 | 1084,394 20 295,15 | 8,31447
10 50 66000 0,066 53,79 | 1506,103 20 295,15 | 8,31447
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B.3 Vitskeanalys

Tabell 8: Mall f6r &mne och retentionstid (Vétska)

0<C6>0,72
0,73<C7>1,49
1,50<C8>3,25
3,26<(C9>4,65
4,66<C10>5,77
5,78<C11>6,77
6,78<C12>7,68
7,69<C13>8,41
8,42<(C14>9,13

Tabell 9: 18/4 2012

18-apr | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av | vikt% av
vitska vitska

Metan 2,81 0,32 0,18 0,29
etan eten 664,28 76,57 | 47,65 76,9
propan 0,08 0,01 0,01 0,01
propen 23,91 2,76 1,72 2,77
propadien == 0,07 0,01 0,01 0,01
n-Butan 0,28 0,03 0,02 0,03
buten-1 32,1 3,7 2,3 3,72
iso buten 2,93 0,34 0,21 0,34
C6 123,87 14,28 8,61 13,9 13,9 14,28
Cc7 7,73 0,89 0,57 0,92 0,92 0,89
C8 7,63 0,88 0,57 0,91 0,91 0,88
C9 1,82 0,21 0,14 0,22 0,22 0,21
Summa 867,52 100 | 61,97 100 15,95 16,26
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Tabell 10: 20/4 2012

20-apr | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av | vikt% av
vatska vatska
Metan 0,92 0,11 0,06 0,09
etan eten 618,61 71,31 | 44,48 71,78
propen 19,6 2,26 1,41 2,27
propadien == 0,03 0 0 0
n-Butan 0,12 0,01 0,01 0,01
buten-1 31,04 3,58 2,23 3,6
iso buten 2,47 0,29 0,18 0,29
C6 och Ch 179,17 20,65 | 12,45 20,09 20,09 20,65
C7 7,02 0,81 0,52 0,83 0,83 0,81
C8 8,02 0,92 0,59 0,96 0,96 0,92
C9 0,52 0,06 0,04 0,06 0,06 0,06
Summa 867,52 100 | 61,97 100 21,95 22,45
Tabell 11: 22/4 2012

22-apr | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vétska | vikt% av vitska
Metan 1,36 0,13 0,09 0,11
etan eten 815,94 75,24 | 58,75 75,85
propen 27,5 2,54 1,89 2,44
propadien == 0,05 0 0 0
n-Butan 0,03 0 0 0
buten-1 45,43 4,19 3,16 4,08
iso buten 3,31 0,31 0,24 0,31
C6 och Ch 176,84 16,31 12,3 15,88 15,88 16,31
Cc7 6,02 0,56 0,44 0,57 0,57 0,56
C8 6,27 0,58 0,46 0,6 0,6 0,58
C9 1,63 0,15 0,12 0,16 0,16 0,15
Summa 1084,39 100 | 77,46 100 17,21 17,59
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Tabell 12: 23/4 2012

23-apr | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vitska | vikt% av vétska
Metan 1,54 0,1 0,1 0,09
etan eten 1098,87 72,96 78,13 72,62
propen 33,83 2,25 2,3 2,13
propadien == 0,07 0 0 0
buten-1 45,34 3,01 4,51 4,2
iso buten 4,79 0,32 0,33 0,31
C6 och C5 309,14 20,53 21,2 19,7 19,7 20,53
Cc7 5,06 0,34 0,37 0,35 0,35 0,34
C8 5,69 0,38 0,42 0,39 0,39 0,38
C9 1,45 0,1 0,11 0,1 0,1 0,10
C10 0,32 0,02 0,11 0,1 0,1 0,02
Summa 1506,1 100 | 107,58 100 20,65 21,36
Tabell 13: 24/4 2012

24-apr | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vitska | vikt% av vétska
Metan 8 1,77 0,5 1,56
etan eten 309,14 68,42 | 22,25 68,93
propen 8,31 1,84 0,6 1,85
n-Butan 0,02 0 0 0
buten-1 14,84 3,28 1,07 3,31
iso buten 1,19 0,26 0,09 0,26
C6 och C5 93,62 20,72 6,54 20,26 20,26 20,72
Cc7 10,46 2,32 0,77 2,39 2,39 2,32
C8 5,87 1,3 0,43 1,35 1,35 1,30
C9 0,37 0,08 0,03 0,09 0,09 0,08
Summa 451,83 100 | 32,27 100 24,08 24,42

Tabell 14: 25/4 2012

25-apr | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vitska | vikt% av vitska
Metan 1,48 0,96 0,09 0,85
etan eten 74,87 48,73 5,37 48,94
propen 2,56 1,67 0,18 1,68
buten-1 8,38 5,45 0,6 5,48
iso buten 2,69 1,75 0,19 1,76
C6 och Ch 50,11 32,62 3,53 32,2 32,2 32,26
cr 9,57 6,23 0,71 6,43 6,43 6,23
C8 3,61 2,35 0,27 2,44 2,44 2,35
C9 0,35 0,23 0,03 0,24 0,24 0,23
Summa 153,62 100 | 10,97 100 41,3 41,43
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Tabell 15: 26/4 2012

26-apr | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vitska | vikt% av vétska
Metan 241 028 0,15 0,24
etan eten 611,05 70,44 | 43,96 70,95
propen 18,02 | 2,08 1.3 2,00
propadien == 0,03 0 0 0
n-Butan 0,08 | 0,01 | 0,01 0,01
buten-1 2552 | 2,094 | 184 2,96
iso buten 22 025 0,16 0,26
C6 och C5 191,57 | 22,08 | 13,32 21,5 215 22,08
C7 1036 | 1,19 | 0,76 1.23 1.23 1,19
C8 6,24 0,72 0,46 0,75 0,75 0,72
C9 0,04 0,01 0 0,01 0,01 0,01
Summa 867,52 100 | 61,97 100 23,49 24,00

