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I. Ziel der Arbeit T
Diisobutenylcohlorid ist duxrch Dimerlsierung von Methallylchlorid vérhélt-

-nisméBig leicht guginglich gewordent Nachdem ‘seine Konstitution als 1,5-
Dichior—2 2—dimethy1-4-methylen-pentan B L - IRERTERS

- D CH3 CHz

Cl o cnz o C 01 CBZ o C ° CHZ ° Cl &
£ ‘ N CH3 . :
E_"-'-' erkannt war1) lag es nahe, sein Chlor gegen NHa-Gruppen. .aussutauschen,

um so zu einem 1;,5-Diamin zu kommen, das als Diaminkomponente fiir die Ge-
winnung von Polyamid-Kungtstoffen interessieren miiBte. Die starke Verzwei-
gung des Diamins sowie: dle Doppelbindung miiBten besondere’ Effekte erwara
ten lassen. . . . .

.jé 1. theraturbajrachtungpn B : o ? <:‘5:' B - L “J;é
E . Abgesehen von den t,2-Dihalogenwerb1ndungen, die ja verhéltniamﬁﬁig umaetc ° 
\ zungsfreuaiges Halogen enthalten, sind bisher nur wenige: Versuche: untere”—-~;

A .. ~ nommen worden, d&,& -Dihalogenide auf direktem Wege-in-die- entsprechenden
R , - Diamine tiberzufiihren?). So untersuchte J.v.Braun3). die Einwirkung von flis- -
b sigem NHz auf die di,w -Dibromide von Propan, n-Butan, n-Pentan und Undecan. .
’ Dabei erhielt ‘er 1,3-Diaminopropan in 45 - 50 %iger Ausbeute neben Tri- - -
- und Polyamin. 1 4«Dibrombutan.und 1,5=Dibrompentan reagierten dagegen un-
ter Bildung von Bis-pyrrolidinium- bzw, Bis-piperidiniumbromide 1,11=Di=
chlorundecan lieferte wiederum als Hauptprodukt das- entsprechende Diamino-,
In diesen Versuchsergebnissen zeichnen sich dggjlzch_digmﬁghgigxigkqitg-
ab, die bei einer Ammonolyse von Dihalogeniden zu erwarten sind: n#émlich -
Bingblldung land Polyaminblldungo Daher ist. -man bei der Darstellung von o0
- d,w -Diaminen lieber indirekte Wege gegangen. In den meisten Fiéllen fﬁhranx’-’
I . . te dag Gabriel'sche Verfahren durch Umsetzung mit Phthalimzdkalium zum.
Ziel4). Eine weitere Miglichkeit besteht in der Umsetzung der Dihalogenide
- mit Alkalieyaniden und anschlieSender Hydrierung der Dinitrile zu Piami=~
neno Dieser-letztere Weg hat ‘bereits technische Bedeutung erlangt, ‘seit
,4=D1chlorbutan aus Tetrahydrofuren leic Teicht gugiinglich geworden ist. Lei-
b der ist es bisher noch nicht gelungen, das Diisobntenylohlorid mit exni-’
b ) germaBen annehmbarer Ausbeute in das Dinitril ﬁherzufﬁhreqo '

\ . \ . T . : - %-.- -

; ‘ 1) A°Str1egler, ”Dimerlaierung‘von Methallylchlorid', Labor—Bericht 143,,
- .. 1941, Merseburg ’ .

7 2) Houben, "Methoden der organischen Chemie,” Iv. Bdo, 111° Auflo, s°364 =
. 3) B 70, 979-93 (1937). o Hdme L
L g) J.v.Braun, B. 37. 3596 (1904) ' o
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xperimentelle Untersuchungen
1. Haftfestigkeit des Chlors im Diiscbutenylchlorid .=~

Das Chlor im Diisobutenylchlorid ist auBerordentlich fest gebunden. Diese:
Feststellung wurde bei allen Ums;tznngenrdes<Diisobutenylchlorida immer
und immer wieder bestitigt. Beim Erhitzen mit Atzkali bis zum Siedepunkt
(~ 210°) wurden nur unwesentliche Mengen an Chlor abgespalten. Erst nach
- 5Q-stiindigem Erhitzen mit wiiBrigem oder alkoholischem KOH auf 200° im
Autoklaven konnten 70 bzw. 90 % des gebundenen Chlors ionogen abgespalten
‘werden, Aber auch andere Substitutionsreaktionen; z.B. mit KCN, KC N3,
KCKRO;, Na2S, Na2S503 u.a. in wiBriger bzw. methanolischer LGsung, erfordern
Temperaturen um 200° und lange Reaktionsseiten,. ohne bifunktionelle Deri-

vate in einigermaBen verniinftiger Ausbeute und annehmbarer Reinheit zu lie-

fern. . ‘ : .
Unter 150° reagiert Diisobutenylchlorid nur sehr langsan mit flissigem Am-
moniak. Gasfrmiges NH3, bei 210° durch Diisobutenylchlorid geleitet, geht -
unverindert hindurch. Natriumamid in flilssigem NH3 reagiert schon bedeutend
bessexr, jedoch noch lange nicht vollstiéndig. Besonders bemerkenswert ist,

daB die klassische Methode mit Phthalimidkalium im Falle des Diisobutenyl- .

chlorids ginzlich versagt hat. - - _
Die folgende Tabelle veranschaulicht die geringe Umsetzungsfreudigkeit des
Diisobutenylchlorids mit verschiedénen Agentien§ - e T

o Tabelle I -

S Temp: |Druck Dauer|% Umsatz ( ti -
- — Agg atmn std'o trierb or_‘chﬁfo!‘
1. |Na CK in Methanol 200 | 60 S50- 67,5
2, [Fa28 in Wasser. - 200§ 20 S50 46,7

3. R#zSOg in Wasser -+l 200 22 50 - 42,5

Br.- Agene

—4.-INaNO2—in-Wasser——— }——200—}-—12—50 18

50 Na-acetat Eisessig 4 180.| - 20 . 55,7

6. |NH3 gasf. T 210 1 ‘10 | 0,4

T-i8H3 - . 130 | 164 50 10,7.

| 8. |nus3 - 150 | 180 50 14,5
- 9. {NaNBZ in fliiss. NH3 50 | 20 so | 21,8 ,
10.] = » " " " 110 | 200 50 40,0‘ |

| 11. |Phthalimidkalium _ 210 1 79 C Te4

2, Einf;us_von Téﬁﬁerﬁtnrg Druck und'Lﬁsunggmiktél Quf’dié‘Lmhondlgaef

Hach den Erfahrungen aus der Tabelle I im Yofisan Abschnitt"ist-mén'offenE
bar gezwungen, die Umsetzung des Diisobutenylchlorids mit NH3 bei Tempera-
turen: vorzunehmen, die iber der kritischen des Ammoniaks liegen. Anderer—

seits ist es “aber ndtig, dab Ammoniak in fliissiger Phase vorlie {e"
¢ 3 3 s - , gt. Die
Lgslichkeit des NH3 in Diisobutenylchlorid ist zwar bei niederen Tempe~- .
‘raturen sehr gut, nicht aber bei Temperaturen iiber 132¢, Ein Lﬁsungsmité

tel ist also unumginglich, wenn man nicht mit sehr hohen Prucken arbeiten

~wille. Zur Orientierung wurde die Umsetzung des_Diisdbuten&lchlorida'miti

\ .
. /

e
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KNH3 'bei 200° und 50 Stdn. Reaktion'szoit in den folgenden Lisungsmitteln
verfolgt (Umsatz bestimmt durch Titration des- ionogenen Chlora): :

Tabelle IT

k = 1. Benzol 12,4 %
2, n-Propylither 34,5 % :
E 3. Wasser - 100,0 % '
: 4. Methanol 100,0 %
5. ohne Lésungsmittel 80,0 %
Es--kame‘n also nur Wasser und: Methanol in Frage. Bei der 'A‘ufarb‘eitugg der
9 gebildeten Stickstoffverbindungen zeigte es sich jedoch; daB unter den-
obigen Bedingungen nur geringe Mengen des gewiinschten Diamins gebildet
wurdem, in der Hauptsache aber Polyamine und cyclisches Imin. Es empfahl
8ich also, die Temperatur zu senken. Um 160° wurden bei noch tragbarer -
3 .. Umsetzungsgeschwindigkeit die besten Ausbeuten an Diamin erzielt, Hier - -
3 erweist sich das Wasser als Ldsungsmittel dem Methanol. gegeniiber weit - . .
iberlegen: L : e el
: ' | Tabelle III , R
Bedingungens | L - T
P Diisobuténylchloridx*LBéuﬂésmittei;*Nﬂj”s,1 $ 4 3-8
Dauer: 20 Stdn. unter Riihren . e =
~ Autoklav mit Silberauskleidung - = = -
S —— 1 Druck ;.Un'xsa_"t_;‘z
Rr.} L3sungsmittel Temp?. atm.| % C1 ‘
_ RE Wasser v , 160° | 120 | 93,6 |
3 ) | 2 |Wasser/Methanol (1 : 1){160° | 138 | 71,8
] .3 |Methanol. 1560 _ 200 | 26,0
Die Ammonolyse verliuft in waBriger L’ti_s_n.ng mit 'qéif""g:.tsgeiife:j Géschwiﬁé :
digkeit als in Methanol, was leicht erklarlich ist, da ja Wasser mit
seiner hohen Dielektrizitétskons,tantan«auc:h stdrker dissoziierend wir- )
ken MO X . S ‘ N L - | | ‘ / : ._\ :b_, \ \ .. “t
In allen.drei Féllen spielte sich die,Umse‘t—ziin—E-?Thombgeneg -,Phése' ab, - e
] wie-in Schauglasversuchen nachtr@glich festgestellt werden konnte. Die -,
3 Durchmischung durch Riihren wire also iiberfliissig gewesen; zumal die Re<" - i
X aktion sehr langsam verl¥uft. Dies trifft aber nur bedingt Zu, - FENE -
1 | - EinfluB der Rihrung (Tabelle IV) . .. . . .
o . Bedingungens Diisobutenylchlorids H20 3 NH3Z « 1 : 4 s 8, Temp, 160°.
‘ -\ R . - . - ’ T - . Do :i;' L
Dauer|Umsatz . z
4 e i Stdn.i% Chlor | . |{Behqizung
\ : I R ; A ARE-2
Bns Rubren 1055 ~{bampt=
;- -mit 200 Touren 10 68,2 mantel
1z hne Rithven' .30 | 87,8 g e
140 Touren 30| 87,8 | ~ {0lbaa -
o o : T T




Die Versﬁche wurden nﬁmlibh,vorwiégénd in zZwel Rﬁhréntoklaven‘durchgefﬁhrt,
wovon der eine homogen verbleit und der andere mit FEK~-Silber plaﬁtiert war.
Die beiden Autoklaven besaBSen folgende Abmessungens _ o _

T
P

: : Reaktionsraum Inhﬁlt. 261§ssige: Druck
lichte Weite Tiefe | "1 2. atm

Pb-putoklav | 160 mm )} 260 mm 5 “4-:.400

bkg-sutoklav | 200 mm . 1000 mm o8 |7 220

Bt o CER o
;—-_..——.‘5

4

Im Pb-Autoklaven wurde volliger Umsatz auch ohne Riihrung erzielt, nicht aber
im Autoklaven mit Silberfutter. Als BErklarung dafiir kann man nur die ver-
schiedene Form der Reaktionsriume beider Autoklaven verantwortlich machen-.
Diisobutenylchlorid ist in den'éngewandtenuuengenverhﬁiﬁnissen und bei Zim-
mertemperatur in 66 %igem wiBrigem NH3 nicht geldst. Vdllige Lisung erfolgt
erst nach Erwirmung und bei geniigender Durchmischung. Gerade diese letztere
Bedingung war offenbar im Pb-Autoklaven mit seinem flachen Reaktionsraum
gewdhrleistet, wihrend im Ag-Autoklaven eine ausreichende thermische Kon-
vektion infolge der Tiefe des Beaktiopsraumes.nicht,mﬁglich war. ' T

Um,allé diese Zufidlligkeiten auszuschalten; wurde daher in deﬁ folgenden Ver~
suchen immer gerihrt. -

3, Aufarbeitung der Umsetzungsgemische - \ v

" 'Die Autoklavenanfille von den Ammonolysen wurden ‘bei Zimmértemperatur auf .
Atmosphirendruck entspannt. Dabei ‘entwich der groSte Teil des Ammoniaks =
gasformig. Diamin wurde aquigigp r Spuren mitgerissen, nur das cyclische
Imin wurde groBtenteils mitgenommen. In der wiBrig-ammoniakalis hen Lésung -
lag das Diamin teils frei, teils als Chlorhydfat:gebundenwﬁbyg Weiterhin sind

" noch 'Polyamine und nichtbasische Verbindungen (unveriéndertes Diisobutenyl-

~ chlorid, Spuren von sauerstoffhaltigen Verbindungen) vorhanden. Hier gal% es,;
eine bequeme und saubere Abtrennung aller Begleitstoffe des Diamins zu be-
werkstelligen. B ' ' . ’ o :

7__,%,Dié-ﬁxtraktion der wﬁBrigeh Lésung mit Ather am Perforator, dei.wif-ﬁné uxre

\

spriinglich bedienten,: erforderte groBe Mengen ynn Alkali, da sonst das Dia-
min vom Ather nicht gelést wird. Dabei gingen aber auch alle anderen orga-
nischen Verbindungen mit in dem Extrakt, so daB eine anschliefendg Abtren-
nung der basischen Bestandteile iiber ihre Chlorhydrate unvermeidﬁﬁén*waraV ‘
'Imin, Diamin und Polyamin sieden geniigend weit auseinander, um leicht, durch
um Lo ,

rektifizierende Destillation getrennt werden zu kénnen. e
‘ - 3

Bedeutend einfacher gestaltet sich die Aufarbeituhg, wenn de§¥én“’p A
toklavenanfall (zunichst ohne 'Alkalizusatz) zur Entfernung des Ammo

x| Toluol am Wasserabscheider gekocht wird. Mit etwa der Hialfte des Wassers
entweicht fast das gesamte NH3, Die indifferenten Anteile kdnnen nunmehr der
wéBrigen Losung durch Toluol entzogen werden, Nach Zusatz der theoretischen:.
‘Menge an Alkali wird restlos mit Toluol am'Wasserabscheider trocken -gekocht;
vom festen Alkalichlorid abfiltriert und rektifizierend destilliert. Mam er=
hiélt das Diamin in einer Reinheit von 98 = 99 %. : S oL

. “Bei kleineren Ans#tzen wurde vielfach auf die Extraktion der indifferenten

' (nichtbasischen) Anteile verzichtst; sondefn unmittelbar unter Alkalizusatz *-
nit Toluol trocken gekochi, Die Diaminausbeute lieB sich leicht in den ente'
sprechenden Fraktionen aus dexr Amiqzahl,berechneno Sie béwegt sich um 75 :

T

/' doTho herum. ngimal wurden 80 % erzielt. ) | I

-
e
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4, Reaktioneverlauf und Kinetik

Die rein theoretisch zu erwartenden Reaktionsprodukte wurden tatsachlich ,
auch alle vorgefunden. Neben dér Primiirreaktion, der Ammonolyse, findet -
sekundéir auch Umsetzung des Diisobutenylchlorids mit schon gebildeten'";
‘Amin statt. Erfolgt diese Sekundiéirreaktion, die Aminolyse, intramoleku=

lar, so erhilt man cyclisches Imin, wihrend in internolekularer Reakti—

" on Polyamine entstehen: - "mw, N

H2N. caz c cna c cng°nn2 ‘
033‘
CH CH2 - , CHx .
c1 cngococngac CHQOCI —— -0 - cng :

o83 - AN | R c':n
| - e

HoF.R. (NE . R)y - NH2

| CHy
" R = .CHp.C oqng;qc?gxza~ .