Tabell 16: 27/4 2012

27-apr | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vitska | vikt% av vitska
Etan/Eten 501,64 | 682 | 4262 | 68,77
propen 15,62 1,8 1,12 1,82
propadien —— 0,19 | 0,02 | 0,01 0,02
n-Butan 0,4 0,05 0,03 0,04
buten-1 4807 | 5,54 | 3,46 5,59
iso buten 3,79 0,44 0,27 0,44
6 202,42 | 23,33 | 14,05 | 22,67 22,67 23,33
c7 37 043 027 0,44 0,44 0,43
8’ 162 | 0,19 | 0,12 0,19 0,19 0,19
C9 0,07 | 0,01 0 0,01 0,01 0,01
Summa 867,52 100 | 61,97 100 23,31 23,95

Tabell 17: 28/4 2012
28-apr | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vitska | vikt% av vitska

metan 014 0,02 0,01 0,01
Etan/Eten | 63501 | 73,3 | 45,79 | 73,89
propen 5,84 0,67 0,42 0,68
buten-1 37,27 43| 2,68 133
iso buten 217 | 025 | 0,16 0,25
C6 185,36 21,37 | 12,85 20,73 20,73 21,37
C7 037 | 004 0,03 0,04 0,04 0,04
C8 0,15 0,02 0,01 0,02 0,02 0,02
C9 0,29 | 0,03 | 0,02 0,04 0,04 0,03
Summa 867,52 100 | 61,97 100 20,83 21,46
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Tabell 18: 29/4 2012

29-apr | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vitska | vikt% av vitska
metan 0,06 | 0,04 0 0,03
Etan/Eten | 115,52 | 75,2 83| 7565
propen 1,64 1,07 0,12 1,07
iso buten 3,81 2,48 0,27 2,49
C6 29.29 | 19,07 | 2,03 | 18,52 18,52 19.07
c7 119 | 0,77 | 0,09 0.8 0.8 0,77
8 1,26 | 082 0,09 0,85 0,85 0,82
C9 054 035 0,04 0,36 0,36 0,35
C10 033 021 0,02 0,22 0,22 0,21
Summa 153,62 100 | 10,97 100 20,75 21,22

Tabell 19: 30/4 2012

30-apr | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vitska | vikt% av vitska
metan 034 022 002 0.2
Etan/Eten | 109,77 | 71,45 | 7,87 1,7
propen 1,78 1,16 0,13 1,16
iso buten 1,85 1,2 0,13 1,21
C6 3168 | 2062 | 222 20,2 20.2 20,62
c7 21| 137 0,15 141 1,41 1,37
8 269 | 1,75 0.2 1,81 1,81 1,75
a9 342 | 222 025 2,32 2,32 2,22
Summa 153,62 100 10,97 100 25,74 25,96

Tabell 20: 1/5 2012

0l-maj | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vitska | vikt% av vitska
metan 0,15 0,2 0,01 0,17
Etan/Eten 39,7 | 52,72 | 2,82 | 52,34
propen 0,59 0,78 0,04 0,78
iso buten 0,22 0.3 0,02 0,29
C6 20,09 | 2787 | 1,49 | 27,67 27.67 27 87
c7 774 1028 | 057 10,61 10,61 10,28
8 501 | 785 | 0,44 814 814 7.85
Summa 75,31 100 5,38 100 46,42 46,01
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Tabell 21: 2/5 2012
02-maj | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vétska | vikt% av vitska
metan 42 0,55 0,3 0,49
Etan/Eten 428 47 55,72 | 35,11 56,66
propan 0,67 0,09 0,05 0,08
propen 27,72 3,6 2,27 3,67
buten-1 41,11 5,35 3,37 5,44
iso buten 1,01 0,13 0,08 0,13
C6 249,52 3245 | 19,58 31,6 31,6 32,45
Cc7 11,32 1,47 0,83 1,35 1,35 1,47
C8 4,79 0,62 0,35 0,57 0,57 0,62
C9 0,13 0,02 0,01 0,02 0,02 0,02
Summa 768,93 100 | 61,97 100 33,54 34,56
Tabell 22: 3/5 2012
03-maj | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vitska | vikt% av vitska
metan 1,68 0,22 0,12 0,19
Etan/Eten 592,7 77,08 | 48,21 77,8
propen 16,67 2,17 1,36 2,19
buten-1 0,51 0,07 0,04 0,07
iso buten 18,81 2,45 1,53 2,47
C6 126,14 16,4 9,79 15,8 15,8 16,40
Cc7 7,14 0,93 0,53 0,85 0,85 0,93
C8 4,88 0,63 0,36 0,58 0,58 0,63
C9 0,41 0,05 0,03 0,05 0,05 0,05
Summa 768,93 100 | 61,97 100 17,29 18,02
Tabell 23: 4/5 2012
04-maj | Vikt (g) | vikt % | mol C | mol% C | mol% C av vitska | vikt% av vitska
metan 0,1 0,26 0,01 0,25
Etan/Eten 14,23 35,52 1,26 39,02
propen 0,58 1,45 0,05 1,6
n-Butan 0,02 0,05 0 0,06
buten-1 1,01 2,52 0,09 2,76
iso buten 0,15 0,38 0,01 0,42
C6 12,67 | 31,63 0,97 30,06 30,06 31,63
Cc7 6,39 15,96 0,47 14,6 14,6 15,96
C8 3,43 8,56 0,25 7,87 7,87 8,56
C9 1,46 3,66 0,11 3,37 3,37 3,66
Summa 40,05 100 3,23 100 55,9 59,81
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Total

18/4 dag2 |RT |Area Area% area area % vikt (g) molmassa | mol maol C
28,8 ml/min 0,27| 18893| 8,0623 Co 1065996( 45,65903| 14,43465 82( 0,17603| 1,0562
420 grader 0,3| 24214| 10,333 57277 24,44215| 7,727141 95| 0,08134( 0,5694
20 bar 0,43 42p648| 18,199 56574 24,14215| 7,632301 108| 0,07067| 0,5654
31,614 13490| 5,756667 1,819913 121| 0,01504| 0,1354
gram vatska 0 0 134 0 0
234337 100 31,614 2,3263

1,51| 18082| 7,7162

1,77 10499| 4,4803

2,23 10064 | 4,2947

2,68 5848 | 2,4956

2,95 4528 | 1,9323

3,16 7553 | 3,2231

Summa

234337

100

Figur 18: 18/4 2012
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Total

19/4 dag 3 RT |Area Area% area area % vikt (g) molmassa | mol mol C
28,8 ml/min 0,28 45569| 18,464 ce 112547 | 45,60362| 12,43246 82| 0,15162| 0,9097
420 grader 0,44 45402)| 18,397 61463| 24,90458 | 6,789486 95| 0,07147| 0,5003
20 bar 68225| 27,64451| 7,536447 108| 0,065978| 0,5583
4559 1,84729| 0,503608 121| 0,00416| 0,0375
gram vatska 0 0 134 0 0
246794 100 27,262 2,0057

1,54 19108| 7,7425

1,8 10050( 4,0722

2,25 9562 | 3,8745

2,7 6800| 2,7553

3,01 4644 | 1,8817

3,16| 18061| 7,3182

Summa 2467594 100

Figur 19: 19/4 2012
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Total

20/4 dag4 |RT |Area Area% area area % vikt (g) molmassa | mol maol C
28,8 ml/min 0,27 38797| 16,884 ce 103044 | 44,84288| 12,65556 82| 0,15434( 0,926
420 grader 0,39 9437 | 4,1068 57155 | 24,87282| 7,019607 95| 0,07389( 0,5172
20 bar 0,41 6849 2,98006 65323 | 2842738 8,022776 108| 0,07428| 0,5943
28,222| 0,43 2355 1,0249 4267 | 1,856921| 0,52406 121| 0,00432| 0,039
gram vatska | 0,43| 25212| 10,972 229789 100 28,222 0,30684 | 2,0765
0,66 15385| 6,6953

1,52| 18658 81196

1,81 2827 1,2303

1,82 6982 3,0384

2,24 9149 3,9815

2,6 7827 | 3,4062

3,03 3313 1,4418

3,18 | 16567 7,2097

Summa 229789 100

Figur 20: 20/4 2012
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Total

22/4 dag6 |RT |Area Area% area area % vikt (g} molmassa | mol mol C
36 ml/min 0,27 42124| 17,019| |C6 110542| 44,66055| 11,23972 82| 0,13707| 0,8224
420 grader 0,4| 10810 4,3674 39234| 23,93138| 6,022811 95| 0,0634| 04438
20 bar 0,41 3682 | 1,4876 61672| 24,91637| 6,270703 108| 0,05806| 0,4645
25,167 0,43 5009 2,0237 16068| 6,491702| 1,633767 121 0,0135| 0,1215
gram wvatska | 0,44 61594 2,5025 0 0 134 0 0
046| 20885 84378 247516 100 25,167 1,8522
0,68| 16574| 6,6961

1,56| 20780)| 8,3954
1,83| 10410 4,2058
2,27 9049 | 3,6559
2,75 F738( 31263
3,06 4964 ( 2,0055
3,21 8731 | 3,5274
Summa 247516 100

Figur 21: 22/4 2012
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Total
23/4 dag7 |RT |Area Area% area area % vikt (g) molmassa | mol maol C

50 ml/min 0,28 | 39958| 14,765 Co 112526( 41,72677 | 8,966249 82( 0,10934| 0,6561
420 grader 0,39 17464| 6,453 63734| 23,55006| 5,060437 95| 0,05327 | 0,3729
20 bar 0,42 2563 | 0,947 71669| 26,48209| 5,690471 108| 0,05269| 0,4215
21,488 0,43 2619 | 0,9677 18220| 6,732389( 1,446656 121| 0,011%6| 0,1076
gram vatska [ 0,44| 26359 59,7398 4083| 1,5086591| 0,324187 134| 0,01126| 0,1126
0,67 23963| 8,8545 270632 100 21,488 1,6706

1,57| 23852| §,8134

1,82 11421 4,2201

2,25 12854 | 4,7496

2,7 6130 | 2,2651

Summa

270832 100

Figur 22: 23/4 2012
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Total

24/4 dag & RT |Area Area% area area % vikt (g) molmassa | mol mol C
15 ml/min 0,28 36635| 24,5006 ] 67387| 45,2104 | 1378601 82| 0,16812| 1,0087
420 grader 0,41 11585| 7,7493 51134 34,30615| 1046097 95| 0,11012| 0,7708
20 bar 0,43 2063 1,38 28701 19,2557 | 5,871639 108| 0,05437| 0,4349
30,493 0,44 17104 11,441 1830| 1,227759| 0,374381 121| 0,00309| 0,0278
gram wvatska 0 0 134 0 0
145052 100 30,493 2,2423

Summa

1,7 2484 3,6683
2,13 2740 1,8328
2,39 33| 0,0221
2,61 114] 0,0763
2,88 368 | 0,3799
3,13 1262| 0,8442

145457

100

Figur 23: 24/4 2012
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Total
25/4 dag9 |[RT |Area Area% area area % | vikt (g} molmassa | mol mol C
5,1 ml/min 0,3| 15002| 22,348 38181 | 56,87621| 1784775 82| 0,21766| 1,3059
420 grader 0,39 1496 | 2,2285 20483 | 30,51244| 9,574803 95| 0,10079| 0,7055
20 bar 0,42 13767 | 20,308 7717 11,49561| 3,607321 108| 0,0334| 0,2672
31,38 0,62 2887 | 4,3006 7491 1,115746| 0,3530121 121| 0,00289| 0,026
gram vatska 67130 100 31,38 0,35474 | 2,3047

1,57 1536| 2,2881
1,65 651 | 0,9698
1,69 1016| 1,5135
1,79 1601 | 2,3849
1,95 397| 0,8393
2,19 277 04126
2,24 798| 1,1887
2,41 76| 0,1132
2,57 117| 0,1743
2,63 31| 0,0462

3 278 | 04141

Summa

67130

100
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Total

26/4 dag 10 |RT |Area Area% area area % | wvikt (g) molmassa | mol mol C
28,8 mlfmin | 0,34 9709 18,451| |C6 245996 | 47,50195( 15,05337 82| 0,18358| 1,1015
420 grader 0,46 9554 18,232 17197 | 32,68087|( 10,35657 95| 0,10902| 0,7631
20 bar 10355 | 19,67846( 6,236103 108| 0,05774| 0,4619