' Héhere Temperatur beghnstigt die Sekundarreaktionelh(cyclisches Imin und~”ﬁ

Polyamine), wihrend die’ optimalsn Bedingungen fir ¢ ,Bildung des
mina*bei“niederen‘Temperat' = > ; )

ses%N L
Der EinfluB

Ditsobute~ | oot | er 4 Polyamin V. ange-
nylchlorid y ~ <" 31 o & y wendeten Dichlorid

% 1 2ia | 50|60 ‘)’,[l.:V SR .js;aw;if -
1 afs | 50 |60 s ol B 1 s

Gew°=Verhbltnisae.vv : - " asats] M“”“ Auabeute T  ¥f“f"3':ﬁ

|

v

Dia Versuche* «VoBravas (vergls. S. 2) gur Amnonolyso ‘von. Pentanothylonpf""

bromid waren eigentlich weénig ermutigend; da sich das Chlor im niiadbnaf7'&

tenylchlorld gleiﬂhfalls in 195=Stellung befindot und'damit die Gefahr j, '
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" den gefundenen Bedingungen vorwiegend Diaminbildung erfolgte. Man muBf wohl
annehmen; da8 hierbei eine sterische Behinderung der Ringbildung mit ver~
antwortlich zu machen ist. Cyclisches Imin entsteht nur in sehr geringen
Mengen. Dagegen bei 200° und in Gegenwart von Methanol konnten etwa 45 %
 d.Th. an cyclischem Imin gefaBt werden. Die hbhersiedenden Anteile enthal-
ten fast ausschlieBlich Polyamine neben geringen Mengen sauerstoffhaltiger
Verbindungen. Es leuchtet ein, daB das Lsungsmittel bei der Umsetzung.nicht
~unheteiligt zu bleiben. braucht, Gliicklicher <t txitt die Bydrolyse ne«
ben Ammonolyse sehr stark guriick, Methanol wirkt besonders bei hdheren Tem-
peraturen pethylierend, denn es konnten sowohl N« als auch O-Methyl nach-
gewiesen werden., Olefinbildung wurde nicht beobachtet,. S

Da aus den Umsetzungsprodukten kein Amin isoliert werden konnte, das gleich-
‘zeitig noch Cl enthielt, so mu8 man schlieBen, daf die Umsetzung des szwel-
ten Cl-Atoms im Diisobutenylchlorid ganz wesentlich schneller verlBuft. Die

. Bebktioﬁé@éschwindigkeit des ersten Cl-Atoms ist also-bestimmend fir die
Gesamtreaktion. Da NH3 in sehr groBenm ﬁberqohuﬂ angewandt wird, verliuf{ .
die Reaktion offenbar pseudo-monomolekular. Tatsichlich ergibt sich die Kon-
stante der Reaktionsgeschwindigkeit nach Einsetzung der Werte der Tehelle VX
in die Gleichung k = % 1n‘§%£’im,m1tte1 zu 0,949, ‘ S '

: = o 5 pavelie’ ¥
N 7‘ I e Tg.be 1?: VI SR
edidgungens;Dichlorid s+ H20 3 NH3 ~.3 ¢ 4 3 8
SR Temp,. & 160° -
. o, Autoklav 3 mit Silberauskleidung

Umsate Diamin
% c1 (titriert) %.d. Tho

60,0 , 16953
68g2 ' 5792

9055 T445-

93,6 1 87,3
oo “"9898 : 66.94
-~ 100,0 75,0

Kurve I ... -

‘Ammonolyse von Diisobutenylchlorid
Temp, 160° | - . - B
Gewichtsverh&l tnieses
Dichlorids H20 s NH3
Mol v. Dichlorid = 181 ‘

Mol v. Diamin JEVL R
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- Tabelle YII

..Q=. 1“ :!,i | ;k.',“,'
0,398 . 0,183
0,497 - 0,314
- %,029 0,956
1,193 0,137
1,924 0,947
Mittel 0,149

Schon dio eraten vGrsuche gur Ammonclyse des niisobutenylohlorids n:l..==

ten, daB die Reaktion vom Autoklavenmaterial niocht unabhlingig war, Abge-
sehen von der starken Korrosion waren die Umsiitse und Diaminausbsuten

bei Verwendung von Eisenautoklaven recht gering. Hooch war der Anfall an
Polyaminen. In Autoklaven mit Cu-Ausfiitterung wurden ghnliche laehtono
becbathtet. Am besten eigneten sich Silber und Biei, die nur ge -
gige Korrosion zeigtenm. Auch Nickel scheint den Resktionswerlsuf winig 8
su. stéren. In einem V2A-Autcklaven wurde eine einmalige, nicht vepredu-
gsierbare, sehr gute Ausbeute an Diamia orhsltono Offonm lut il &10.0- ',

' Falle eine Passivierqng hereingespich : :

(RN

TR ~ Tabelle ¥III
Beding X3 ‘ e
Dichlorids Hz0'c NH3 =. 15 4 s 8

v' \ Auféklﬁod-'—{ Dauer.
BT puskleidung Btdn, ?"’°

1. _ea. 50 gs0e

2. Fe 50 . asspe,"
3 vea . 50 . 150°
ik o PR .- 50 -150% -

TR T

5 _\"‘ S 300 51600

Da das chlos 1- Diisobutenylehlorid ‘80" mrordcntlieh :naktiomtrln
ist, wurde aueh veraucht, dieses durch katalytische Zusiitie aufmloke o
‘keyn, liehlmhns hatts weder sktiviegenden noch.hemnenden EinfluB, .
Bei Qegenmaxt vea Gu-Pulvez fisl die-Ausbeute an Diamin au? 49 $ do!ho e
ab, was pit den Exfahrungsn is %uctntoklsven gut #@bereingtimmt. Das
Ohlor erfuhz dusrch dez Cu-Zusats keinerlei Auflookernng, denn de:r c1= 3
Unsats bewegt sich wa 95 $ 1.Ths, also siwas geringer als ohne Katsly-

. ‘sator. Das ist umes vVerwamderlichewm, als. Cw_fiix arqnatuoh gﬂmﬂms g

01 ein ausgeseichaster Akiivator ist. Cu bdgﬁnatigt a.lao d:l.. Soﬁm‘d‘ire

~ reaktion .uf Kosicn dex )ieainbildm o . ‘ :

i




.00003029

-9 S | -

4o 2 R h VASE B g R

Rein kinstissh betrachtet wiire eine Ausbeutestejgerung an Diamin auf @rund
folgepdsr Uherlegung denkbar:s VWie sehon geseigt warde (vgl- 8. 6 + P,
erleidet dss Diisobutenylolilorid neben dex ‘gewlinschten Ammonolyse in se- .
kijndlirer Reaktion such noch ‘Aminolyss. Der Unterschied in-der Basisitit g
swischen Diamin und 'NH3 is%_sehr wahrscheinlish augh unter den Versuchs- - ' F
badingungen nur gerihg (PR s NE4OH o 19,6 und PR § Piamin o 11,7 beide 3
904-20°); Bs wird also infolge des ‘groBen NE3-UberSchussas nur ein sehr - F
kléiner Prosentsats des sich bildenden Diamins als DiamiuNIRARNNS vor- -
1iegén. Ein Zusats ven reichlich Apionen miéte dss Gleichgewioht sugun- -
sten der DiawkiiN#sfiii- versohieVen und damit das Diamia der sekundiirsn i
Reak¥ion mit Diisebute

54

; nylehlorid entsiehen. TatsSohlich konnte ‘durch Zu-
 sats von 34 %03 die Ausdeute an Diamin etwas exhASht werden, wihrend die

NMenge an Polyamin ‘1ldéieht udfiel. Der Bffekt ist allerdings nur sehr ge-
ring, sodaB sich eine Nutsanwendung ksum verlohnt. . e

. 8tarke Basen bewirkea nun gorade das Gegenteil. In Gegenwart vom Natreno- B

lauge fiel die Dismimausbeute sugunsten von Imim und Polyamin suf on, 18 %

Zusitse von Alkeli-uand NE4-Carbonstem (auch Egsnstoff) fihren eigenarti-

gerweise in guter Ausbeute su einem kristaliisierten syclisohen Harastoff-

derivat folgender Formel: ' . ‘ C T .

_’5’6 'ﬂﬂ_‘_‘_ v ,
Die Lage der. Doppeldimdung ist nichs ..
sichex. o ‘ o 5
_ A _ 1 o » »
" Auch andeye_sur Ringbildung befihigte Dihalegenide sind diewer Reaktien - - _ |
setagiiond)s e e aieRer Ruaktien Lo

I8d®

do ';cduntqt-gtc S \
Greasfille wa- -

terscheiden. ,B.ggg le indem man dafiir sorgs, das’ eingefahrens Reak- -
tionsgut keine Vermischunz mit dem achon teilweise umgesétsten Qus ex= E
fihrt. Das erreioht man z.B. dadurch, da8.man es durch.ein enges beheis- ;
des Redkanar o oot e herrachen hisrhel kinetisch die gleichem
Yo .#se wies im statischen Sysiem, also auch die gleiche L . . :
' Bs gilt die Besiehung % Sk (o s ). o aach &Re sleiche Vermweilseit
. Die Versuche wurden in einem versilbderiea Hoahdruckrohw won 1 m Lings ~

umd 2 om lichter Weits durchgeffihrts Pishiorid, Nasser und NN > o B
s . N -0 WS > vurden . E
im Vexhflinis 1 2 5 ¢ 39 eingetropfé; Temperatur 160°. Druek 300 stmo {

: Yerweilseit 50 Stdn. Trots der langsz Vexweilseit: is bes alls S A
. sk € Bhitts érveichi; 0Lfender wa ' jeit wuzde destenfalls aux .
. 45 % Upsiss érveichi; 02fonder war dew Idealfsll vollkommen un soh~ b
_ ten Durehgings dnreh den Cfex nisht verwirklicht. Purch Ver unveraiseh _' :

- pHllkirpe=n keapts swar die Purehmischpng etves gehindert werdem, daflly '~ . °©
© wurde aber 4ié Binhaltuag der Vorweilseit sehr ord. ohne eimem o "
o dasseren Uasets su gowlhrleistam. e ;"'\"h"-’.s? °‘“"  ‘#‘f“\ .

\.‘\

EF,OZS‘; 1393

\ ) . .
! . Ry .
P B I o

a0
ey
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_ klaven arbeitet und laufend Reaktionsgut

~ aber geradesu ein, sich mit einem Teilumsats su begniigen., Dsher sollen

e ™

':—x:w .

. e
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Der andere Grenzfall viliiger Durohl:lnchung do.“ kontim:lornoh cimfah-
_renen Reaktionsgutes ist sum Beispiel or:tﬁét, wenn m in-einem Autow

ud Uné etsungsgenisoh ab-
fihrt. Bei Gleichgewicht herrscht somit anch keine integrale Koanntrn- B
tionnabhungiske:lt, sondern eine o:l.nfgoho com der Bc::l:olhm.‘)a e el

A-.-k(a-x)

Fir e:lnon 90 #igen Umsatz errachnet nioh also o:l.no Verweilseit von ‘0 -
stan. (k1600 = G,35),wihrend im stationfiren System unter lonot gloiohon -
Bedingungen nur 15 Stdn. erforderlich warenm. : v

Man sieht also, da8 die “Umsetmgsbedinmi Lir zb:luo kontinuiorlioho ;
Fahrweise, wenn man auf vtlligen Umsats absielt, sehy ungiinatig sind.. ,_.,;'_ e
Die Umsetzung, wie sie in der Kurve S, T graphiseh dargestellt ist, 134

weiters kontinuierliche Versuche in dieser Richtung mit Hilfe einer’ % l. »
langon, beheiztcn ailbernon nochdrucklchlange untornomen vordono

Untex don Bodinmgon, dor Amnonolyu ist l:lohcr kc:lno Indemc dos xohe
lenstoffskeletts im Diiscbutenylohlorid - muohnon., Seldst Vorlmm‘ o
der Doppelbindung ist kaum su erwarten, sodsf msn unhdonkl:loh dem " Dic=» '
min eine denm Diisobnttnylohlorid entsproehonde Koutitut:lon nordnon e

o omy . emz
- Hg¥ . OHp . ef:; GHz . 0 . CH2 . lmz _

Das an ht ‘in” »“farbloses, wasserklares 61 vom chuaktoriatilchon ¢0=-‘ '

‘Aminostickstoffs
' stimmung der Doppelbindung war die Bromzahl nach Winkler- ‘Techt gut

schen Hydr:.erung mit Nickol entsteht du entsprechlndn pa&'&ig‘tq

Diamin: » o

| | xp153 ‘= 206 - 208'
N ‘ a,. = 0,866

L o E 290 e

e T myTT = 14610

Tuch der Dismine. An:der Luft raucht es.und sieht gierig Wasser und Koh-
lensfure af..Ohne Aikglisusats ist es aus seinen wihiSrigen. L8sungen
Ather nicht oxtrahicrbaro Folgonde Konatanton charak‘tor:laieren d:lo B

x’?&o - :1:9: 2160 . T

n:’& - 1,4a}°v ﬁ._w |

.11,5 (-=- wasrig- Lamg)

Die analytische .'Beatimmmg des Dumina erfolgto dm'ch !1trst:lon dor IlB=- "

rigen Lésung mit ¢ H2S04 gegen Methylrot. Die Ermittlung des prillron e
ﬁach—van ‘Slyke lieferte stets zu hohe Werte um 110 = ’._- R

115-% d.Tho," wofiir bisher naph keine Erklirung gefunden wurde: Zur l&a

brauchbar, wihrend die Jodzahl nach Hanus versagtoo Bei der: htdyti.cs o

e

3.73o_deu'}_1:’gin_ u. Wolgast, zéitacn;-btohm.,,chehg 63 422 (1908)- .. -
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Gegsniiber den Salzen des Hexamethylendiamins (Adipiﬁdﬁ;;,ﬁhlo?hydrat)

besitsen die Salse des Diaminooctens eine bedeutend gridBere Ldslich°;m

keit in Methanol oder Lthanol. Als charakteriatiache Derivate des Di=

amins sind zu nepnen: das Adipinat vom Pp 153° und-die Dithiocarbamin-~

--giure vom Fp 141° und der Formels v L :
mz = dazw ‘E 2 CHQ P o3

CHx

2rer #ls Hebenprodukt anfallende oyélischq Imin ist eine pipe-
4iccheanls wasserklare Flissigkeit vom Kpg,q 120 = 125° and

105 gt ]

T : . . mﬁ. ;. -

" 'Der Bachlauf bei der Deatillation des Diamins besteht faat ausachlieB= . .
11ch_§an§?ia;fns, . , o

. NHZ > R o NH o R °.NH2

wihrend im Riickstand dze_Polyémine’zurﬁckbleibeno'Nachlauf und Riick-
stand erinnern im Geruc¢h an die Amine im Tabakasafti.

8. Brweiterte Arwendbarkeit des Amhonolgsen=verfahrena R
a) Umsetzung vor Diisobutenylchlorid mit den Methylaminen

"Bs lag rahey; die Erfahrungen der Ammonolyse des Diisobutenylchloride
auf die Umsetzung mit den Methylaminen zu-libertragen. Mono- und Di-
sethylanin reagieren unter sonst gleichen Bedingungen mit etwas besse-
rer Austeute an entsprechenden methylierten Diamin als Ammoniak., Nach=
lauf and Rickstand ist sehr klein. Dagegen war der Umsatz mit Trime-
thylaa¥n sehr spéirlich. Das Diisobutenylchlorid blieb gréBtenteils
unverZndert. Die 7,2 ¥ des ionogenen Chlors waren jedenfalls nicht

an éie sm erwartende guartire Ammoniumbase_gebunden.

Bedi gen:. . .
" Dichlorid 3 Amin (bzw. NH3) 3 Wasser = 1 3 8 ;‘4

Temp. 160° A S

Autoklav mit Pb-Futter,  :

- -~ Tabelle IX

i
, # L

o

" : SR Ausb;ute #A v
. Umsatez
4 Chioe Diamin % % Polyamin v.ein-
- d4,Th, .gesetzten Dichlorid
Ammoniak 97 . T4e5. 12,9

.Honometpylamin 93;8 . 8033 o 4,1. ‘ **f”

A\

o Dimeth&}amin' 96,6 . 82,3 3.6
- Trimethylamiz 752 - - -

. )

)




L b) Ammonolyse anderer Qg_l_orveg‘binm&

Gans khnlich wie Diisobutenylchlorid verhdlt sich aein Hydriernngeyrodnkt,
das 1,5-Dichlor-2,2,4-trimethylpentan. Bei 1,6-Dichlorhexan fHllt die Aus-
beute an Boxamethylcndiamin schon bedeutend ab, wihrend die naratollnnc

von Puidrescin aus 1,4-Dichlordbutan nach diesem Verfahren undiskutabel. ist.. |

OObou33

.=12-

Das gleighe kann man fiir die Umsetsung von 1;3-Dichlorpropan sum ontspro-
* chendén Diamin sagen. Die Ammonolyse des Lthylenchlorids sum Diamin gelnnc
mit einer Ausbeute von 60,8 ¥ d.Th., Aus Chlorex konnten keine definierten

Ammonolysenprodukte erhalten werden, obwohl das Chlor bereits dei -100° quan=L

titativ abgeapalton wurde.

Die Versuche wurden sehr schematisch dnrchgafﬁhrt9 so daB man sehr vahrc
scheinlich bei einiger Variation der Fahr- und Aufarbeitungsbedingungen

die Ausbeuten an Diamin noch wessntlich steigern kann. In der folgenden

Tabelle seien die Umaetzungan der untersuchten chhloride kuxa znsamnena
gofaBts ’

Tabella x

€
H

'Dichlorid‘

Bedin h :
[Temp :Smc%auer

°C_{ atm Stdn.