73| 0,138728| 0,043963 121| 0,00036| 0,0033
gram viatska 32621 100 31,69 406| 0,3507( 2,3298

Summa

1,52 4161| 7,9075
1,8 2389 4,54
2,25 1726 3,2801
2,41 687 | 1,3056
1392| 2,6453

52621

100

Figur 25: 26/4 2012
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maolmassa

(uppskattat
27/4 dag11 |RT |Area Area% area vikt% vikt g/mal) mol
28,8 ml/min 0,35 7288 | 14,213 ce 21803 | 42,52087| 3,985056 82| 0,0486| 0,2916
400 grader 0,46 9867 | 19,243 20259 | 39,50971( 3,70285 95| 0,03898 | 0,2728
20 bar 8850 | 17,25954| 1,617564 108| 0,01458| 0,1198
3e4| 0,709884( 0,08653 121 | 0,00055| 0,0049
gram vatska 51276 100 9,372 0,6892

Summa

1,62 3334 10,442
1,86 1090| 2,1258
2,35 440 0,8581

1966 3,8342

31276

100

Figur 26: 27/4 2012
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Total

28/4 dag12 [RT |Area Area% area area % | vikt (g} molmassa | mol mol C
28,8 ml/min | 0,36 3321| 12,843 Cb 10480 | 40,52904| 0,558085 82| 0,00681| 0,0408
380 grader 0,47 3545 | 21,444 6996 27,05546| 0,372554 95| 0,00392| 0,0275
20 bar 2868 11,09135| 0,152728 108| 0,00141| 0,0113
1,377 3514 21,32416| 0,293634 121| 0,00243| 0,0218
gram vatska 25858 100 1,377 0,1014

Summa

25858

100

Figur 27: 28/4 2012
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29/4 dag 13 |RT

Total

Area Area% area area % vikt (g) molmassa | mol mol C

5,1 ml/min 0,33 8134 | 10,767 ce 22335| 29,56359| 1,389785 82| 0,01695| 0,1017
380 grader 0,45 9557 | 12,65 19062| 25,23131| 1,186124 95| 0,01249| 0,0874
20 bar 20272| 26,83292| 1,261415 108| 0,01168| 0,0934
8600| 11,38334| 0,535131 121| 0,00442| 0,0398
gram vatska 5280| 6,988842| 0,328545 134| 0,00245| 0,0245
75549 100 4,701 0,3468

1,57 7790 10,311

1,81 2331| 3,0854

2,07 407 0,5387

2,28 2639 3,4931

2,73 3203 | 4,2396

= 2053 2,7174

Summa

75549

100

Figur 28: 29/4 2012
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Total

30/4 dag14 |RT |Area Area% area area % | wvikt (g) molmassa | mol mol C
5,1 ml/min 0,18 16117| 14,399 5] 52916| 47,27386( 7,352504 82( 0,08%66| 0,538
400 grader 0,32 15206( 13,585 15096| 13,4864 2,09734 95| 0,02208| 0,1346
20 bar 19339 | 17,27699( 2,68709 108| 0,02488( 0,199
24584 | 21,96275( 3,415866 121| 0,02823| 0,2541
gram vatska 111535 100 15,553 1,1457

1,67 3779 3,3761

2,12 4741 4,2355

10819 | 9,6654

Summa 111935 100

Figur 29: 30/4 2012
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Total
1/5 dag 15 RT |Area Area% ‘ area area % vikt (g) molmassa | mol maol C
2,5 ml/min 0,28 7221 10,398 31451 | 45,28647( 11,30169 82( 0,13783| 0,827
420 grader 0,32 8787 | 12,652 21552 | 31,03284| 7,744557 95| 0,08152( 0,5707
20 bar 1e446| 23,68069| 5,909752 108| 0,05472| 0,4378
24,956 0 0 121 0 0
gram wvatska 69449 100 24,956 1,8354

1,79 2793 4,0217

2,24 1978 2,8481

2,35 1863 | 2,6825

2,68 2941 | 4,2348

3,25 6871 9,8936

Summa 69449 100

Figur 30: 1/5 2012
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Total

2/5 dag 16 RT |Area Area% area area % vikt (g) molmassa | mol maol C
28,8 ml/min 0,28 16441| 22,903 36387 | 50,68957( 16,69664 82( 0,20362]| 1,2217
440 grader 0,44 11258| 15,683 24675 | 34,37396| 11,32244 95| 0,11918( 0,8343
20 bar 10435 | 14,53667| 4,788232 108| 0,04434| 0,3547
287| 0,399811( 0,131654 121| 0,00109| 0,0098
gram wvatska 71784 100 32,939 2,4205

1,55 2089 2,9101

1,73 1863 2,5953

1,93 580| 0,808

2,18 2038 2,8391

2,55 2081 2,899

2,9 1363 1,8988

3,12 421| 0,5865

Summa 71784 100
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Figur 31: 2/5 2012




Total

3/5 dag17 |[RT |Area Area% area area % | vikt (g} molmassa | mol mol C
28,8 ml/min 0,25 14225| 23,808 Cb 33682 | 56,37344| 16,06023 82| 0,19586| 1,1751
420 grader 0,35 2006 | 3,3574 14980 25,07197| 7,142753 95| 0,07319| 0,5263
20 bar 0,37 676| 1,1314 10224 17,11187| 4,875001 108| 0,04514| 0,3611
28,489| 0,38 683| 1,1431 862| 1,442726| 0,411018 121| 0,0034| 0,0306
gram vatska | 0,39 6380 | 1,1381 59743 100 28,489 2,0931

0,39 686| 1,1482

0.4 683| 1,1431

0,41 690| 1,1549

0,42 691 | 1,1565

0,43 687 | 1,1498

0,43 6230 10,427

0,59 2573 | 4,3064

1.5 3505 | 5,8663
1,61 1321 2,211
1,73 2269 | 3,7976
1,98 367 | 0,6142
2,23 1031 | 1,7256
2,33 196| 0,328
2,41 215| 0,3598
2,48 435| 0,7281
2,69 263| 04402
2,78 86| 0,1439
2,89 170 | 0,2845