Chlo-=

" Binl
H20, NH3

Cl=Um-
sats

o

Ausbeute-

1
‘£ 2
4
5

,5—Dichlor-2 2 4~trimethy1pentan
n ,Sonichlorhoxan ’
,4=Dichlo:butan

,Beniéhlorpfqpanj

150 135 1 50
160 ! 105 {50
160! 84 !50
150 { 102 | 50
1601 95130

3003 32 i24-

250
165 -
1127 "
113
o8
59 :

ria'g ®
#000

650

200}

2200
1200
1200
1300
1230

600

600

i--90,2

94,5
7 100,0 A

400

thylenthoiid ‘
1 6 hloro '

vngO

=

% Diaminl
18
. 41,‘2 -
ibase—t

Diisobutenylchlorid und 1,5=ﬁichlora2 2,4ctrim¢thylpentan 1assen aich alao 4
mit weitaus besserer Ausbeute in die entsprechenden Diamine iiberfiihrenm, -als :
.die unverzweigten niederen Homologen. Offenbar wird durch die starke Vars .

sweigung die Iminbildung verhindert und die Polyaminbildung infolge woitgua

hender Abschirmung durch die Hethylgruppdawerzagerto>

Des wWeiteren wurde das gefnndena Ammonolysen=Verfahren auf. Monohalogenworai
bindungen angewandt. Dabei ergab sich, daB primires Halogen gut suatauach=
bar ist, wihrend bei sekundir gebundenem-und ganz besonders bei tertilirem
Chlor gleichzeitig Olefinbildung stattfindet. Dies sei an einigen Beispiea'

‘len von Undeey1= und Hexadeocylchloriden kurgz erlﬂuterts

\.

Tabelle XI

| Bedingggggns Tempo 1500, Dauers 50 Stdnqg
' o Gewichtsverhaltnia Chlorld 8 Wasser 3 NE; ungefahr 1 8 4 s 8

-

ALr_c'

o

Alkylchlorid

Dhloi' »

Darstellungswbisa des
Chlorids

) Chlor-:»
,Umsatz

" rron

prim.

Amznauabeute bero
Chlordd) -
gesamt

| 1 jpndecyicnioria

1 18,0

Peaulfiernng von. Undo-
cylsulfochlorid

j100;0

94 596§

72 L B

*'21Und§cy1§h;g?idi_

18,3

o¥o=Licht b.Zimmer:

3]6ndedy1oh1orid

16,3

clannragerung an Krack1
olefin :

Chlorierung v.Undecan o

97.5“

72

an '255

#14#5?':

9‘.5 39"5

4

exadeoylohlor;d

- 549

[HCl-AnGagerung an. Kradk=
olefin

9295?

61,

98;, ‘159'3

75,6

cetylchlorid

m33,2

aus” Cetylalkohol

+ HC ; -

3@9§;5;34g;2.

;4%°f;

92,0

\ J?f*%jj

o
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~Auffgllig, jedoch infolge vermehrter sterischer Hinderung picht verwunderlich,
ist die vorwiegende Bildung von primiren Aminen aus sekundidren Chlorid9n°mn19
.reichliche Bildung von Dicetylamin jst wahrscheinlich auf zu -geringe Léslioch-
keit des Cetylchlorids in 66 4igem wiBrigen Ammoniak zuriickzufiihren.” Wihrend
von den niederen Alkylhalogeniden 2-Butylchlorid und.Cyplohexylchlorid mit sehr
‘miiBigen Ausbeuten umgesetzt werden xonnteggyerlief die Ammonolyse des Methal-
lylchlorids schon bei Zimmertemperatur sehr glatt und sie lieB sich sogar in
kontinuierlicher Fahrweise ohne Schwierigkeiten durchfiihren. Einzelheiten dar-
. {iber sollen in einem besonderen Bericht niedergelegt werden. Die Ausbeute an
_Aminen betrug ca. 90 - 93 %, davon etwa 60 - 62 % als Methallylamin und 30 -
3% 4 als Dimethallylamin. Da das angewandte Methallylchlorid 6 -~ 7% 1,1=-Dime~
thyl;}nylchlorid enthielt, ist~der Umsatz, auf Methallylchlorid berechnet; fast
100 % . : , _ I

Yoraussichtliche Weiterentwicklung und Patentlage
Das im vorliegenden Bericht geschilderte Verfahren zur Ammonolyse von Diiso-
butenylchlorid ist in seiner chargenweisen Durchfiihrung nicht fahig; ein Dia- -
min zu liefern, das mit Hexamethylendiamin wirtachaftlich konkurrieren kann.
Die weitere Entwicklungsarbeit soll daher einer kontinuierlichen Fahrweise ge-
widmet werden, wobei man sich mit einem Teilumsatz begniigt. Als Umsetzungsrohy
" “igt eine lange Silberschlange vorgesehen. Die Aufarbeitungsmethodik muB dann - -
entsprechend abgewandelt werden. . - T -

Sy i B s Y e

zur Patentlage ist zu sagen, .da8 das Ammonolysen-Verfahren zur Darstellung von
primiren Aminen unter I 68 551 zum Patent angemeldet wurde. Die Entgegenhaltung
‘der Patente DRP 645088 und DRP 624 379 durch das Reichspatentamt sind unseres
‘Erachtens_gegenstandslos, da es sich im ersten Falle um die Darstellung sekun-
déirer Amine ‘handelt und im zweiten speziell um die Darstellung von Athylendi- -
amin aus Athylenchlorid, das ja bekanntlich das Chlor in. sehr leicht austausch="
barer Form enthilt. ! ; ' _ o , ‘
: : .S

Zusammenfassung - - -
- Es wird ein Vgrfahrgn'beschrieben9 zur Ammonolysebvbn.Diisobutenylchlorid mit
" einem groBen UberschuB an hochprozentigem, wiéSrigem Ammoniak bei Temperaturen
‘um 160°, Man erh&lt das entsprechende Diamin in maximal 80 diger Ausbeute, .

)

- - .
. . @ Herrn Dir.Dr.v.Staden
) . AWP !
Organ.Abt.
HBS 3 x =
Hauptlaboratorium
1 -
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Zusammenfassung
Didthylblei-E isentetrakarbonyl und Dlphenylblel-Elsentetrakarbo—
nyl wurden hergestellt und auf ihre Verwendung als Antiklopfmit-
tel untersucht. Beide Verbindungen erreichen die Eigenschaften
des Bleitetraithyls nicht. Sie haben eine geringere Antiklopf-
wirkung, sind leichter zersetzllch‘und nur sehr beschrankt benzin-

16311ch.

St
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B Herrn Dlr. Dr. Bitefisch
Ve Staden

Pr. Krajewski
Dr. Pobloth
HBS - o
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die sich aber sofort zu dem rotbraunen Diﬁthylblei—Eisentetrakarbo-
nyl und Bleitetradthyl dismutiert. ’

O (q2H5)3 Pb)o Fe(C0)4 —_— (C2H5)o Pb : ﬁgKCO)4_+ (C2Hs ) 4Pb

Der Niederschlag wird ‘mit Petroldther aufgenommen und nach dessen
Trocknung und teilweiser Verdampfung kristallin in leuchtend roten
hexagonalen Prismen - gewonnen. Aus der Mutterlauge 1ld8%t sich durch
vorsichiigstdpstillation im Vakuum das entstandene Bleitetradthyl
'rein erhalten. Das Didthylblei-Eisentetrakarbonyl ist dimer, wie
eine Molekulargewichtsbestimmung in Eisenpentakarbonyl als Losungs-
‘mittel ergibt. Hein gibt dem Aufbau der Verbindung folgendes Bild:

(CoHs5)2

.pb_.. N
(CO)4Ee.. 'Fe(co)g
- *pp * -
.. (C2H5)2

W - ———

Diphenylblei-Eisentetrakarbonyl _ . '
Da das Triphenylbleihydroxyd_wasserunlﬁslich ist, muBte zur Umset-

- gung mixgaer?waﬁrigegﬁEisenkarbonilwasserstofflasungHeinvanderer
Reaktionsweg eingeschilagen werden. Eine alkoholische Losung von
Triphenylbleibromid “wirde mit wiBriger Eisenkarbonylwasseratoff-
15autig umgesetzt und der rote Niederschlag dann solange mit Alkohol
ausgewaschen, bis er analysenrein war. Die Substanz besteht aus
-leuchtend roten sehr kXleinen sechseckigen Bldttchen.- Der Reaktions-

' mechanismus ist der gleiche wie beim Dizthylblei-Eisentetrakarbo-
nyl, nur da8 hier nicht das Hydroxyd, sondern das Bromid reagiert.

. HoFe(CO)a + 2(CgHs)3PbBr ——>  ( (CgHs)3Pb)2 Fe(CO)4 + Z2HBT
¢ (GgH573Pb%2%EefG09f“4-————;h¥»~00GH5}2Bb~4AEeLCO)4;¢mL0535)4Rh“_h;w;u

Hier war es besonders. leicht, das bei der Dismutation entstandene
Tetraphenylblei nachzuweisen. , : : : . ‘

Verhalten der Organoblei-Eisenkarbonyle in Motorkraftstoffen ™
'a) Dithylblei-Eisentetrakarbonyl = .~ |

Diese Substanz ldst sich .leicht in organischen Losungsmitteln. Im
Gegensatz zu dem festen Kﬁgper,.der;im“braunen;Exsikkator'tagelang
(4 Wochen) unveridndert bleibt,  sind die Losungen sggerstoffempfind-
lich, indem beim Schiitteln an Iuft bald (Nach 2 Stu den) ein rot-:.
brauner eisenoxydhaltiger Niegerséhlag’entsteht.j R

- Die Loslichkeit im ILeunabenzin V.T. 702 betrigt 12,6 g/1l. Zur Aus-
priifung der'Antikldpfwirkungdwurde“eine“eingewogene Menge Diithyl-
blei-Eis entetrakarbonyl in einem Liter V.T. 702 geltst und die -
Oktanzahl im JI.G.—-Prifmotor bestimmt. Zum Vergleich wurde diejenige

" Menge. Bleitetraiithyl e:pittelt,-die dieselbe Klopfzahlerhhung er-
gab wie die Willk@iliﬁh gewdhlte Losung von Didthylblei-Eisentetra-
karbonyl im VoTs TO2:5 - , ’ S U o

L

i
s
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2otorkraftstoff | * oktenzahl ;
'\"cT- 702 . ! X | 70’0

v.T. 702 + 2,6 g Diathylbiei—Eisentetraqubonyl ' 75,8
v.1, 702 + 0,26 g Bleitetradthyl S 75,8

Erst die zehnfache Menge'biéthylblei—Eisentetrakarbonyl gegen—
iper Bleitetraithyl erreicht die gleiche OktanzahlerhtShung.

Diphenylblei-Eisentetrakarbonyl

Das Diphenylblei—Eisentetrakarbonyl ist bestdndiger als die
pidthylverbindung. Die feste Substanz verdndert sich an Luft
nicht, dagegen igt die Lisung noch sauerstoffempfindlich. Nach
achttigigem Stehen im Dunkeln- an Inft ist die gesamte geldste Sub--
stanz zersetzt und ausgefallen. _

Die ISslichkeit ist senr begrenzt. Praktisch ist die Phenyl-Ver-
bindung nur in Lésungsmitteln aromatischen Charaktersllaslich.
I5slichkeit im V.T. 702 2 . 0,03 g/1

n ' w Aromatenbenzin (68 % Aromaten) = 0,3 "

‘Die Auspriifung der Antiklopfwirkung konnte daher nur mit einer
geringen Substanzmenge durchgefiihrt werden. Als Motorkraftstoff
muBte eine Mischung von V.T. 702 mit einem hocharomatischen Ben-—
‘zin (1 : 1)- gewdhlt werden, dessen Bleiempfindlichkeit bekannt—
lich gering ist. . | ,
‘Motorkrafistoff - i Oktanzahl
‘Arqmamenbenzin‘+fy,T4_702 (1 ¢ 1) § - _ 78,0

e

!

B S L + 0,172 g Diphenyl-

blei-Eisentetrakar-
.bonyl - 80,0
+ 0,007 g Bleitetra-
athyl. . 80,0

Erst die siebzehnfachevMenge Diphenylblei-Eisentetrakarboﬁjl ist
einem Teil Bleitetradthyl gleichwertig. = _ ' .

Ergebnisse und Ausblick . . .

In der Antiklopfwirkung sind die zwei untersuchten Organoblei-Eisen-
karbonyle dem Bleitetraidthyl unterlegen. Da sie auch infolge ihrer

leichten Oxydierbarkeit sich in Benzinen zersetzen, so sind sie als
praktisch brauchbare Antiklopfmittel nicht geeignet. ' S

. . - E - ..(. r»Pl"'
Nach diesem TErgebnis kann man vermuten, daB Organoblei-Eisenkarbo=_—
nyle mit besseren Eigenschaften nichthefunden'werdenAkﬁnnen,.Da"3?
erstens Athylgruppen am Bleiatom von allen anderen Qrganoblei-Kom-— .
binationen die stirkste Antiklopfwirkung besitzen, (M. Marder, '
Motorkraftstoffe S. 499, Berlin 1942) werden andere organische Sub-
‘stituenten-erfahrungsgemédB einen geringeren Gegenklopfwert bringen.
AuBerdem wiirde zweitens durch solch eine MaBnahme die ILdslichkeit
.-s0lcher Substanzen in Benzinen mehr oder weniger weiter eingeschrinkt
werden. Es ist fernerhin anzunehmen, daB drittens auch die Sauer-
.. stoffempfindlichkeit der im Benzin geltsten Stoffe bestehen bleibt,
da diese eine Eigenschaft der Karbonylgruppe ist. Brauchbare Stabi-
lisatoren hierfir konnten nicht-gefunden werden. - 3

Nach allem bietet das Thema kaum Aussicht, Foftséhritte inﬁmqfortech—

nischer Hingicht zu bringen. Die Arbeit daran wurde daher eingestellt.

PR
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HoFe(CO)4 + 2RsMelVOH — ) (R3Me " )oFe(CO)4 + 2H20

Bisher sind Vertffentlichungen iiber zwel dieser Verbindungen .
erschienen: = _ /

1.) Didthylblei-Eisentetrakarbonyl (CzHg) Pb : Fe(CO)4.
- (Hein und Pobloth, 2. anorg. Ch. 24 %1941)w84)>

'2.) Hethylquecksilber-kisentetrakarbonyl (CH3Hg)2Fe(CO)s
. (Hein:und Heuser, Z. anorg. Ch. 249 (1942) 293%)

Durch miindliche Mitteilung erfuhr der Verfasser, daB von Prof.
Hein und Mitarbeitern, die der Verbindung 1 entsprechenden Pro-—
pyl-, Butyl- und Phenyl-Blei-Eisenkarbonyle dargestellt worden
seien, und daB die Phenylverbindung sich durch besondere Sta- .

- bilitédt auszeichnel - .

Zur Musprifung als Antiklopfmittel wurden zwei dieser Substan—”
zen in Betracht gezogen: - ' - :

-y

. 1.) Das Disthylblei-Eisentetrakarbonyl und
n_%é’) dab»Diphenylblei—Eisentetrakarbonyl%

vom,Methquuecksilber-Eiseﬁtetrakarbonyl war bekannt, daB es
sich leicht dismutiert zu dem unlfslichen Quecksilber-Eisente- -
trakarbonyl und Quecksilberdimethyl. (Hein und Heuser, Z. anorg.
Ch. 249 (1942) 293) - - , o ,

© (CHsHg)2 Fe(CO), —>  (CH3)2 Heg + HgFe(CU)q -
Propyl- und Butyl-Blei-Eisentetrakarbonyl miissen sich &hnlich

 verhalten.wie die Kthyl-Verbindung. - )

' Die Herstellung der O;ganoblei—Eisenkarbonyle;erfordertneine

besondere Arbeitstechnik, da der Eisenkarbonylwasserstoff und

" besonders auch seine wdSrigen Losungen auBerordentlich empfind- - -
- 1ieh gegen Sauerstoff aind. Die Darstellung ‘erfolgt daher stets

L - A O — T -
. K . . P = :
. P . - .l /. . X . ’
o - Ol T A »
. " 3

unter Stickstoff in Normalschliffapparaturen.

'4) Diithylblei-Eisentetrakarbonyl I |
' Die Ausgangsstoffe fir die Herstellung sind:

1. Eine unter- Sauerstoffausschlu8 durch Schiitteln -einer Kal- -
ziumhydroxyd—Aufschlimmung in Wasser mit Eisenpentakarbo-
nyl hergestellte wdBrige Eisenkarbonyl(wagserstoff)-~Lsung

~ bzw. deren Kalziumsalz. - - R

. S _ a*""';';:‘z::.-f;
Pe(CO)s5 + Ca(OH)2 ;——f———y."Fe(c°)452 + CaCo3

2. Das Tri#dthylbleihydroxyd, das iiber eine Grignard-Synthese
- aus Athylchlorid und Bleichlorid zu dem Trifdthylbleichlo-
rid und darausidumchgétzalkali,dargestellt,wird.. N
Eisenkarbonylwasserstoff reagiert mit Tridthylbleihydroxyd
_ in Wasser und bildet zuerst das Neutralsalz als gelbe Aus-
-fEAllung, o - ' -

HpFe(CO)4 + 2(CpH5)3POH —> (- (C2H5)3Pb ) Fe(CO)4 + 2H20

o ) . . .
o ‘ . . . : ) . ‘ ~ w
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Elnfuh rung
Von den vielen mogllchen Antiklopfmltteln, die seit der Entdeckung
der ersten Gegenklopfinittel (1920) vorgeschlagen wurden, haben nur
zwei praktische Bedeuting erlangt, nimlich das . Bleitetradthyl und
--das Eisenpentakarbonyl. Letzteres fand in Deutschland einige Jahre
Verwendyng wurde aber dann vom Bleitetradthyl verdringt. Nachtei-~
lig fiir die Verwendung des Eisenpentakarbonyls ist die Bildung von
Eisenoxydnlederschlagen an den Ziindkerzen, sowie seine Eigenschaft,
sich an Licht zu zersetzen. Von Vorteil ist seine einfache techni-
sche . Herstellung aus Kohlenoxyd und fein verteiltem Eisen, wiéhrend
das Bleitetradthyl technisch weit schwieriger darzustellen ist -,
und seine Handhabung und Anwendung wegen seiner sehr viel griéBSeren
~@iftigkeit auBerordentlich erschwert ist. Das Bleitetradthyl hat
Jedochﬂvpn allen ‘bisher bekannten klopfhindernden Substanzen die

wird..

- Die erwahnten Schw1er1gkeiten beim Bleltetraathyl werden.immer dazu
anregen, nach Antiklopfmitteln zu suchen, die ohne diese Nachteile
eine ebenso gute oder mdglicherweise beasere Gegenklopfwirkung be-
‘sitzen. Es war daher von Interesse; die erst in - jlingster Zeit ent-=
deckten Organometall—Eisenkarhonyle auf ihre Verwendung als Anti-
klopfmittel auszupriifen. Diege Substanzen gehiren zu den metallor-
ganischen Verbindungen und enthalten .Molekitlgrup: y--dieeinmal zu
den reinen ‘Organometall- (wie das Bleitetraﬁthyl; als .auch zu den
Metallkarbonylverbindnngen (wie das Eisenpentakarbonyl) zu rechnen
gind. Bs kann von den Organometall—Elsenkarhonylenverwartet werden,
‘daB sie eine Antiklopfwirkung haben miissen, weil“sie leicht durch

- thermische Dissoziation in ihre Komponenten zerfallen, die dann.

- ihrerseits. einen giingtigen EinfluB suf den Verhrennungsablauf im '

Motor nehmen. Voraussetzung dazu 1et elne genugende Loslichkeit die—

ser
' verlangt werden, die eine vorzeltige Zersetzung nicht eintreten. 1§Bt.

Besonderes Interesse bieten Organoblei-Eisenkarbonyle, weil bei ih-
nen die Xomponenten. schon ausgesgprochene Antiklopfeigenschaften ha~
- pen und ihre Pdhigkeit in dieser Hinsicht SIEEEER®: iiber den Mittel-
wert der beiden Bestandteile hinausgeht. AuBerdem wire die Méglich-
'keit gegeben, diese Substanzen aus der leichter zuginglichen Kompo-~
nente Elsenpentakarbonyl aufzubauen und an Blei zu sparen. Dabei

ist zunédchst die"MSglichkeit der Eisenoxydabscheldung im Zylinder

L anBer "Acht gelassen. Weiterhin wire von Vorteil, daB diese Substan-
zen fest sind,; und infolge ihres geringen Dampfdruckes welt wenlger

b ~wirken, als das Bleitetra#dthyl.

h.So war es die Hanptaufgahe dieser. Untersuchungen, die Eigenschaften :
~dieser Verbindungen in ILdsung von Motorkraftstoffen zu studieren, “be- |
sonders aber die Antiklopfeigenschaften zu priifen, ob diese sich '
additiv aus den Komponenten- ergeben, oder. ob 8ich die Substanzen
grundsatzllqh anders verhalten. e S

~.,

L —— e

S R — [ .

i Harstellungswelsg fdr Organoblel-Eisenkarbonyle‘““"“”“””"”“” .

/~Organometall-Eisenkarbonyle wuarden eratmalig hergestellt von Hein und' x
h%%_mﬂ Pobloth (Z. anorgan. Ch..248 (1941) 84) auf Grund der\Umsetzung von
- ffiﬁ Eisenkarbonylwasserstoff mlt metallorganischen Basen-'
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Technische Versuchsgr ppe
" Lu 104a

Zerteilen von Luft in Flissigkeiten.

—— ' Ty

Eine sehr hiufige Aufgabenstellung in der Verfahrenstechnik ist die Gasvertei-
lung in einer Fliissigkeit. Mehrere Apparaturen stehen hierfiir sur Verfiigung,
z.B. Rotorzerteiler, Etagenriihrer, Injektoren, gelochte oder pordse Platten.
Je nach Anforderung auf grobe oder feine Zerteilung, auf lange oder kurse Ver-
’*”weilzeit des Gases in der Plﬁasigkeit kann die entsprechende Anordnung gewihlt
, werden. Eine weitere Ausfiihrung
I —— E— g | fir die Gasverteilung, die ein-
Con - fach und billig ist, und in der
Technischen Versuchsgruppe mit
Luft und Wasser ausprobiert
wurde, s0ll hier kurz mitgeteilt
werden, wobei die Str8mungsbil-
der durch einige Aufnahmen fest-—
gehalten worden sind.

In einer stehenden Glaasﬂule von :
400 mm '1i. § und 3 m HBShe (s. Bild 1)
wurde am FhBe der S#iule Luft durch
eine Diise von 6 mm Bohrung einge-
blasen. Die Diise war ein Rohr-

n stﬁck, dessen Ende auf die kreis-
runde Oeffnung verjingt war. Son-
stige Einbauten fiir die Gasver- o
teilung waren nicht vorhanden. Nach:
einer Anlanfatrecke von 0,4 m von _
der Diise an gerechret (s. Bila 2)
war die Luft in kleine Luftperlen

-von ca. 4 mm P iiber den Querschnitt
und in der Achsenrichtung gleich-
missig in dsr Fliissigkeit verteilt.
Die Blasen hatten eine etwas platt-
gedriickte kugelige Gestalt und be-

"~ hielten die Griisse lings der Kolon
nenhdhe bei, gleich ob die Kolonne.
mit einer 1 m, 2 m, oder -3 m hohen
Wassersiule gefiillt war. Kura nach
dem Einstrémen der Luft hat sich

- die Geata}t4der Blasen, die Ver-

| tellung und die Bewegungsform aus-

. gebildet und dnderte sich nicht
mehr lédngs der ganzen H6he der Ge-

f
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Bild 2

ken und den durch die Strbnung
“hervorgerufenen Scherkréften, die
_ eine Trennung begiinstigen. Bei Er-
hdhung'des Austrittsdruckes der
uf 1 atii konnte keine Ver- .
rung der Blasen beobachtet
~ werden, jedoch ist die Anlauf-
strecke auf ca. 0,5 m gestiegen,
' i . o .

Beim Emporsteigen der Luftblasen
wurde nach dem Prinzip der Mam-
mutpumpe Fliissigkeit nach oben
getragen. Die. geftirderte Fliis—
'sigkeit wurde iiber einen Luft-
abscheider in die Glassidule unten
. .wieder zuriickgefiihrt (s.Bild 1),

~ sodass ein dauernder Fliissigkeits-
8 : -

00003043 .

aischsiiule. Dadurch kann ein fast kon-
stantes spes. Gewiocht des Gemischiés 1liing-
der Kolonne angenommen werden. Bei Ver-
grisderung des Diisenquerschnittes swecks
grisseren Luftdurchsatzes konnte dasselbe
8trinungsbild beobachtet werden, dodass

| der Binfluss der Zufiihrungsart od durch
.- Diisen, duroh Rohrstutasen, ob kleine oder

grosse Oeffnung vernachliéssigbar ist.

Die austretende Luft musste nur einen
Ueberdruock besitszen, der mindestens dex
dariiber stehenden Wassersiiule entsprach.
Die an den Grensfliichen zwischen den ont=
standenen Luftblasen und der Flissigkeit. -
vorhandenen Kapillarkriifte bewirktea, daea

Luftblasen von ganz bestimmten und wenig

ver#inderlichem Volumen erhalten blieben.
Bas herrschte anscheinend ein- ‘Gleichfe- .
wichtszustand zwischen den Oberfliéchen-
kr&rten, die einer Tronnung ontgogenvira
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auf vorhanden war. In dem Riicklaufrohr von 50 mm @ konnten je nach dem Luft-
urchsatz Geschwindigk i-bisZcg.— m/s festgestellt werden, was ungefihr
oinem Fliissigkeitsumlatf von 5,5 ct Atapricht. Bei sehr geringem Luftdurch-
atz von ca. 10 cbm/h konnte die Luf’ Smung .noch sehr gut verfolgt werden. — -
(e. Bild 3). Die Luftblasen stiegen i der praktisch ruhend?n Fliissigkeit ver= - -

e Y A0

i
|

hédltnismissig langsam undmgls;chmass;g empor. Bei Vergrisserung des Luftdurch-
satzes auf ca. 20 cbm/h trat ein sehr unregelmissiges und turbulentes Strémungs~:
bild ein. (s.'Bild 4) Die Fliissigkeit war nicht mehr in Ruhe; sondern wurde, mit
Luftblasen durchmischt stark -durchieinander gewirbelt. Durch Zufithren von Farb. -
fliissigkeit konnte dabei festgestellt werden, dass die Durchmischurig in der Quer-
achse sehr intensiv war, und sich-in der Achsenrichtung verhiltnismissig schnell -
ausbreitete. Die Luftblasen habep auch-bei diesem grossen Gasdurchsatz ihre Gr¥Se
‘beibehalten, aber sie stiegen in gan? egelmiiggiger Weise durch das in wilder
Turbulenz befindliche Luft-Fliiasigkei igemisch. Es hatte manchmal donvAnsdhein,

. . . v . ~ . . _ i .
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‘ale ob in der Mitte der Kolonne 8fters Blasen grisseren Durchmessers mit g0~
schoBartiger Geschwindigkeit emporsteigen wiirden., Nach verhiil tnigniissig kurser
Wegstrecke zerplatzen sie jedoch in kleine Luftperlen und strSmten mit Fllsasig-
- keit durchmischt an die Glaswand. An der Glaswand war teilweise noch ein Abwirts-
_strimen des Luft-Flissigkeitsgemisches su beobachten. : _ : o

Bl 5

Bis jetzt haben die Schauversuche gezeigt; dass die Luftverteilung und die .
Grdgse der Luftblasen in einer Fliissigkeitssiule unabhiingig ist von der HShe
der Fliissigkeitssliule, der Art der Luftzufiihrung, sowie der Menge des Gasdurch-
satzes. Von Interesse war deshald noch festzustellen, wie sich Einbauten in der
Glassiiule z.B. Kiihler oder Kontaktkiérper auf das Strtmungsbild auswirken wiirden.

Auf Bild 3 ist auf der oberen Hilfte noch ein Rohrbiindel zu erkennen, dessen
Rohre geschlossen sind und die frei in die Fliissigkeit hineinragen, sodass das
Luft-Fliissigkeitsgemisch ohne grossen Widerstand zu finden, an den Rohren vorbei
nach oben str¥men kann. Wie aus der Aufnahme zu ersehen ist, wird das Strémungs-

. , - "
; =1 5 =Y ) By . X . >~
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bild dadurch auch nicht beeinflusst.
Die Gasverteilung ist genau so gut
vorhanden wie in der unteren Hilfte

der Glass#iule, in der sich keine Eine
bauten befinden. Anders werden die Ver=-
hiiltnisse jedoch beim Einbau eines
Rohrbiindels, dessen Rohre am Ende in
einen Rohrboden eingebaut sind, die
Rohre also von dem Dampf-Fliissig-
keitsgemisch durchatrémt werden mfizssen.
Denn hierbei findet das aufstrBmende
Dampf-Fliisaigkeitsgemisch einen zu-
sdtzlichen Widerstand vor, wodurch -
vor Eintritt in die Rohre eine Stauung
-der Luftblasen eintritt. Um iliber die
Strmungsverhtiltnisse vor allem in den
Rohren Aufschluss zu erhalten, wurde
‘dieeee Rohrbiindel durch eine Loch- s

Billd 6
——.platte-mit_ 10 _Oeffnungen von_Je .

- 20 mm P ersetzt und in die GlassHule
eingebasut. Das Strdmungsbild egivt :
Bild 5 wieder. Unterhald der Lochplat-;vi
te ist das Anstauen der Blasen zu o
erkennen. Dies bedingte ein ganz un-
regelmissiges Durchstrmen der Bla-
sen durch die Oeffpnungen derart,

.dass einige Oeffpungen vollkonmen

| unberiilirt blieben. T

~Fiir den Einbau eines ﬁhrmeaus§au=
schers eignet sich’ daher nur eine

. Schlange, die von, dem Luft-Fliis-

- sigkeitsgemisch umspiilt wird. Um
hierbei auch die ganze Querschnitts-
fliéche zu erfassen, wurde einesko-
nisch sich verengende und erweiternde
Schlange eingebaut. Bild 6 gibt das
Strﬁmungsbild wieder.
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bild dadurch auch nicht beeinflusst.
Die Gasverteilung ist genau so gut.
vorhanden wie in der unteren HElfte -
der Glasséulée, in der sich keine Ein-

.| bauten befinden. Anders werden die Ver-
hiltnisse jedoch beim Einbau eines
Rohrbdiindels, dessen Rohre am Ende in

| einen Rohrboden eingebaut sind, die

-1 -Rohre also von dem Dampf-Fllissig-
keitsgemisch durchstrimt werden milsséen.
Denn hierbei findet das aufstrimende
Dampf—Fiﬁsaigkeitsgenisch einen zu-
sitglichen Widerstand “vor, wodurch.
vor Eintritt in die Rohre eine Stauung
der Luftblasen eintritt. Um tiber die
- Strémungsverhiiltnisse vor allem in den
Rohren -Aufschluss zu erhalten, wurde
dieses Rohrbiindel durch eine loch- ... -

‘Blld 6

uﬂmkplatte-mix_J0*00££nungen“von_de

20 mm P ersetzt und in die GlassHule

- eingebaut. Das Strdmungsbild gidt

. Bild 5 wieder. Unterhalb der Lochplat-
te iast das Anstauen der Blasen zu
erkennen. Dies bedingte ein ganz un-

. regelmiissiges Durchstrimen der Bla- '
sen durch die Oeffnungen derart,

dass einige Oeffpungen vollkommen:

" unberiihrt pliebenc
Fiir den Einbau eines Wirmeaustau---
-schers eignet sich daher nur eine
Schlange, die von dem Luft-Fliis-
sigkeitasgemisch umspiilt wird. Um v
hierbei auch die ganze Querschnitts~.
fléche zu erfassen, wurde einecko-
"nisch sich verengende und erweiternde '
Schlange eingebaut. Bild, 6 gibt das
Strﬂmungsbild wieder. -/
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Weiterhin wurde die Glassiiule mit einer Kontskttriigermasse von 3 m Schichthlhe
aufgefiillt. Hierbei konnte allerding nur der Austritt der Luftblasen aus der
xontakttrﬁgermasae beobachtet werden. Die Luftblasen hatten dabei wieder die glei-
che Gestalt und Gr8sse angenommen, wie beim Einjrggt in-die FHllk3rperschicht.

by

" 'Bild 8

Uhterhalb der- Fiilllkdérperschicht war wieder ein Anstauen der Luftblpsen festzuatelu'

len, sodass anzunehmen war, dass innérhald der FRillk8rperschicht Jbevorzugte Gas-
sen oder Luftkaniile sich eingestellt haben. Um deshaldb die Luftverteilung iiber
dem Querschnitt beim Austreten der Luft aus der Fﬁllk&rperschicht besser beobach-
ten zu k¥nnen, wurde die Fliissigkeit bis kurz oberhiald der Filllkérperschicht ab-

gelassen, ( s. Bild 7 und 8). Die Aufnahmen geben eindeutig eine gleichnmiissig iiber

den Querschnitt verteilte Sprudelschicht wieder, sowohl bei sehr geringem

(ungefihr 10 cbm/h) als auch grdsserem Gasdurchsatz, wodurch sich die. Annahm; der '

ungleichmiissigen Luftverteilung iiber dem Querschnitt innerhalb der Koptakttrﬁgera
masse nicht bestiitigt haben di:}rfte° Bei der Kontakttrigermasse waren eben gegen-.
'uher der Lochplatte bedeutend kleinere und zahlreichere Gasdurchtrittsﬂffnnngen

A

e R
. ks /_

f-~

\
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vorhanden, wodurch sich das Anstauen
der Luftblasen nicht mehr nachteilig

- auswirkte. Die Gasverteilung wird des-
halb giinstiger bei sehr kleinen Kop-
taktk&rperng* S

Um. die Gaavarteilungsart auch auf xblou-
nen grésseren Durchmessers. ausdehren

zu knnen, wurde eine Diizse von 32 mm

« Qeffnung in einen Turm von 1500 mm
oilngebaut. Die Grésse der Blasen, die
Verteilung und ihre Bewegungsform ha-
ben sich gegeniiber der 400 mm P-Siule
nicht geidndert. -

Bild 9 gibt die Sprudelschicht in dem
Turm wieder, Die Luftblasen kdnnen
sich natiirlich in dem grossen Turm in’
"Bezug auf die Fliissigkeit viel freier .
. bewegen. Die Anlaufstrecke ist demnach
‘auch grtsser geworden, was bedagt; .
dass erst nach einer sehr grossen An-
laufstrecke die Luftverteilung iiber
den ganzen Querschnitt vorhanden war..-.
Es ist deshald bei grisseren Siulendurch-
messern ratsam, mehrere Diisen oder :
eine Rohrschlange mit mehreren Bohrun-
gen einzubauen. Das turbulente Stré-
mungsbild trat schon bei. bedeutend ge-
ringerem Gasdurchsatz ein.