Summa

59748

100

Figur 32: 3/5 2012
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Total

4/5 dag 18 RT |Area Area% area area % | wvikt (g) molmassa | mol mol C
1,1 ml/min 0,27 47001)| 48,376 5] 97157 | 44,56641( 3,073721 82( 0,11066| 0,6639
420 grader 041 30551( 31,486 68457 | 31,40157| 6,39336 95| 0,0673| 0,4711
20 bar 36713 | 16,84044 | 3,428713 108| 0,03175( 0,254
15678 | 7,191578| 1,464205 121 0,0121( 0,1089
gram vatska 218005 100 20,36 1,4979

1,69 8619| 8,8712

2,14 9071| 39,3364

2,39 7029 7,2347

2,83 3216 35,3686

3,1 6778| 6,9763

Summa 1,27 97157 100

Figur 33: 4/5 2012
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B.4 Gasanalys

Tabell 24: Mall f6r &mne och retentionstid (FID)

’ R; ‘ Amne ‘
1.59 inget
2.05 C5=/C6+
3.13 metan
3.41 etan/eten
3.92 etan/eten
4.57 propan
5.17 propen
6.86 propadien
6.95 n-butan
8.07 1-buten
10.31 isobuten
10.35 isobuten
10.47 isobuten
10.54 isobuten

over 11 brus

Tabell 25: 18/4 2012

18/4 dag 2 RT Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ mingd mol %
98,8 ml/min | 2,05 | 1765328 | 4,30 | hexan penten 34833551 5.07
420 grader 3,13 128917 0,32 | metan 197811,59 0,65
20 bar 3,41 | 24235159 60,33 | Etan/Eten 363097,15 66,75
8359 | 3,92 | 7677229 | 19,11 | Etan/Eten 363097,15 91,14

gram 457 8273 | 0,02 | propan 1208790,15 0,01
50.64 | 5,17 | 4758555 | 11,85 | propen 9256343 48 2,11

ol 6,86 14242 | 0,04 | propadien 2256343 ,48 0,01
6,95 17371 0,04 | n-Butan 981052,04 0,02

8,07 | 1435840 3,57 | buten-1 676128,21 2,12

10,31 47949 0,12 | iso buten 676128,21 0,07

10,35 11394 0,03 | iso buten 676128,21 0,02

10,47 16553 0,04 | iso buten 676128,21 0,02

10,54 54977 0,14 | iso buten 676128,21 0,08

Summa 40171787 100 98,07
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Tabell 26

: 18/4 2012

molekyl relativ méngd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan pen- 5,07 ) 405,43 109,44 27 87 7.56
ten
Metan 0,65 16 10,43 2,81 0,65 0,18
ctan eten 87,89 28 2460.9 664,28 175,78 47,65
Propan 0,01 44 0,3 0,08 0,02 0,01
Propen 2.11 42 88,58 23,91 6.33 1,72
propadien 0,01 40 0,25 0,07 0,02 0,01
n-Butan 0,02 58 1,03 0,28 0,07 0,02
buten-1 2.12 56 118,92 32.1 8,49 23
iso buten 0,19 56 10,84 2,93 0,77 0,21
Summa 98,07 420 3096,68 835,9 220,01 59,64
Tabell 27: 20/4 2012

20/4 dag 4 RT Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ mingd mol %

28,8 ml/min | 2,04 | 2631838 | 7,09 | hexan penten 34833551 7.56

420 grader 3,09 41247 0,11 | metan 197811,59 0,21

20 bar 3,36 | 23441258 63,19 | Etan/Eten 363097,15 64,56

839,29 | 3,87 | 5678283 | 15,31 | Etan/Eten 363097,15 15,64

Gram 51 | 3821499 | 10,3 | propen 2256343,48 1,69

59,89 6,81 5670 0,02 | propadien 2256343,48 0

Mol 6,89 7110 0,02 | n-Butan 981052,04 0,01

7,97 | 1360224 3,67 | buten-1 676128,21 2,01

10,26 108447 0,29 | iso buten 676128,21 0,16

Summa 37095576 100 91,84

Tabell 28: 20/4 2012
Molekyl relativ mingd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan pen- 7,56 80 658,16 166,51 45,25 11,52
ten

Metan 0,21 16 3,63 0,92 0,23 0,06
ctan eten 80,2 28 2445,12 618,61 174,65 44,48
Propen 1,69 42 77.46 19.6 5,53 1,41
propadien 0 40 0,11 0,03 0,01 0
n-Butan 0,01 58 0,46 0,12 0,03 0,01
buten-1 2,01 56 122,67 31,04 8,76 2,23
iso buten 0,16 56 9,78 247 0,7 0,18
Summa 91,84 33174 839,29 235,16 59,89
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Tabell 29: 22/4 2012

22/4 dag 6 RT Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ mingd mol %
36 ml/min 2,05 | 2027342 | 5,42 | hexan penten 34833551 5.82
420 grader 3,1 47292 0,13 | metan 197811,59 0,24
20 bar 3,37 | 23947021 64,03 | Etan/Eten 363097,15 65,95
1059,23 | 3,87 | 5802588 15,51 | Etan/Eten 363097,15 15,98
Gram 5,11 3965553 10,6 | propen 2256343,48 1,76
75,6 6,91 7650 0,02 | propadien 2256343,48 0
Mol 6,97 2185 0,01 | n-Butan 981052,04 0
7,99 1489073 3,98 | buten-1 676128,21 2,2
10,27 55881 0,15 | iso buten 676128,21 0,08
10,35 56462 0,15 | iso buten 676128,21 0,08
Summa 37401047 100 92,12
Tabell 30: 22/4 2012
Molekyl relativ mangd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan pen- 5.82 80 505,41 166,04 3475 11,48
ten
Metan 0.24 16 415 1,36 0,26 0,09
ctan eten 81,93 28 2490,26 818,11 177,88 58,75
Propen 1,76 ) 80,13 26,32 5.72 1,89
propadien 0 40 0,15 0,05 0,01 0
n-Butan 0 58 0,14 0,05 0,01 0
buten-1 2.2 56 133,83 43,98 9,56 3,16
iso buten 0,17 56 10,1 3,32 0,72 0,24
Summa 92.12 322422 | 105923 298,91 756
Tabell 31: 23/4 2012
23/4 dag 7 RT | Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ méngd mol %
50 ml/min 2,04 | 2532571 7,21 | hexan penten 348335,51 7,27
420 grader 3,06 36949 0,11 | metan 197811,59 0,19
20 bar 3,33 | 23098586 65,73 | Etan/Eten 363097,15 63,62
1484,61 | 3,83 4513475 12,84 | Etan/Eten 363097,15 12,43
Gram 5,06 3362012 9,57 | propen 2256343,48 1,49
105,91 6,8 6794 0,02 | propadien 2256343,48 0
Mol 7,91 1485037 4,23 | buten-1 676128,21 22
10,2 108163 0,31 | iso buten 676128,21 0,16
Summa 35143587 100 87,35
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Tabell 32