Es war anzunehmen, dass die- Zdhigkeit und
die Oberflidchenspannung der Fliissigkeit
einen grossen Einfluss auf das Strémungs-
bild ausiiben. Da diese beiden Stoffeigen-
schaften bei Wasser mit steigender Tempe-
ratqr“sta_.rk"‘a.bnehmen, wurde—die GlassBule
auch mit siedendem Wasser gefiillt. Nach
Beobachtungen, die dabei gemacht wurden,
ist der Einflusa dieser beiden physikali- -
'schen Gr8ssen picht s >rherrschend,
Das Stromungsbild war iernd dasselbe

 wie bei kaltem Wasser, auch war die Blasen~ -
-grésse der Luft nicht verschieden., Die

- gleichen Festatellungen konnten noch mit

- kalter und heiBer KaliumchloridlSsung ge-"
macht werden, wobei die Luftblasen eher
noch etwas kleiner waren (s, Bild 10).
Die Stoffeigenschaften der beiden Medien
Gas und Fliissigkeit sind derart ver-
schieden gross, dass Aenderungen in den
physikalischen Gr8ssen der Fliissigkeit den
grossen Unteraschied der Stoffeigenschaften
kaum beeintrichtigen und daher auch das -
Stromungsbild weniger beeinflussen. Einen
sehr grossen Efﬁffuss wird daher auch nieht
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die Erhdhung des Druckes mit sich briﬁgen, obwohl dadurch die physikalischen
Grissen etwas mehr einander angeglichen werden. : '

Ludwigshafen/Rhein, 15. Juni 1944

e

[

Himnel han.
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", 1. Berichte der Hy-Gruppe. -

" Dr. Kaufmaqggj' Dezember 1929 Vervuche g;:;-Benzirieruné von Eittelalen u.d*l.n

Dr,;Kéufﬁann M*rz 1930 Verwleiclende Produktversuche und Untersuchun¢
der h8chstsQjdenden "Siedeschwinze".

‘Kaﬁfmanh - Mﬁfz'I931 Des Verhalten von Perten im Benzinierurvsofen.

1

Kaufmann A April 1931 Vorlaufige Versuchseraebnisse beL Benztﬂierunﬂ -
T mit Xt.. 5058 Lu.

‘émefkal Junl 1931 'Zasammenstellunc von }nalysen verqc ederer

. Dr. Keufmenn - Ju;1~.y193'i"“ o o ﬁ*v—aer Kt. 5058 und
et R ]ﬁ : , S SN0k fesEs Mgt ad ”'”, '181chs-v"1

-Fﬁrfvﬁéufﬁéﬁﬁ-. . hugust 1931
Dr. Kgﬁfmapn B 7Hbvédbér 1952’!@1} Das Debydrierun*s~¥erfahre-
N o " mege’en von BenZinem. oy
,Eﬁgl Dr.v.d. orst . OLtober 1935 " Vasellnblersutz auﬂ'Leuna-Kyézx
“#10.’Dr.~Kguf@gnn Juli- 1236 - W Die. Jenalnloru,—v—GroBverSLCr
'?11{ Dr.‘wéber , ’ Oktobnr 1936 ‘ _2'Raff1natxon von B

"]i2. br._Kaufmann) o ‘ - : -
s u.Dr.Bemmsnn Q= tober 1936 , qH"drierunw von °+e1nfohle-“xtrukt.v S

 Keufmenn ' '. Dezember 1936'_2i; ydrieruny von St eln—on*e-Extrakt1(2 Bericht)

"Xaufmenn ¥ai 1938 :; Versuchser ‘obnisse zum PrOﬂekt LJdrlcan(sanla-e;

<

] . T T bé!;ex.uu:.;.

Yaufmnaenn S L - i o S :
. ~ ULl : Herstellun; von Dieseldl surs. noLlemltt9701 ﬂu ch
Felz und;"‘ Dezember 1938 Lers es BURE T
Woerner. / . .. - Extraxtien mit utan—soz. ‘ ol

- 16 T ocerner u. o : : - L S '

»16' D;; 3‘ Eorét ) Dezember 1338 . Zerle ung von Yorleextrukten nach Pott-Brecte,

. ;3 L - . I - T N B L N

, Yersuche fber die 'Bignun; von Zinksul fig-Koutsk~'

uten zur Benzﬁnzerun* von utelnAonleolen 1rder

'Gusphased -

V¢u1mann : =
Ry P
dr. ocbrader) .‘ebrucr 1939

. Herstellung von Dleselﬁl zus Braunkohlenqcbwel-'

teer durch Bxtrzktion mit selektiven Losup ;S=- :
g . o . : mitteln und Aufspaltung der fecten paraf”ini cka.
S ‘ o ' Xohlenwasserstoffe. :

Jlsg Dr. (aufmann) Mirz 1939

Dr. W elZ

- 19. Dr. Kaufmann) TR = 3ber das katulytiscte Kracken von Kc%lenwasver- :
Dr. Woerner g Co ,stofidlen. ' o .
L o

Katalxtmocbbq Kracker mit staublorWi T

r. ¥Keufmann : - .
20, pr. Keufna N Juli 1939 tor i.. fliseizer Phase.

Ir., Telz

E21‘ Dr. Kafmann ‘v‘beze*ber 1,41 o HF—Vur’a ren und ﬁnla*o Mbosbierbdum.

ﬁﬁ2. Ir. Xeufmann gf JuLéii942 jﬂ ;ﬁf Flu benzin dhrch Katalytlbcnes Kracken.'"'
Dr. Welz ,f Das iF-Verfehren. . B o

SOl
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: Mﬁrz 1943 Lo -Uhtersucbung von eatnischem Sohieferbl unter bo- A
' sonderer Berlicks. cbtivunb der Verwendburkeit als |’

S . ;l,‘ _ Rohprodukt fir die Oxo-Synthese uni fir’ chemischO‘f
- o N Jp S Vorarbeitbarkeit. . -’ :

otto o 53 W Versuche und Theorie fiber .die Xontaktviederbele—,
C ' . bung beim katalytiachen KracksSchlequerfahron.-

Barkow u.

GemaBSmer ;'
. Rennhak, ‘-

Pobloth .Lj‘_Sentember 1943ﬂLKatalytisches Xragken in Festbett, Berlcht uher
P die K X, -Versculsan1a~e Me 56 'in Leuna.

Welz - . . Oxtober 1943 {ll. Des" Arobfn—Verxaqren.
Pobloth Dezember 1943

|

-Llsenkurbonylen als Ant1klopfmittel. o o

Weber ; ;Februar.1944 g 7wischenber1cht uber den Stand der Kobleabiauvers
RN . . : c%e.

v

‘ 30; ] lartmann Mirz 1244 m Untersuchungen pstmérkischer EgdHIGJ

Ebeneder ; _ ‘ e L '
31. Dr. Keufmenn .~ April.i944 "% 15 Jehre Treibs tof’forschung im Verunchs—Labo o
- : : . Lehna. L ’ £

\:32;  -Welise. - ' Juni 1944 ' SR Katalytiscnes Kracker relner Kob;enwa eerstoffe.

Aif?“*33' . Welz ')' t Juli 1944' ; Untersuchunz; und Vergleich von Redestll'atlone-v <
"Ebeneder’. et rickstinden sus DD~ und HF-Prozesse. '

34:”br; Hartmann . Auzust 1944 Z{. ie. Verbrennun,; saescbwlrdl ‘keit des Kokses, dem
: " beim K, K.-Prozess auf dem Kcntekt ab, e‘a@ert wird.

v.35 DI; Mijs. . Nbvember 1944 Vorachlﬁge fiir eine katalytische Krackanlage
DI. Witteveen ‘ (im Schlequerfahren) von 70000 Jato.
S ? ;
36 Dr. SmeJkal September 31 7 Tas Verhalten relner, im Mittelolberelch 31eaender
Dr. Kszufmann .~ e - KohlenwaSQerstoffe bvei: der Druckhydrlerunc in der I

Gasphase. T
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II. Boerichte der Ew-Gruppe.

2

: Dr.fB;uménp;II. Hgyempar.1929w‘ o Vorsuche zur Entschwefelunr von H;drierunwsent
e . ’ spannun'egasen.:, T R

Dr..Baumenn II) Februar 1938 . D1e katalytisohe Dehydr;erung von Isobutan.
Dr. Stritg -
Dr. Kikn ) Dezember 1941 ;:” Uhtersuchung kohlenwassterstoffhaltiwer Gaae ;
B o — -7 . ("Stock-snalyse") - L
4. Dr. Ponl II ,'. ; x "Dle Isomerisierung von n—Butan mit’ ;101 .f
' Dr.,Nowotny) j Februar 1943.' R ‘ , ,3
,Dr,vKaufmann) 'Julf 1943 »"-Butan—(Propan) .‘Dehydr:u.aru.‘,J im Rﬁhrenofen ﬁber
r.. Nowotny 7 .. 7% f -~ festangeordnctem Kontekt- -~ — - st
Anreicherung bzw. Trennun; niederer. Paraffih—,‘dt

Nowotny v o
Faber M)_ - September 1343 ) Olefin—Gem13che durch ﬂilfsstcf’deutil ation;

Nowotny | Mirz 1944 7 Die katcxytiscne Dehydrlerun £ von Prcpan PAVE
"~ . Propen. . , .
s Pohl II.. ., . August 1944 g Anr‘cnerun~ niedrizer alipbatiscber Olgfine sus
B e T Olefin—Paraffingemischen durch Silberwésche ’ !
R : unter besonderer Bericksichtigung der Butjlen—;‘n
konzentrierung aus Butylen—Butanoem1~cneu. '

'4»."_‘_ P S

. Oktober 44’ - ,.HHOrstellung von Toluol durch katalyt Abbau
A o . : -hoher51edender aromatischer Kohlenwasserstoffe.--
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4

Michael"

Kéufmanh"

YMichael )
,aufmann

Michael )
Kaufmann

-Michael ) .

ro Zaufmenn

Berns,

Dr.

. Dr. lijuber.
Ir.Hirsohberg

i

Paetécld

Serlueter

Dr.'Bossert

Dr. -A-
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Oktober 1926

1926

‘Januaf 1927

Januérv1927.

Mirz 1927

Mirz 1931 .,

}

September 1931

Jenuar 1932
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’

Zusammenstellunb derxr Arbeiten des Ammoniaklabora—

 toriums auf dem Holzw dzw. uellulose~eblet.

-

Ve*suche ber Lydfierung von Furfurol

Varsucbe ﬁber dio katalytiscbe Darbte-lunﬂ von

'MbnomethyWamin aus Blausaure bzw. gus Mbtbylnitrif

Orientierende Versuche- uber die Druckerbitzun voz
Holz mit Lau~en und ‘der; lelc}en -

ibtrennuny des Yles von den bei der- KOnlehJarie«

'runr anfalleruep Teerruckstanaen mlttels Lberritz-

_ten Tasserdam:fes usw.

'Untereuchung von Mittelilen verschiedener zer? e

kunft mittels Testmetnoden, s
Vorl:uflve Kalkulationen it uvter*~¢an fur die-‘:

‘Uersteliung von Benzolwasserstoffen und Olefin-

aus ly-Gas in-"" Si "—Ap*araturen.

Gas

-Kurze Zusammensta;lung Uber dde . ‘technische. Verhal-m

ten Von- Treibsuof‘gn aus Ben 1n, Eenzol: lthylalko-

~ hol. und Methanoll

Oktober 1932

o

Auwust'1935»

hpril 1936 .. |
Auril 1936
o1 1936

' Verarbcitun

‘Isomerisierun; von Benzin-Kohlenwasse*stof*an.

-VYerbrenniings

I.”
: _ o _ (Fexan)
swil irmé von Aethylc“lorid. )
dethylcnloridnerstellnnﬁ‘ah Tiny chlnrzd. f .
‘von verdJnntem Kth;len auf Atqyleuqu

ﬂ«dr1erun, des Vlnylchlorlds zn Aet} ylehlorid
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15,

16.
17.

18.7Dr.

19,
20.
“2i.

" 22,

23'..

DI,

-Pr.

‘LT
;Di'o

Ir. Trichmelt,
Dr, Winkler
1.3.-Lu

Dr. .Schajtt

Dr. Winicler

o Oktober 1936
W-u.Dezemberl956

‘November 1936

Dezembér 1936

Dr.Winkler/Frese Juli 1337

Frleumelt
Schvab

Dr. Hiuber
Dr.illirschbeck

pr.

v .:;lel;n)_" '
-Schclz

-Bahr)
Xoldb

b"Stqrnt~

irochbeck._

'Mérz 1938
'Mﬁrz 1938 .

ipril 1938

Juli 1938.
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- .Oktoﬁar 1938 ”

Gro&vaxouch zur thrieruné von otelnkohleextrakt. .

N . o er———
. . N,
e

'»fII.,Qésph&éé;cro3éersu¢h .

Bericht {iber Extrakt geawin mm& und n*ztraktnydrlemng

' uroBversuch zur ﬂydrierunw von Steinkohle—Extrakt.'

Yber die kataljtiscre Dehydrierung des Isobutqns._:
Bruunxob e-Extro %tlun-urkoersuch Leuna-:\ '

6434 Kcntakt“(VK) 1n ‘strimendem Krelslauf dS.

"Herstellunb veén konzontr‘ertan 6asf—crm. en Olef i ey

‘(insbes.von’ Aeth,len)aus gaslirmi sen odqr verdampf‘

V'tnren °araffin—Koqlenwaabér«uoffﬂn.

Oktober 1938 .

¢
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Motorische Unterchhung

weler D’eselble aus dem ‘
Kcile—Ofen Abgtre‘fer._b . .

Dieselole aus TTH—EuckSQand dber 300 c siedeud und

-Antellen desselben durch Krackung.

. Bericht zur 2. Arbeitszemeinschefb. Lnaldtibche‘un
, Praeparative Feintrennunﬁ won. Kchlenwascersto '

3mischen.¢
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1 Dr. Eckhardt®

Dr. Orlicek

-

Dr. Eckhardt
. Friedr. Uhde

Dr. Eckhardt

, Dr. %enzsl

Dr. 'Elr

" April 1941 m' Untorsuohung des Klop’verhaltens nach dem Uberlade-

' bidugust 19427 verfshren (grundsatzliches). a

‘Mui 1942 °  Laborkolonnen fiir Feindestillationen Aﬂiaderschnft m
: der 1. Tagung von Verbreuchern und & st91¢ern von
Laborkolonnen fir Feindestillaticn in Jena, = -

- ;Jﬁ}i"1942 o Die Berechnun und Beurtellunr von Ufen Fied katal;-;

. tische. exotherma und .endotherme Reaktionen, -die 1nn‘
',‘nerhalb engaxr’ Temparaturgrenzen verlaufen.,.'

."’w

- ~Februar 1943 Varrlelch verscniedaner Hbthcden zur Olefinbestim—

e munb. ) ‘ A
. Q.K 4 ’)

v-xﬁrz 1943 > {bex- die Wirtschaftlxgh it dor Wérmepumpe beq de .
- : uy'——~aektifikauion. o B C

Hai’1943,  Yber die Ermittlung déa Heizwerteg von in Leuna
o haraestellten Benzinen und Ulen &us der Dichté.

Mai 1944 ”’F~ aT 244 ~ ur’anrungsauet&uscu 14.u 15. Murz 1944 ‘
"~ 4in Léuna - Haferatesammlung. . REN .

7ovember éﬁ ﬂbcrsicht iiber die Methcdeﬁ zur Ole’inbegtlmwunsu -

'Julz 1944 : Das Sapronel—?roblem. Reise neach ﬁettland vom ', .
B T : ) 31.5. bis 8.6. 1944

. "‘oeotember 1944 Versuche zur Analyee von': Yoalenwasuer.toffacemiscben

mittels Farbstoffen.c,w”;




N . . K _\v' . =
- Es werden'folvende reine Kohlenwasserstofferbeéw; wohl definierte Kohlenwassere

c.stoff-Gemische¢des hitteloleiedeberelches hergestellt und der Ben21nlerung in der
Gasphase unter Verwendung der Kontakte 3510 bezw. 5058 unterworfen-.' ' T

Parafflngemisch , - Dicyklohexylmethan
' Olefingemisoh! R " Tetralin
Dhbutylbenzol : Dekalin
Hexahydrodlbutylbenzol - Isopropylnaphthalxq
’ Dipxenyl : ' ) Isopropyldekalin %ﬁ
Dicyklohexyl f : ' Déﬁabydr0¢cenaphten )

- Diphenylmethen - ' . Hexadekahydropyren.

Durch Analyse der bei der_ SpaTtung entstehenden Produkte wurde der Spaltun's-

‘verlauf und. dle Spaltun~sfah15keit der elnzelnen Kohlenwasserstof;e unteraucnt.

Bs wurdé_é%?updgn, daB bei Verwendung des Kontéktes'35lb zwischen,dén_einzelnen
Kohlenwasserstoffen in Bezug auf Benzinierbarkeit wesentliche Unterschiede _be=
' stehen. ‘Die Kohlenwasserstoffe wurden hlnsichtllch jhrer Benz*n-erbarkeit zZu be-

-

V]jstimmten rupyen zucammen*efaBt.

Kontakt 5058 vermag alle Kohlénﬁﬁésersfﬁf fe bis- elnschlieﬁllch der tricyklischen

- Korlenwasserstoffe zu Ben21n—Kohlenwa<serstoffen -abzubauen. Hur ‘das tetracyklischo

System des Hexadekahydropjrens vermag auch d’eser~Kontadt x*cht zu sprenren.

~

gez. Smeykal - ‘  . Xeaufmann,-
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Zusammen £ a B.sumn o . -
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1 ) Auf WErme—Ukonomie—Gebiet xonngen wir nur~elnen Vorechlaw macLen. und Zwary
‘die Beniitzung vomn Luft von 200°C im" VOrhelaer (siehe VIDb -
‘ Weitere Wirme-Ersparnisse sind in diesem ‘eny umgrenzten Geblet‘kaum noch
- m3zlich, Die Lage diirfte sich vielleichtpgndern, wenn man die Stabilisierung
und die Trennung von Benzin und Dieselol?mi;,,érucx51chtigt. De hiexr jJedoch
“keine: Dhterlawen iber die Destillation vorliegen ind ein Studium-dieses Pro- .
blemes euBerhalb unseres Auftragee lag. haben wir nfcht weiter hiermit befaBt

ie sckon’ unter VIf, g und h erwbhnt, haben wir. so nnr nd*lich indentlschev

Kiihler (Kondensatoren) bentitzt. Rohrbiindel und endere Untertezle 8ind somitli

- auswechselbar, 80 da8 eine gerin e Anzahl, Reserveteile auf La~er, ehalten '"
werden kann. " ‘. . . o

Ubers;cntskeitnalber ‘haben wir in Anla*e XII noch den Temperaturbund Druck—
verlauf im Kontektofen geseben: Zu dem Druckverlauf sei  rioer ‘bemerkt, daB. d
!Druck'von 400 mm W.S. im Unterteil des Re:.neratlonsofens sich vermutlich .
‘eutcmatisch eins tellen’ uud éer Druck.von 400° mm im: oberen Teil der Krackkam-
mer wahrscnelnl ct kurstlicb eraeu*t werden muB . '

Bostc

»y' Abscnrift!

Z ug.ammen f assun g..

E ‘L"@nswescqwindlvrelt des sufl ‘dem Krackkontakt nlederruyc Jlegenen. Vokses
Cwird beilverschladenen Temperaxuron zwischen 390° 535° bei 1sotb°rmen Ver-
brennunfsvarlauz “bestimmi, Fur die Versuche wurde hcntakt benutzt, ‘worauf 2j}8.
und 4,2 Gew.p Koks/Kontakt ab*ela*ert warer. Dle Versucnser~ebnlsue sima rn

Form eines Kurvenblattes zusammenwe tellts

Abschrift!,'

. Z us a m menfassun 8=
A I

-

“Es wurde versucht, dle Zusammensetzu:g der Destlllatlonsruckstande aus dem
H¥- und DilD-ProzeB eanalytisch zu ermitteln. Nech einer kurzen Sklzzz.eruno~ der _
P ufua%estellunv und “Analysenmethoden wurden die bei den verschiedenen Auszanzs—
" produkten erhsdltenen Ergebnisse besprochen, Der iHF-Riickstand war.durch einen e
‘hoheren Prozez;satz an untexr’ 2109 ‘giedenden aromabischen Xohlenwasserstoffen

" ? gekennceichnet,, die im wesentlichen' aus Alkylbenzolen. bestehen, Bei Betrachtung

des zleichen S*edeberelches er;aben sich dagezen absesehen vom Substitutionsgrad
der X Naphthaline Keine wegentliche Unterschiede in der Zusammensefzung-der Rick-
sténde. Abschlie3end wurde der analytische Befund m1t den Anschauungen iiber die
Entstehun der‘Rdckdhnde und 1hr Verhalten bei der Benz1n1erun~ very lichen,

. C o . [‘ ‘ .v.v. . e
Bb‘z-'.zaufmg.xm, -gez.. Df, Welz gez. Dr.Ebeneder
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Folgende Kohlenwasserstoffe_wurden hervestellt und uber dem Kontakt 3248 einer
katalytischen Spaltung unterworfen-v. e : o , SRR

‘niDeken n-Decen xylol - . : iao—Amylcyclohexan

n-Heptadekan n-Ceten  Durol = : . Dicyclchexyl

- 1-Dodekan ' . - . 5, iso~Amylbenzcl Dicyc;ohe;ylethan

- Diphenyl. i

Diphenylmethan
-Methylnaphthalin -

Tatralin .

Die Krackprodukte der einzelren Kohbnwasserstoffe wurden weit~ebend analy51ert,,
.sodaf nanezu simtliche bei der Spaltung gebildeten Kohlenwasserstoffe mézlichst

einzeln und quantitativ erfaldt wurden. Aus den zZah:lreichen SEinzeldaten CTabellen.

“, Kurven) wurde jeweils ein Bild wvon dem 'Résktionsmechanismus geseben, Die Spalt-

erzebnisse der gewihlten Ausgzn_ sstoffe wurden sinngemld miteinander ver.lichen, -
Auf diese Teise konnten neue Erkenntnisse @ber den Verlauf der Aufspaltunb beim |
Proze des katalytischen Krackens sow1e ﬂnsbesvnaere uber den EinfluB der Aus SBNSB=

produkte *ewonnen werden. v o

gez, Dr.Keufmann  gez. Dr.Weise.

C)

CZu Hy~31;_keig> us?mmenf&ssungfy




In wroBen Ziigen lassen sich die bisher untersuchten ostmarkischen Ule in drei
Grupoen einteilen: - - ;- .
Die Gruppe I ist am ainheuanc stea und umfaBdt folgende ma-'

BA 28, 35. 40. Te, 13. 33, 10&, 34a, Hau 16, 17, 22, 29.

Die Ule dleser Gruppe weisen einen relativ hchen Benz1nvehalt auf (14 --16 Gew_
Benzip- bis 200°). Inr Cherakter ist paraffinisch, . '

" Die Grup a 11 ist nicht mehr so. ‘einheitlich wim. Gruppe I. Sie umfaBt dle Gle _
‘BA 3&. 41, 19e, GA 7, 17, 35, 403 42 59 mit einem mittelrcn Benzing enalt (5-9

i Gew.%, Benzin bis 2000), Der Charaktér der Ule schwankt zwischen paraffinisch und

naphthenlsch, wotel napht-en’soh uberw1e‘

Zur Gruppe III gehdren BA 8, 21, 55, 51, 67, 48, 70, 76 77, 78, EPG 54, 57, 62,,
‘%5 Ole, welche einen . besonders niedrigen Benz"nrenalt uhfwe1qen {1°='5 Gew.% Ben-
-zin bis 200°). Die Benuine konnten infolge der. zerirgen Menge nur tellwelse gen&n
untersucht werden. Der” Cbarakter der 61e 1ist naphthenisch.

Eigen besondsren. Typ steth das 01 BA 2 dar. Cha;akterlstlsch an diesem U1 i
sein hoher Gehalt, an Aromaten und das~Féhlen wen Napqtuenen im Benz1n51edebereich
Das H*ttelol 200 = 4000 zeist elnen erhdhteu Olefifig ehalt (20‘- 25 ) S

Ausblick ™ f?/ 'ﬂ“ S J _ v“ 5, : ”'”f: "'3§?A,'

Da es sich. bei aeﬂ fcrlleecnaen Beriynt nur um den. ‘ersten Teil siner leufende
Untersuchunzsarbeit Yendelt und de, wie uns von authentischer Seite ‘mitgeteilt
wurde, die Auswzhl der uns bisher “bersandten Proben. insbesondere der ersten 20
Proben nouh nicht nach gewissen einheitliclien ue51Chtspunkten erfo¢3en konnte, 80
glauben- w«r, c¢z83 der vorliejende Bericht-mit dazu beitraven wird, eine systemati-
scnw Auswanl der kunftl zu untersuclenden Proben zu Dewahrlezsten. e

Weiterhin hoffen wlr, def ‘durch Taufendc Hpermittlung von Proben aLsAbereits un-
. tersuchten: Bohrun_en, soweit es sich um w1rtschaftllch bedeutendere Quellen haa -
. delt, das vorliegende Bild vervol;stpnal &t werden xann und dz3 wir dem Geologen,
"bel der uns schorn seit lingsrer Zeit in Auséicht .gestel ten Stellungnehme zu der
wemeinsam zu bearbeitenden Auf_sbe cdurch unseren Bericht berelts elnl*e 1nteress>¢

'te;dﬁkmelssﬂgebenmkonnmen- — o v e e

3

Als besonders interessantes Endergebn s dieser Untersucaun en. soll anvestrebt ,
werden, Zusammenhing e .zwischen chemiscinen Befunden und *eoloflscher Lege bzw. Her
' kunft der elnzelnen Roh&le herauszuflnden. . : - . T SRR

gezf”Dr.Kaufmann, gez. Ir.liartmann, ';ez._DrJEbeneder. i

i
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Die Braunkodhle besitzt einen hthn Gehelt an Sauerstoff weldh letztererx bei der
_Druckhydrlerung der Kohlangx&ﬂtenﬁells in wertloses Wasser {ibergefiihrt wird und
damit nicht nur £iir die Gewinnung iverwertbarer, sasuerstoffhaltiser orienischer
Stoffe verloren zeht, sondern ﬁberdies noch rroBe Men_en anu wertvollen H2 fur die
, W’asserblldunb verbraucht, . oo . _ , . o

- .Diese Tetsachke zsb Varanlaseunz zﬁ experlmentellen Studien mlt dem Ziel der Er-
mittlung von Reaktlonshedln-un zen, unter denen sich wenizstens ein Teil dieses
Seuerstoffes (z.B. in einer Vorstufe der Hydrierung) in breuchbare organische
Verbindunzen umwzndeln liede, Da der ‘Braunkohlenwasserstoff nur zum kleineren
Teil im ? ontun"achs des Braunkohlenbitumens, zum gr83ten Teil jedoch in den. Bumi

~ sHuren bzw. den Huminen der Kohle gebunden ist und letztere Stoffklassen konstis
’futionell eine weit;ehende Khnlichkeit mit dem Molekiilaufbau des Lignins besitzen
wer es nsheliegend, zunichst Abbeaustudien zm L1~nIn als Modellsubstars vorzhnehme:

) ' . 'AIS unmittelbzrer Aus*an*spunkt unserer Versuche wihlen wir die I\achprufunb des D.
. DA ) 4/ von Sulf -BEQYy, das vorzgibt, aus Lignin durch Behandlung mit Alko-
L <f2§§ﬂﬁolen i 2, *brs 80%. an Pnenolen, Phenolcarbonsaurer ‘und Neutralol

Vﬂufk\”‘ f von Phenolatnercharak 'ewinnen ‘zu kdnnen.

;Mf}@ﬁyih Patent dngo*ebenen ebtralolansbeuton bestatiger, keines—,
2 ur ennthernd die” ‘Phenolausbeuten errelchen. : . .

: Nachdem aué *weaer der Zusatz von Xontekten (Formizte des Ni.und Znj NiCO3) noec
_..die Beigebe elementaren Hp (80 zt) noch auct-die. Wanhl-tiefersr Temperztur- (2609~
. besgsere Ergvb iisse brachten, oinoen wir zu ohercn Reaktlonstemperaturen (400 und-

475ql dber. - i _ _ N o

. Inh&Itsverzeichnis,

o , : T, : Seite
Einleitung = .. : v S o -—»ﬂrI
I Yorsuche mit Liznin - ' 4
"1. Versuche mit geringerem Hg-Druck (20 vis 45 at)
-2+ Vergleich von Wasserzusatz mit Methanolzusatz:
“J+- Vergleichsversuche mit verschiedenen Xontakten.
4‘”Trockenhydr1erun~ bei 4{5“ und 1oo at Hg
- (mit NiCO3)
5 Na Pydrlerun~'bei 450° und 80 at Hz (mit F9203“

II. Versuche mit Braunkshle
1. Hydrierung mittels Methynols- be1 300°-
2. Trockenhydrlernné bei 400°
3. Hydrierung mit HgO-Zusatz bei 4009
4..Irockenhydr1erung ‘bei- 475[
5" Hydrlerunh nit Hgo-uusatz bei 475°

III. Versuche mit Dr. Frohlich-Ol
1. Versuche ohne Kalkszusatz
" 2. Versuche mit Kalkzusatz

-p&iwwm_

T

NN v
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!

Zusanmenfassung.
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BN

Dihtthblel-Elsentetrakurbonyl undc Diphen,lblei-Eisentetrakarbonyl wurden

" her; eatellt unc auf ihire Verwardun* als Antlklopxmlttel unﬁersucht. Beide
Verbindunren grrelcnen die Elwenschaxten des Bleitetruﬁthyls nicht, Sie haben

eine gerlnmere Anti&%opfwirkun -sind ;alcnter zersatzlvchﬁ und npur sehr beackraﬂx

benzinldslich., . -~ L o :

- gez.gbfixéuimann .Gez. Dr.Pabloths

N
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In dem Berlcht whrd die Entuick léhé eires neuen Verionrens zur Verarbeitung des
‘Yei dem.HF-Proze3 -anfallenden iber 165° siedenden aromatischen Destlllatlonaruck-
stendes auf ein Hochleistangsbenzin beschrieben. Dieses so;enannts "srobin"(Aro-.
matenbenzin)-Verfahren ermdzlicht ‘die Herstellung eines Ben21ns mit- 70 - 75 Vol. ﬁ
‘| Aromaten aus JF—Rnckstand durch }ocﬁdruckanrlerun aber Spezialkonthxte bei nor=,
mzlen Bengln’erun*sbedlhgungen. w7 ‘ : :

Bei elnex Ofenbelastunf von 1,0 k¢ =/1 Ko takt/qtunde (Frxsch--+ nrelslaufprodukt
ca. 1 : 1), ca. 400° Kontakttemperatur, 200 Atm. Gésamtdruck wird mit 85-87 #iger
‘Ausbeute eine Arobin-Leistung (-165°) von 0,43 Kg/l Kontakt/Stundsé er21elt. Der .
chemisciie. Wasserctoff—Verbraucb betrigt ca. 360 cbm/to Arcbin, , o
aus sonstisen aromatﬁnrelchen Mittelolen aerden mltelnander ver llchen und dabei
die Vortelle des neuen Verfanrens herausTesckalt. ' v 1 ) : w

In Klelnofenversuchen wird der LluflUw des ' Xetzlysators und der Arbéltebedlng'
gen ermittelt  und ein Sperblick uber die hd&lltat und die Zussmmensetzung g der
entétéhenden Benzine ,eﬂeben. L » I - "

TNackdém &b Ervebnlsse und Anwendun smbglichkeiten de Arobln—Verfahr re sicherge-
stellt sind, werdenz.Zt.. Erhebungen ilber die Einschaltung dieses Prozesses in die
vorkandenen und ncch erstehenden- ‘DHD-Anlazen angestellt, 1nsbescndere im V.rglelc
.zu dem biskWer 1 bllc%en Wlederelnsatz der DHD-Riickst#inde in den~g&semten Gasppase—
weg (Vorhydrierung, Benzinierung,. FD—Behandlung) mit seinem verAleichswelse viel
hSheren H2-Verbrauch und hocbdruckraumbedarf. .

\
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Das katzlytische Krackverfahren mit fest anéeoranetem Katalysator "Festbett— 3
. Verfahren" wurde -in der halbtechniscien Versuchsanla -e¢ Me 56 durchgefiihrt, -
~Die elnzelnen Arbeltsvange wurden barelts durch e;ne Automatlk abgewickelt. "

. Der reinen Krackuns von Mitteldlen wurden nur wenige Versuche bew:.amet da
J1le una Kontakt nlcht den Anforderun; en entspracben. . )

,: Ausniebin wurde die Wiedéfbelebung‘des Kontaktes studlert und dabei die Ziind=.
vorgiinge am verkokten Kontakt geklirt. S

Die Rebeneratlonbversuche er~aben, da3 technisch sicher ohne Sc“adigunu des
~———Koltaktes ‘allein eine druckloseKreislaufregeneration srbeitet, wenn zrbBere
Koksmenven als 1 Gew % bezogen suf den Kontakt sbzubrennen slnd,.dabel muB fir
eine Abscheidung des entstehenden\Wasserdampfes.vesor :t werden. * :

Beimxoksmengenukle;ner_aISAI%.ist*eine*Kontak.:ﬂiﬂderhglebung.mituxginquLuf'2
in geraden Durchgang vorteilhafter, Jedoch 18t zur Zeit bei unserer Betriebs~
welse\fur eine technisch Anlaze eine Knntaxtverkokunh von.. 2 % zu erwartens

Die zur Re*eneratlon benZtiten uasmcn en und erforderllclen Aelten wurden
bcqtlmmt. . S g ; R S : T

Schileslloh waren dle Ofensoulun ren Gegenstund aer Versucne.