:23/4 2012

Molekyl relativ méngd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan pen- 7.27 ) 633,34 296,44 43,54 20,54
ten
Metan 0,19 16 3.25 1,52 0.2 0.1
etan eten 76,05 28 2318,54 | 108521 165,61 78,13
Propen 1,49 42 68,14 31,89 4,87 2,3
propadien 0 40 0,13 0,06 0,01 0
buten-1 2.2 58 138,71 64,93 9.57 451
iso buten 0,16 56 9,75 457 0,7 0,33
Summa 87.35 3171,88 | 148461 2245 | 105,01
Tabell 33: 24/4 2012

24/4 dag 8 RT Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ mingd mol %

15 ml/min 2.05 | 2647569 | 6,82 | hexan penten 34833551 7.6

420 grader 3,07 752885 1,94 | metan 197811,59 3,81

20 bar 3,34 | 22240465 57,31 | Etan/Eten 363097,15 61,25

421,34 | 3,84 8291318 21,36 | Etan/Eten 363097,15 22,83

Gram 5,07 | 3400819 | 8,76 | propen 225634348 1,51

30,03 | 6,87 2699 0,01 | n-Butan 981052,04 0

Mol 7,93 1364733 3,52 | buten-1 676128,21 2,02

10,09 33205 0,09 | iso buten 676128,21 0,05

10,22 15841 0,04 | iso buten 676128,21 0,02

10,27 41186 0,11 | iso buten 676128,21 0,06

10,66 14582 0,04 | iso buten 676128,21 0,02

10,93 4437 0,01 | iso buten 676128,21 0,01

Summa 38809739 100 99,18

Tabell 34: 24/4 2012
Molekyl relativ mangd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan pen- 7.6 80 613,05 79,84 215 5,53
ten

Metan 3.81 16 614 8 384 05
ctan eten 84,09 28 237381 309,14 169,56 22,25
Propen 151 D) 63,82 831 456 0,6
n-Butan 0 58 0,16 0,02 0,01 0
buten-1 2.02 56 113,96 14,84 8,14 1,07
iso buten 0,16 56 9,12 1,19 0,65 0,09
Summa 99,18 3235,34 421,34 228.9 30,03
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Tabell 35: 25/4 2012

25/4 dag 9 RT Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ mingd mol %

5,1 ml/min 2,04 | 4080000 10,03 | hexan penten 348335,51 11,71

420 grader 3,05 531005 1,31 | metan 197811,59 2,68

20 bar 3,31 | 20779724 51,07 | Etan/Eten 363097,15 57,23

122,24 | 3,82 7416982 18,23 | Etan/Eten 363097,15 20,43

Gram 5,04 3999711 9,83 | propen 2256343,48 1,77

867 | 7,80 | 1178439 2.9 | buten-1 676128 21 1,74

Mol 7,9 1759516 4,32 | buten-1 676128,21 2,6

9,16 101578 0,25 | iso buten 676128,21 0,15

10,17 356217 0,88 | iso buten 676128,21 0,53

10,28 485611 1,19 | iso buten 676128,21 0,72

Summa 40688783 100 99,57

Tabell 36: 25/4 2012
Molekyl relativ mangd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan pen- 11,71 80 941,11 32,26 64,7 2,23
ten
Metan 2.68 16 1314 1,48 27 0,09
ctan eten 77,66 28 2183,84 74,87 155,99 5,37
Propen 1,77 ) 74,78 256 5.34 0,18
buten-1 435 56 244,39 8,38 17,46 0.6
iso buten 14 56 78,48 2.69 5.61 0,19
Summa 99,57 3565,73 122,24 251,79 8,67
Tabell 37: 26/4 2012

26/4 dag 10 | RT Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ mingd mol %

98,8 ml/min | 2,04 | 2684169 | 7,66 | hexan penten 34833551 771

420 grader 3,06 103904 0,3 | metan 197811,59 0,53

20 bar 3,33 | 21627013 61,75 | Etan/Eten 363097,15 99,56

835,83 | 3,83 | 6046377 17,26 | Etan/Eten 363097,15 16,65

Gram 5,06 3380653 9,65 | propen 2256343,48 1.5

59,64 6,76 6283 0,02 | propadien 2256343,48 0

Mol 6,83 4770 0,01 | n-Butan 981052,04 0

7,9 | 1076021 3,07 | buten-1 676128,21 1,59

10,15 36524 0,1 | iso buten 676128,21 0,05

10,19 6246 0,02 | iso buten 676128,21 0,01

10,23 3311 0,01 | iso buten 676128,21 0

10,25 46659 0,13 | iso buten 676128,21 0,07

Summa 35021930 100 87,68

54




Tabell 38

:26/4 2012

Molekyl relativ méngd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan pen- 7.71 ) 703,07 176,52 48,34 12,22
ten
Metan 0,53 16 9,59 2,41 0,6 0,15
etan eten 76,21 28 2433,86 611,05 173,85 43,96
Propen 1,5 42 71,77 18,02 5,13 1,3
propadien 0 40 0,13 0,03 0,01 0
n-Butan 0 58 0,32 0,08 0,02 0,01
buten-1 1,59 56 101,64 25,52 7.26 1,84
iso buten 0,14 56 8,76 2,2 0,63 0,16
Summa 87,68 3329,14 835,83 235,83 59,64
Tabell 39: 27/4 2012

27/4 dag 11 | RT Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ méngd mol %