.‘gez.“‘Dr.Kaﬁ'fmann ' gez. Dr.Pebloth. .
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'.Es‘wifd die Entwickluﬁ~ der Re*enerationsweise -am -ersten- VersuchsschleuBofen fﬁr 5
"katalytisches Krecken 1n 1hren einzelnen Phasen beschrieben und euf die Betriebs—‘
erfahrunveh ein_ sezan; en. Ferner werden r dle‘o“nstx zste ne~enerutlonewelse, die

Regeneratlon m‘t Luft in 5eraden Durcnwang, d1e Warmeberechnun en zunacnst fir
verdnderliche Koksabla‘erun"en und dann fir den einer GroBanla~e zu-rundezule*en—

"den Fall mlt einer bestlmmten Koksmen~e Pro Kontakt an*ebeben. :
Die Koksmence wird nlcht wie sonst. ubllch, auf des ginspritzpro&ukt hézdgeﬁ;j

sondern. durcrwe”'auf das Kontakt ewlcbt.

Dle erforderllcbe Reg eneratlon lnftmer~e wowie die uafar er;orderlzcre Austauscho

flsche wird 1mmer auf 1 m3 zZu rebenérierenden Kontakt bezowen.v ' R )

Um dle v1elen Abh nwiuﬁelter anschau¢1ch mO“llCQSt zuflelch«darSuellen zu kdnnev.
wird oft die drelalnenz1onaLe Darstelluh~ gewdhlt, Es 'soll so erlelcktert werden,~
in der zu ers tellenden techniscunen 550 Ltr.-Krackreumzustand, der.an der vorlhan-

denen Nalbtech tischen Anlege n’c%t ermlttelt Wcrdan kann, auf"“?inaen, um ‘bei der’ f
Erstetlun~ eipar GroBanla*e mlt‘dem hinlmum an Bauvolumen, Elsenkontlnwent und

LR O Enerble auszuxommen.

N
«

-Weiterhin vlrd der Wascerd“mpigc ult im negeneratlonsras und selne abhwn-i kelt
von den einzelnen Fa&thren angeg eben. Sck11e311cb wird noch in eirer elnzelnen
ﬁberscﬂlxsrechrur o o die. gzundsataliche~hberle*erbert“einer“kb tlnulerllc“en Kontakt
w1ederbelebun mit Luff> die irn Gleichstrom mit dem Kontakt gefarren wird und beim
r-inn der heaerbelebunb etw¢ 2006-h313er ;is der Xontakt -st, nach deni Jetzimen"

Stanq der rienrtnlsce beim Ver~1elch mit elrer ~le‘cnen An‘agu, Jjedeeh m;t“fest-

\
?eoraneten Kortakt . ‘ - R , -
ez, Dipl -I-.u. Otts.

.

'
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Zusammenfassung.

. ,

Estniaches Schiefersl wurde durch rektifiz;erendefbeqtillation.in'méh;ere :
Frektionen zerlegt und diese als Einsatzprodukt fir die Oxo-Synthese und fiir .
Direktsulfié;ung»geprﬁft. - . ~ e : ' o
Die bis 2000 siedenden Anteile sind ohne. jede Vorbehabdlung direkt oxierbar, . ..
wobei 40 -~ 45 % des Produktes in Alkohole idberfiihrbar sind. (C-Zzal dieser Alko-

-

Ll

iy

Alle Uber 200° siedenden Anteile mﬁssen;'eheLSie eéiner weiteren chémischen Umset;

zetzung unterworfen werden, mit verdiinnter Schwefelsiure und Lauge gewaschen -
werden, oder durch eine selektive Raffination, wie z.B. mit;flissizem SO0, und
Butan vorzereinigt werden. Die vorraffinierten {iber 200° siedenden Ule lassen -

- sich liber die Oxo-Reaktion zu etwa 20% .in Alkohole umwandeln. Durch Tirektsul-

werden.

5

fierung der vorraffinierten #le lessen 'sich 'cd.. 25 - 30% in Sulfonate iiberfikren,
die jedoch wegen der dunklen Farbe nur als technische Emul ztoren oder Spalter

Verwendurn; findern k3nnen. Der erzielbare Umsatz von etwa 20% bei der Oxierung -.
liegt in der selben Gré3enordnunz wie er bisher bei Einsatz von Erackgastlen auf -
Erdsdlbasis erzielt werden konnte, Ter Umsatz in 20% ist so gering,;daa“sich eine
Wirtschaftlichkeit nur bei sehr niedrizem Einstandepreis des Schiefertles ergebén

‘wird. " - . -

Sollen aus den. Alkoholen durch Sulfigrﬁﬁé_Wéscbﬁifféimhergestellt werden, .so ist -
es nicht erforderlich, die Alkorole rein gbzutrennen,.sondern%sie k&nnen zemein- -
gam mit dgg—ﬂeutralé;,sulfiertuundmdgs Neutralﬁl~durch-Extraktion~abgetrennt S

- .

In ggchétebender Tabelle sind die wiéhtigsten?Zahleﬁ%erte gegenﬁberéestellt,;

%da.. | % . % Unsetz~ .. :Bigenschaften und

Fraktion " ROh=. Dichte Br.Z. saure Jle beres drch. Veérwendurigsmdglich
' ’ ' Bles e T -~ Oxo-Keekt. C~Zehl keit d.Alk.
- 12 ¥eichmacher

Bt . Fe) o o , ; . ‘ =z - _. ‘- ._ w :
B?:z}?wbis> 2000 10 % © 0,759 | 25 , 0,13 .40 45 / 8v odeEstersle

Fraktion 200-250° 10 % 0,849 34 . - 20 -22770-12 - 15 Waschmittel

-+ Vor der_Réffinatigh ‘
Bk " ,

E

Fraktion 200-300° 13 % 0,862 19 - =(4,05)+ 20  12'- 17 Waschmittel

Fraktidnx23o.34o° 25 ¢ 0,917 27 ' ‘—k10.4)+_ 20 "14‘—'2b;ﬁg5chmittél-

-
: : : . , o o o : T
Zur genaueren Auspriifung der erhéltlichen Reesktionsprodukte wid zur Festigung
der ermittelten Ergebnisse sind weitere Versuche mit grd3eren Produktmengen un-
erlésdlich, ° T ' ' ' ST . ‘

.'\“

ey

T
o

o S A R T
zez. -Dr.Gemeszmer -’ gez, Dr.Berkow .- gez. Dr.Renihek,

v . |
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-Der Bericht
~neuesten Stana des hF—Verfahrens im Versuchslaboratorl

Systematlsche Versuche in&kﬁéiﬁ%ﬁ%a;ektrfsch behelzten;f x

nichst dezun, die. ~unst1~sten£ﬁont&kte und Arheltsbedingunger 0% 35 das:V?rfahren'
.zu ermitteln. An Hand von RKurven.und Tabellen wird die. Abhéngiékeit'dﬁr_rr dukt~
verteilung, HF. Benz1nausbeute-ufd Qualitat vom Aus;an~sprodukt. Druck, der Temp

'

" tur, Belastung~una Krelslaufgasmen~e eingehend dar~estellt. R

- Zur weiteren Besck affung von Konstruktlonsunterla ren fiir eine- ~roBtechnische .
Durchfiihrung des Verfahrens in’ Mbogbierbaum wurden . auBeraem Versuche im halbtechp
niscien Ma3stabd durch~ef1hrt Hierbei kemen zwed versqkiaaene Ofenpr:n21plen zur ‘f
Anwendung:’ : A R

1, Ein System von 3 hlnere1nanaer~, chaiteten unbebelzten Scnachtofen, von denen
Jeder m1t einem Vorhelzer versehen ggr : .o .

2. eln vasbehelzter Rohrenofen.

auf Proauktvertellun
. Weitere Versuche erstrecken 51ch darauf
. -tes cdurch Na chschaltun* eines SChachtofens

Zenlreiche Prcduktstudlen mLt éen. verachle&enar‘”gsten rum:nlschen und un
,Erd61ber21ner und m1t Jdrlerben inern. .erzaten R#cntllnlen f‘r die Ayswanl

Uhtersucbun* ‘der Reaktlonsprodnktc elnn nﬁherer Llnbllck in den
HE5Verfahrens gewonnen werden. » : ‘

Abschl ieldend wird ein ﬁberbllck iiber die w¢cht1bsten Qualltatsdaten swez. die Dberx
‘ladberkeit und die Lzgerbeseténdigkeit von lIF-Benzinen ;egeben, sowie. die Verwan-
dunrsmOﬁllchkelt des als Lebenprodukt arfallender Destll;ationsruckstandes erSrtert

i *um*u;IgﬁelremkuaCutrag*wnmdebmnoah*dle*Am;EaLl“eLng:_E:Lgryn des Dampfd&ucves und deS{“
Siedeendpunktes sich ergebenden VerandeTun-en in der Avsbeute uno ”ual*tat des :
LFvBGH?;PS kurzv_e¢tre1ft. .

! - v

gez. Ir. Kaufmann
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komhen kann, hingt weitgéhend'
enze “una’ Art der mnaprodukte und._ von w1rt§chaft11chen Brwi-
sen” werden: soll.»

fllcnen Arbeltsmethoden fur das

Xracken selbsq\zur
,wablt werden soll
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Zu Hy 21, keine Zusammenfassung., I T T

Referat gehalten in der Minefal@l-sesprechun;‘in Berlin*amfZG.ilQiédl;

Betr.: HF—Voﬂhhrep und Anla e Mbosbierbaum.l;'
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2y 1n flussi”er Pgase beschrie- -
-and vwr Versuchen mit K0L451 Lad mrﬁol—
ul?SLS er- urers vor Lemnergtur. Iruck
vru des Ver—

Lol o - PR g, . |
. i . PN - -
Suen - Vﬂr*zrr na sind kontinuierlicrhe Arbeitswelse, iici.e Ofenlei-
. kleine urte einfa cvexApparatur,~'ahgt1*e P*ouuktvertevluzm, Ver-
watirlicher Erden els K&tal sator will nore Oktan anl des entsbhen-

t
3

Ce

. ) .L N Y N
HBerdem Le Anwefdua ‘des Ver;ahrens guf die, neformleruﬂ--v%aeScxwurben21n
rucksp tung von boch51edenaen Rlcksyunﬁeu untersuclt. '

ZﬁmwSchluB wurde’ versn dt'x%mae 3eurfé1iun» ae
gebnissen zu ceben. oy
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Zu Hy 19. I Zusammenfassung .

‘ Egar&tur uno. Arbeltsweise. .

il

-} Ll ’ BESSIEESST W =-EST= ===ﬂ--nalﬂ---a=---’

AnlaB und gwe eck v . S . y : _

In Fruhjahr 1938 erhielten wir von Herrn Dir.Dr.,Bhtefisch den Auftrag, Versuche.
{iber das katalytiscre Kracken von Kohlenwasserstoffélen aufzunehmen. TIm Hinblick
auf vertragliche Vereinbarungen mit befreundeten emerikenischgn Gesellschaften,
die seit ldngerer Zeit suf diesem Gebiete arbeiten, gelt es, die Erfahrungen der’”
I.G. auf dem katelytischen Gebiete, wie auch auf dem der "Kohlenw—-und Bleveredlung v

" heranzuziehen, um in Zusemmenarbeit mit unseren Vertrazspartnern in mdzglichst kur-

~zexr Zeit zu glnstigen Ergebnissen zu oelanben. Es war dabei zu bericksichtigen,

fda% bereits von Seiten der Miloudry Process Corporation" Erfahrungen iiber katalyti—
' sches Kracken vorliegen, die in zehlreichen Patenten niedergelegt sind, goda8”

zZwang gsldufig die weitere Aufgabe gestellt war, unsererseits bei der endglltizen
Auswahl von Katalysatoren und Arbeitsweise auBerqalb dieses Schutzumfanges zu

" bleiben.

i

Fur»unsere ‘Yersucke mit festan eordneten- Katalysatoren wihlter wir:zﬁei Apparstur-
typen. Zur ersten, Ausprifung der: Katalysat 1 ( ont;k e) diengn 8 Kleindfen mit

‘ Jde "110 -ccm, be21ehungswelse 170 ccm Xontek, 3 e Liender Untersuchungen 8
T jenk, T ‘Liter Kontakt. fassende ronredfcrnxﬁ“‘u . -Die€ pperaturen bedingern ‘eine

Arbeltsweise, die durch wechselweises Kracken urd Wiederbeleben des kokshelade:en
Katalysators gekennzeichnet ist. Die lfberpriifunzg der Kontsktaktivitit in den Klein-
. ®fen wird fir alle Katalysatoren, okne Ricksicht auf die zweckmaBl‘e,Vertnilung der

' Reaktlonsprodukte. bei gleichen Resktionsbedin;ungen unter Verwendung des zlgichen—

Bles vorzenommen., Die glnstigsten Arbeitsbedingungen,die eine gute Produktvertei-
lung bei méglicrset -hoher Benzinausbeute- bewirken, werden empirlsch ermittelt., Im
allgemelnen werden bel naturllchen Kontekten (aktivxerte Bleicherden) Kracktempera-.

: turen.zwischen 450 und '460° C, bei synthetischen Kieselgel-Aluminiumoxyd-Kontakten

solche von 400 bis 425°C ang rewendet. Die Krackperiodendauer betriagt sowohl fir na-.
tiirliche als auch -synthebische Katalysatoren in der .Rezel 30 bis 60 Minuten, in be-
sonderen Fillen auch 2 Stunden, wikrend die Wiederbelébungsdauer die gleiche bis

‘ doppelte Zeit in Anspruch nimmt, Bei synthetlscnen Kontekten wird ~ewonn11ch der

‘\_>

drelfacne Durchsatz gegeniiber “den aktivierten Erden- ~ewah1t Aucit das
Krgcker mit staubfrmizem Kontekt im Dampfphase wurde mit verschiedenartig gebauten

Appareturen beirbeitet, dochH werder diegeVersuche ™ zur“Zeft“nur“belIaufr~“fort~e-
-~getzt, nachdem eine ghnzlich. andersartwa~Arbeltswe*se, nédmlich das Krac&en mit -
Staubkontekt in flissiger Phase unter Druck za uberraSCIenden, wesenul*ch ginstige~
ren Ergzebnissen gefiiirt natte., Besonders beim Sna}tenﬁyon wasserstoffrelchen Glen -
(Koba81n II) konnten bei auBerordentlicn hohen Duirchsitzen und merklich geringerer
‘Gas-und Koksbllduné sekr hoke Benzinausbeuten erzielst. werden. De ‘jedoch diese

" Arbeiten’ ‘noch zu sesr im Entwicxlung sstadlum stenen, ist vorerst von einer. Bericht-f

Erﬁebn1sse.- S e

erstattun5 h*eruber abéese“en worden.

~ . R

a)N tirliche Katalysatoren ‘ oo ‘ **.v4<fl%l—; A ' A
Einige deutsche Blelcherden, 1nsbesondere Terrhna und. Frankcnit, konnteu aurch Be-
‘handeln mit-Sduren’ "oder Salzldsungen, 'insbesondere der Chloride. und Sulfate des..
Ma"nesiums, Aluminiums und Mengens, sowdeit aktiviert werden, ded sie die Speltmmg-
‘wirkung der- Superfiltrolkontakte errelchten+ﬂip verschiedenen Fdllen such dbertra-
“fan, Als’ bester Kontakt dieser Art wurde deutsche "Frakkonit"-Erde: ermittelt, die

mit; Schw felsaure/oaer Maﬁnesiumchlor1dlosunw benandelt wurde. Die ﬂberlegenhelt
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b) Synthetische Kontakte

Am besten bewihrte sich die Kombinstion Kieselgzel-Aluminiumoxyd. Es wurden die = .
starke Abhi#ngigkeit der Aktivitdt von der PoreéngriBe.des Kieselzels fest edtellt..