28,8 ml/min 2,71 2756160 8,62 | hexan penten 348335,51 7,91

400 grader 3,37 | 21883206 68,47 | Etan/Eten 363097,15 60,27

20 bar 3,86 | 2591133 8,11 | Etan/Eten 363097,15 7,14

858,14 | 5,05 | 2676471 | 8,37 | propen 225634348 1,19

Gram 6,72 34625 0,11 | propadien 2256343,48 0,02

61,28 6,77 21589 0,07 | n-Butan 981052,04 0,02

Mol 7,91 1851450 5,79 | buten-1 676128,21 2,74

9,21 20087 0,06 | iso buten 676128,21 0,03

9,85 14100 0,04 | iso buten 676128,21 0,02

10,02 15241 0,05 | iso buten 676128,21 0,02

10,24 32013 0,1 | iso buten 676128,21 0,05

10,31 2166 0,01 | iso buten 676128,21 0

10,32 62432 0,2 | iso buten 676128,21 0,09

Summa 31960673 100 79,49

Tabell 40: 27/4 2012
Molekyl relativ méngd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan pen- 7,91 80 796,27 198,43 54,74 13,76
ten

Etan/Eten 67,4 28 2374,15 591,64 169,58 42,62
Propen 1,19 12 62,67 15,62 4,48 1,12
propadien 0,02 40 0,77 0,19 0,06 0,01
n-Butan 0,02 58 1,61 0,4 0,11 0,03
buten-1 2,74 56 192,9 48,07 13,78 3,46
iso buten 0,22 56 15,22 3,79 1,09 0,27
Summa 79,49 3443,58 858,14 243,84 61,28
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Tabell 41: 28/4 2012

28/4 dag 12 | RT Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ mingd mol %

98,8 ml/min | 2,23 | 2430300 | 8,17 | hexan penten 34833551 6,98

380 grader 3,34 5336 0,02 | metan 197811,59 0,03

20 bar 3,62 | 24420341 82,14 | Etan/Eten 363097,15 67,26

866,14 | 4,17 | 486544 | 1,64 | Etan/Eten 363007,15 1,34

Gram 5,49 947748 3,19 | propen 2256343,48 0,42

61,86 | 8,73 | 1359120 | 4,57 | buten-1 676128 21 2,01

Mol 11,07 31144 0,1 | iso buten 676128,21 0,05

11,18 90,71 0 | iso buten 67612821 0

11,21 6805 0,02 | iso buten 676128,21 0,01

11,33 28782 0,1 | iso buten 676128,21 0,04

11,67 6007 0,02 | iso buten 676128,21 0,01

11,76 6451 0,02 | iso buten 676128,21 0,01

Summa 29728678 100 78,15

Tabell 42: 28/4 2012
Molekyl relativ mangd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan pen- 6,98 80 714,23 1848 491 12,81
ten
Metan 0,03 16 0,95 0,14 0,03 0,01
Etan/Eten 68,6 28 2457,78 635,91 175,56 45,79
Propen 0,42 12 22,57 5,84 1,61 0,42
buten-1 2,01 56 144,05 37,27 10,29 2,68
iso buten 0,12 56 8,4 2,17 0,6 0,16
Summa 78,15 3347,59 866,14 237,2 61,86
Tabell 43: 29/4 2012

29/4 dag 13 | RT Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ méngd mol %

51ml/min | 2,73 | 2284018 | 6,93 | hexan penten 34833551 6,56

380 grader 4,27 13196 0,04 | metan 197811,59 0,07

20 bar 4,59 | 26739610 81,09 | Etan/Eten 363097,15 73,64

148,92 | 5,28 | 1419800 | 4,31 | Etan/Eten 363007,15 3,91

Gram 6,9 1652969 5,01 | propen 2256343,48 0,73

10,63 | 9.88 4668 | 0,01 | iso buten 676128 21 0,01

Mol 9,99 8276 0,03 | iso buten 676128,21 0,01

10,92 850858 2,58 | iso buten 676129,21 1,26

Summa 32973395 100 5557070,49 86,19
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Tabell 44: 29/4 2012

Molekyl relativ méngd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan pen- 6.56 ) 608,62 27.9 41,84 1,93
ten
Metan 0,07 16 1,24 0,06 0,08 0
Etan/Eten 77,55 28 2519,51 115,52 179,96 8,3
Propen 0,73 42 35,7 1,64 2,55 0,12
iso buten 1,28 56 83,01 381 5.93 0,27
Summa 86,19 3248,08 148,92 230,36 10,63
Tabell 45: 30/4 2012

30/4 dag 14 | RT | Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ méngd mol %

51 ml/min | 2,59 | 2454265 | 6,41 | hexan penten 34833551 7,05

400 grader 4,42 97779 0,26 | metan 197811,59 0,49

20 bar 4,77 | 28864520 75,44 | Etan/Eten 363097,15 79,5

138,07 | 5,52 | 4109673 | 10,74 | Etan/Eten 363097,15 11,32

Gram 7.28 | 2219693 5.8 | propen 2256343 48 0,98

983 | 10,7 62128 | 0,16 | iso buten 676128,21 0,09

Mol 11,5 454305 1,19 | iso buten 676128,21 0,67

Summa 38262363 100 0 100,1

Tabell 46: 30/4 2012
Molekyl relativ mingd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan pen- 7.05 ) 563,09 24,33 38,71 1,68
ten

Metan 0,49 16 7.9 0,34 0,49 0,02
Etan/Eten 90,81 28 254021 109,77 181,44 787
Propen 0,98 42 41,28 1,78 2,95 0,13
iso buten 0,76 56 42,73 1,85 3.05 0,13
Summa 100,1 3195,2 138,07 226,65 9,83
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Tabell 47: 1/5 2012

1/5 dag 15 RT Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ mingd mol %

2,5 ml/min 2.75 | 2589390 | 7,11 | hexan penten 348335 51 743

420 grader 4,71 112250 0,31 | metan 197811,59 0,57

20 bar 5,09 | 28725210 78,89 | Etan/Eten 363097,15 79,11

50,35 5,9 | 2872853 7,89 | Etan/Eten 363097,15 7,91

Gram 7,75 1945031 5,34 | propen 2256343,48 0,86

354 | 11,27 34637 0,1 | iso buten 676128,21 0,05

Mol 11,99 101256 0,28 | iso buten 676128,21 0,15

12,17 29912 0,08 | iso buten 676128,21 0,04

Summa 36410539 100 96,13

Tabell 48: 1/5 2012
Molekyl relativ mangd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan pen- 7.43 80 618,62 9,69 4253 0,66
ten
Metan 0,57 16 9,44 0,15 0,59 0,01
Etan/Eten 87,02 28 534,71 39.7 181,05 2.82
Propen 0,86 42 37,66 0,59 2,69 0,04
iso buten 0,25 56 14,29 0,22 1,02 0,02
Summa 96,13 3214,71 50,35 227 88 3,54
Tabell 49: 2/5 2012

2/5 dag 15 RT Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ méngd mol %

28,8 ml/min 2,47 | 8529733 11,74 | hexan penten 348335,51 24,49

440 grader 4,92 437193 0,6 | metan 197811,59 2,21

20 bar 5,24 | 19406673 26,7 | Etan/Eten 363097,15 53,45

735,99 | 6,13 | 27344300 37,62 | Etan/Eten 363097,15 75,31

Gram 7,23 154636 0,21 | propan 1208790,15 0,13

59,504 | 8,13 | 12528539 17,24 | propen 2256343,48 5,95

Mol 4176180 5,75 | buten-1 676128,21 6,18

10,95 102124 0,14 | iso buten 676128,21 0,15

Summa 72679377 100 167,46
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Tabell 50: 2/5 2012

Molekyl relativ méngd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (gram) | massa (gram) | % mol C ut | mol C ut
hexan penten 24.49 ) 11698 232,82 80,42 18,36
Metan 2,21 16 91,12 12 1,32 0,3
Etan/Eten 128,76 28 2152,84 428,47 153,77 35,11
Propan 0,13 44 3,36 0,67 0,23 0,05
Propen 5,55 42 139,26 27,72 9.95 2.27
buten-1 6,18 56 206,55 41,11 14,75 3,37
iso buten 0,15 56 5,05 1,01 0,36 0,08
Summa 167,46 322 3697,98 735,99 260,81 59,54
Tabell 51: 3/5 2012

3/5dag 15 | RT | Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ méngd mol %
28,8 ml/min | 2,13 | 1928391 | 5,15 | hexan penten 348335,51 5,54
420 grader 3,61 83609 0,22 | metan 197811,59 0,42
20 bar 3,92 | 24895660 66,43 | Etan/Eten 363097,15 68,56

740,44 | 4,53 | 6026783 | 16,08 | Etan/Eten 363097,15 16,6
Gram 5,97 | 3602770 | 9,61 | propen 225634348 1,6

59,87 | 8,07 24558 0,07 | buten-1 676128,21 0,04
Mol 9,33 913835 2,44 | iso buten 676128,21 1,35
Summa 37475606 100
Tabell 52: 3/5 2012

Molekyl relativ mingd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan penten 5,54 80 470,62 110,08 32,35 8,62
Metan 0,42 16 7,19 1,68 0,45 0,12
Etan/Eten 85,16 28 2533,9 592,7 180,99 48,21
Propen 1,6 42 71,26 16,67 5,09 1,36
buten-1 0,04 56 2,16 0,51 0,15 0,04
iso buten 1,35 56 80,43 18,81 5,74 1,53
Summa, 9411 3165,56 740,44 224,79 59,87
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Tabell 53: 4/5 2012

4/5 dag 15 | RT Area Area% | molekyl responce factor (area/mol%) | relativ méngd mol %

98,8 ml/min | 2,32 | 2638747 | 6,34 | hexan penten 348335,51 7.58

420 grader 3,49 214005 0,51 | metan 197811,59 1,08

20 bar 3,78 | 22620410 54,31 | Etan/Eten 363097,15 62,3

19,69 | 4,34 | 8482694 | 20,37 | Etan/Eten 363097,15 23,36

Gram 5,7 5268880 12,65 | propen 2256343,48 2,34

1,73 | 7,65 59535 0,14 | n-Butan 981052,04 0,06

Mol 8,87 2051288 4,93 | buten-1 676128,21 3,03

10,54 15439 0,04 | iso buten 676129,21 0,02

10,68 14791 0,04 | iso buten 676130,21 0,02

11,44 126070 0,3 | iso buten 676131,21 0,19

11,49 156796 0,38 | iso buten 676132,21 0,23

Summa 41648655 100 100,21

Tabell 54: 4/5 2012

Molekyl relativ mangd mol % | M(g/mol) | Relativ massa (g) | massa (g) | % mol C ut | mol C ut
hexan penten 7,58 80 604,75 3,59 41,58 0,31
Metan 1,08 16 17,27 0,1 1,08 0,01
Etan/Eten 85,66 28 2393,46 14,23 170,96 1,26
Propen 2.34 42 97 87 0,58 6,99 0,05
n-Butan 0,06 58 351 0,02 0,24 0
buten-1 3.03 56 169,54 1,01 12,11 0,09
iso buten 0,46 56 25,88 0,15 1,85 0,01
Summa 100,21 3312,28 19,69 234 81 1,73

C Analys av katalysator samt zeolit

Katalysator samt zeolit har analyserats med TriStar 3000. Analysen gors med gasadsorption for att

bestdmma framfor allt porstorlek och ytarea. Intressant dr att katalysatorn med silica sol som
bindemedel har betydligt storre porbredd &n katalysatorn med samma zeolit och klorhydrol som
bindemedel, dock har den sistndmnda vildigt mycket storre ytarea. Se tabell 55 for kompletta virden.

Tabell 55: Analys av zeolit samt katalysator

\ Zeolit 300 \ Zeolit 300 (2011) \ Katalysator klorhydrol \ Katalysator silica sol ‘

Adsorption
pore width 33,6034 A | 31,5207 A | 23,2503 A | 40,2878 A |
Adsorption
pore diameter 53,415 A | 58,270 A | 45,918 A | 60,745 A |
Desorption
pore diameter 49,315 A 54,133 A 43,333 A 56,369 A
Surface Area | 383,0618 m?/g 461,4424 m? /g 839,1325 m? /g 420,9262 m? /g
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