. und geeignete Herstellungsweiser hochgktiver Kontakte entwickelt. Unter sleich-
zeitiger Bericksichti;ung der Aktivitit, Formfestiskeit und wirtaohaftlibhen iler-

. Btellung erscheint fir stiickige oder geformte Katuzlysatoren das mechanische Homo-
*geniaieren der setrennt ;:fillten Bestzndteile besonders vorteil: aft., Die. sktiv-
sten Kontakte, deren Festigxeit allerdlngs'nocL yiqht voll befriedigte, libertra-
fen in Bezug euf, Spaltwirkung die aus- zghlreichen amerikanischen Berichten bekann-
ten .Ergebnisse. Das durch die Patente der ”hou&ry Process- Corporetion® besnspruchte
Kieselbel-Alumin*umoxyd-Verhaltnis bietet keine Vcrteile und bedeutet somit keine
Beschrankuné. ’

Bei beelgneten Reaktlonsbedlnéun en zelgten diese hochektiven Kleselgel—Aluminiums
oxyd-Katalysatorep eine #hnliche Produktverteiluny wie aktiv1erte Bleicherden,
Beisphelsweise wurden aus 100 Gewichtsteilen West Texas Ges8l xit dem S1i03. A1,0
Kontakt, Nr. 1726 55/3 B bei einem Arbeitsverlust von 2, 1% folgende Reaktionsp
dukte erhalten: . N o B

1
Stabilisiertes Benzin v 33.7 Gewichtsteile
: Co (=39,7 Volumteile)
50,6:Gew~cbtste le -
8,2 "
1,7 I 4

X

i 1)

Rest6l

C5+C4.Kohlenwa5§érstoffe

Gas : .
7*"‘47*77‘*—*7K'°.k8 - . ,.‘ - S {( PR S

y

oo e o0 ee

5

[ G

e) Préduktversuche

Gegeniiber den ven uns untersuchten;, sich- fest gleich verhaltenaen auslaralschen
Erddlen wurden: such deutsche Erdsle, ferner besonders Frcktlonen der CO-H :
(Fiseter)-Synthese (Kogesin II) und:-Breunkohlehydrierungsprodukte suf ikr Krack—
vefnalten untersucht. Hierbéi zeigten. sich teilweise sterk abweichende Ergebnisse
gegeniiber den mit Erdolfraktionen erzielten, Wochma11<e Krackun; von "Rest8len".
er*ab!s1cn in jedem Falle eine schlechtere Spaltbar;elt als-dyevFrlscPole. o
Weiterarbeit. . o l —
‘Bei -der Fortfihrung cer Arbeit zuf dem Gebiet des katalytischen Krackens soll die
Weiterentwicklung der Kauglysatoren unter Bericksichtigung der bisherigen Erkennt-

. nisse und verschiedenei” Beobachtunzen zls Vorversuchen, die suf Verbesse*un;smorllc.
keiten der Selektivitédt hinsicntlich der cwunscuten HKeaktionsprodukte schlieSBen
lassen, mit besondérez Rachdruck betrleben werden. Das Studium des Einflusses dexr.
Versuchsbedingungen wikrend des Krack- urnd mehlT¥ &ls bisher. such wihrend des Wieder-
belebunesproaesoes bleibt in Verbinduing mit dexr nockh ausste'encen néheren Auspru—
funb verschiedener, besonders susgewihlter Kontekte welterhin-Ziel der Versuche.

Durch Aufrizhme von. Varsuchen iiber "V15k081tatsbrechen" "Reform1n~" und Aromatisie-'
Tren soll daer Siedebereich der zu verarbeitenden Proaukte nack obern und- unter erwei-
tert werden, SchlieBlich s0ll gn bestimmten ErdSlen duch wiederncltes Krucken und -
Einschalten der vorerwihnten Prozesse die MbgllChxelt weltestbehenuer ﬁberfu*rung in
hoghwertige "‘Benzine studiert werden. RS Sy, \ :

Unabhingiz ven diesen Arbeiten mit stucki*e "Kontsakxt in DampPpFase werden in obenA
erwEZhnten Vcrsuchen mit staubfsrmisen Katalysatoren, insbesondere in flussiger Pha-
se,_lntenalv weitergefinrt-werden., : - L

Die im Frihjahr 1938 bevonnenen Arbeiten werden lm,versuchs-Laboratorium (Leitung
L. Dbr. Perold) gusgefihrt; es beteillven -sich deran fol~ende ﬂerrep

Df.’Kaufm&nn ‘Leiter der Versucragruppe, nebenamtllch) RN
. Dr. Woerner (Durchfihrung urnd Leitung ‘der druckloEéﬁ?Vérsuche)
< Dr. Welz Kracken mit Staubkontakten)

Dr.: Jill _ Konta&t-Entw1ck1un~ und--Hbrstellung) : ,/M_

[ B . * . /
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Die M3glichkeit einer Erh¥hung der Diesal&lausbeute aus Braunkohlenschwelteer
durch Extraktion mit selektiven Lésungsmitteln und Aufspaltung der hochsiedenden:
weasserstoffreicheren Kohlenwasserstoffe im Teer wurde in einigen Versuchen ge-
prift. : oo v : . - I : : S -

Ais sélékti#e'LBéungsmittel kagen'Méihanol,Leichtbeqzin, Phenol und.SO2 bzh? _
‘Buten-805 -zur Anwemdung. Die Aufspsltung der festen Parsffine erfolgte durch —
Druckdestillation oder‘mﬁgliehst_schpnepde Krackung der mit selektiven L5sungsmi

teln erhaltenen Raffinate.

Als beste der untersuchten Teersufarbeitungsmethoden erwies sich eine vorherige
Entparaffinierung, die qit‘soz vorgenommen wurde, Krackung des so erhalteren Pg.
raffins bei m8glichst niedrifen Temperaturen. und Extrektion des entparaffinierten
Teeres mit .Butan-S0p. Die Vorteile dieses Verfahrens besiechen in der Erziehlung

einer hohen Dieseldlzusbeute: bei Sleichzeitiger Einsparung der Teerdestillation
“_und ¥érminderunz unerwinschter Hebenprodukie wie Koks und wenig klopffestes Benzin
B ' -

hvey .

-zez., Dr.Kaufmenn, gez. Dr. Welz,
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Es wurden zwei-wvon der Ruhrol GmbH gelieferte Ben21n1erun~skontakte untersucht-
. eine natiirliche ulnkblende und Zinksulfid .zuf Terrena. : .

Digqggzﬁrllche Zinkblende erwbs sich als vollkommen inaktiv. b, o - "

Zinksulfld auf Terrana ~1bt mlt Lelstungen von etwa 0,5 bei 26 5 m¥y und 660 Atm.
ein Benzin mit Oktanzahlen um 100. Die Pnenolreduktlon ist unzurelchend  sodaB .
'sich der Xontakt nur fiir phenclarme Mitteldle el~net. Die Ver asung ;1egt bei 1&%
Die Haltbarxeit des Kontaktes wurde 1n einem 100 Tagze Dzuerverguch erprobt _
Andere c*030berflﬁch1“e Kontakte ~eben Ben21ne Tleich=r Qnalltat Jedoch rerlnaer
!

rer Lelsuung. . = - ~ e

\ \

zez.. Dr.Kaufmenn, éez.Dr;Scbrédér.‘ 
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Zusammenfassung.

’

“Es wurden Braunk und Steinkohlenextrakt - 'ewonnen nach Pott-Broc%e - aowie .
zwel sus dem Kohlehydrier—ﬁﬁckstand isoliertare Produkte, nimlich’ setoppte Ent-
schlammung' und Benzclextrakt mittels selektiver Lésungsmittel -in eine Reihe von
Anteilen zerlegt, ‘deren Zusemmensetzung und phy31kallsche'Eiéenschaften ermittdt
und die erhaltenen Erwebnisse vergleichend *egenubergestellt.'

- Die Arbeiten warden in der Zeit von Jenuar bis Dezember 1937 ausgufuhrt..

\

zez. Dr.von der ilorst

gez., Dr.Woerner -
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Die herstellun von Dieselol aus’ Kohlemlttelol wurde einer ein ekenden Prﬂfung
“\unterZOgen. : , :

.“.

eiwnetste erschelnen. , .- . -

; Dle techn*sche Verwendberkeit eines solchen Rafflnationsverfabrens wurde deshalb
An einer halbtechniscaen Anla e néher untersucht. . : :

Der eizentlichen Raffination, welche bei- -40° in einer Fullkbrﬁerkolonne‘durch-
.gefu“rt ‘wird, mu3. einen Entparaffinierung vorausgehen, Ep wurde ein Verfahren ‘
eusgesrbeitet, nech dem es mdglich ist, das zum Entparaffinleren verwendete 302
auch gleichzeitig zur Raffinatlon in. der Kolonne zu benutzén,

I_Die Quelitit der Ble wurde analytlsch uno motorlsch {in einam Junkers-Doppel-‘
’kolben-Flugmotor) gepriift und mit Qnderen D1eseloben vergllchen.

"ﬁSchlie3llch wurden : Schluafolo@run¢en hlnﬂlchtlich Anwenduné sowie w1rtschaft—
liche Betrdchtun én zu dem beschriebenen Dieseldl Gew1nnunwsver¢ahreﬂ wegeben.

\ ’ -
N
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Nacn kurzer Erwahnun" von Veranlassunv und Apparatur fur die durch efﬁhrteﬁ
Versuche werden deren Ergebnisse in- zusammenéefaﬂter Form w1ederae zeben und
"Zwar nact. fol*enden Gesic :tspunkten:
T W Gasphase ) -
‘ I, - Katelysstoren
IT, Einspritzproédukte ’
III.,Schwefelung des\Elnspritzproduktev
‘IV. Betriebsdruck .- _
v. Produktfaktor, Frischoasbedarf

;B;’yumpfphase.

Es- sind zwar “noch einl ‘e Gasphaseversuche im Gange, die noch wenig ge Fraﬁan nicht
grundsftzlicher Art zuw losen habén. = Sumpfphaseversuche, die erst sehr viel .
spiter begonnen wurden, werden noch ausfiihrlich bearbeitet weraen, eber zuch

die ‘Frage, ob der iibliche Sumpfphaseproze3 nicht durch eine’ elnfachere Fahrweise
ersetzf”WEFH“““EEﬁﬁT”“”““*““““““““_““““_”“‘““*““““_“”mw*““‘ ‘ -

.- gez. Dr.Keufmsnn
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Zusammenfassung,

2

Bei der Fortsetzung der Extrakt-Hydrierungs-Versuche bei hdherer Drucken wurde '
- -bei 65C Atm. eine Verflissigungsleistunz von 0,7 kg Extrakt pro Ltr. Ofenraum
und Stunde: erreicht, Durc¢h entsprectende Wehl der Versuchsbedingunsen konnte-

der Extrskt vollstindig in destilliertes, also fest-stoff- und asphaltfreieg
Produkt ibergefiihrt werden. Die chemischen und prsktischen Vorteile diésef”fQ%g
Fakrweise werden erdrtert, 5 . . _éﬁﬁ :

Dié-Benzinausbeggg,dauf Extrekt bezogen, betrug bei 25,5, mV (467°Q)\maximdfgr .
Ofentemperstur ca. 13%, bei 26,5 mV (480°) stieg sie auf 20-25% bzw, 17-18% bei
- Extraktdurcrsitzen von 0,5 bzw. 0,7 kg/1/h. Aufzrund von Elementarsnslysen wird .

der chemische Wasserstoffbedarf durch Recnnung zu 730 bis 830 cbm pro to Extrakt-
 bei 100% Destillat + Verlust ermittelt, : ‘ s : :

-Das Sumpfofenbép?iq'l§3tféich nach dem frﬁhér kier ausgearbeitetén‘uDehydrie
.verfashren" zu motorgerechtem Benzin mit Oktenzehlen um- 84-~-90 verarbeiten, Mghref

(=4 v

re Anslysendaten $ind zur Charskterisierung von Verfahren und Produkten-

B . - N . . . ] . . o S SRR ;
Durch diese Behandlungsweise ist m&n auch in der Lege, im Sumpfofenmentstandenesf
‘hydriertes Naphthalin wieder in sgélches iberzufilhren und dieses zur Deckung der
beim Extraktionsprozes3 und’ bei der Nesphthalintydrierung entstandenen Verluste

.zu gewinnen;f.w‘,g~ e e » :
~Weiterhin wird iiber' Untersuckungen berichtet, die es wahrscheig%ibh macken, aus.
dem hydrdertern Benzin Toluol zu isolieren, ) e :

‘SchlieBlick wird anhand eines Versuches zur Bernizinierunz @es bei aér‘Ektrakthyf'
drierung gebildeten Mitteldles die Mdglichkeit “erSrtert, weitere Mengen Benzin

durch -gusiitzlichen Gasphaseg;ozeﬁ zu gewinnen, - ' .

i

»“gézvﬁbrrKaufmanﬁ;k :
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‘Die erste in dagfneu q;stellten Sumpfofen—Aﬁﬁaratur (Me 333a, Ka 5) durchge-
. fithrten Versuohe zur’Herstellung veon Heiz¥l, ‘durch’ Hyd.rierun‘b von Steinkohlen-'
_extr&kt ‘haben eﬁne .anndhernde .Verdoppelung der ‘Yerfliis
ziaichen Drucxen erreichten erbracht.zz,ﬁ)

A Die Ve‘sucpsergebniég% zeizen ferner den: erwarteten gﬁnstiren EinfluB der Druck-
,erhbhung.,IQ*den ScthBbetrachtunéen werden’weltere Mﬁglichkeiten Zur’ Verbesse
des Verfahrens~au£gezbigt und ein Ausblick suf die noch auszufdhrenden Versuche
gegeben. U

' Im Anhang wird die. benutzte Methode zur Stockpunktbe:a‘t’.:i.zmnuryr anhand eln
becchrﬂben. o : - . . .

A

;)r.B;axmlnlarm.T"w




'Auf grund dleser Errebnisse kann ma daB bei den' prékti chaap
Mengen von etwa 1% Raeffinetionsmittel keln wesentllcherzﬁgierschhed i1g;
schaffenheits der Benzine: zwischen-Schwefelsdure und Eisenchlorid festzustel e
" Bei Polymerbenz1n ist SchwefelsHure eher noch etwes wirks . Beruck81ch£1\~"

- noch - den . hoberenxPrelaL »s_Eisenchlorids (letws 10,~ RM g

. che da3 man evtl! mit deém Verlust des Alkohols” rechnen‘mﬁB‘(durch Auswasch
Benzins mit -Wasser um/bei dﬁg Destil ation die Bildang von'. Seglzsiure’ zu Vverm d
“$0 mu man zu dem. Sc luB ko ort’ ;daB die Raffinstion mityElﬁenchlcrid in'se

“scher L&sunz wohl ‘kaum das beﬁﬂﬁrte and azlteinzessene Raffigatlovsver
_ Schwefelsiure verdrdnct wird. Auch/bei inwerdung der nrbeitsweise e

Norlt—Verfahren, bei dem das fhff ¥te Benzin mltsamt ‘dem. Rafflnat

bis -100° fir sich und depr mit direktem Wasseraampf ‘déstilliert: w1rd
Jjust des Alkohols und die Salzsiure! dung. zu verﬂelden), besteht wenig Aussicht E
die ertschaftllcbkeit der Schwefels ure-iaffin‘ ion Zu” errelc ieny | -




Ls werden einleitend die Grunde, die 1933 zum Bau’ einer Benzinlerunvsanla*e in

- Me 333 fuhrten, sow1e/elne Beschrelbung dieser: Apoaratur und des benutzten Kontakp
.tes 5058 wiedergegeben. Ein kurzer’ chronolobischer Ybervlick iiber die in der Zeit :

‘von September 1933 bis September 1935° ausgefuhrten Veérsuche sowie liber die weeent-,

lichsten betriebstechniechen Paten ist der ‘Beschreibung der einzelnen Versuche vor
ngestellt Diese sind mit ihren wichtlvsten Bedlnwun-en und mrvebnlssen in’ vier T
;rvenblattern ‘(s. Anbeng) “bersichtlich darNestellt. : o

- In der ersten Versuchsperiode (1. Kurve) wird reines benzinfreies Mittelol (Siede—

. ende ca,’ 345°) aus Kohleofen—Abstreiferprodukt der Rotalbenz nierung unterworfen,

. Die Kontaktbelestuna wird bis guf.dss 1, 9fache'Volumen 5este1~ert unter Innehaltun;
des nledrlﬂen 51d&mpf—Part1aldruc<es von ca. 5 Atm. 1

kten untereckiedllcher her—;
. 'Der 5Lc‘mpfpart1uldruck wird ,

.erdoprelt. Der ElnfluB der Ausb&n :

Ben21ns*(81edeverlauf, Klopfwert :

bilanzen weraen Vﬂrlustzahlen

urve) wird die zwar voruber~etenderxau89r- )
rdentlich= schuere Ben21n1erbarkeit eines Elnsurltzéemlsches ‘des Betriebes fest-'
‘gestellt,: Genaue Produkt- und Gasbilangen von: zwel Mongen geben AufschluB iiber:
. Grdfe un& Art der Vergusung. Lingere Zeit wird das Abstre1ferprodukt bei 165° ge-.
rennt und’ dli*AuswirkunT dleser Fahrwelse auf Benalnlelstun«*und Ben21nuua11tat

se drei Versuckh sperioaen (1 —3 Kurve) mit 1nsgesamt 414‘Einsp b
lipss des Urteilruher die bisher benut&ten Yontektf'llung ge-

m: en - D&rehf hrung
‘s, Dr. Weﬁﬁn;var Mﬁn21n5 ( F 3 henxol°§9fgfon Dezember
' dﬁlpl ﬂ'd : :;i_ﬁqv Me) we1tgehend die
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Abachrift!

‘Zuwsammenfeassungeg.
~ ; :

E—

v -

Durch katalytische hochdruckhydrierun eeigneter. in Leuna anfallender Ula kann
man zu Produkten ~e1anren, welche in ihren Eigenschaften dem in Handel befindli-
© chen Veselindl, nahekommen. Anlass zu den Versuchen oab des PBestreben aer Kust- '
seidentechnlechen Ventrale-Wolfen, einen- ursatzstoff fir dezs zur Runstseiden-

praparatlon bisher'verwandte, sus dem rusland bezoaene Vaselindl zu erhalten.

SR C e : S

3

gez., Dr, von der "orlt.

0000200
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ey o  w us,ammen fassungoi:

' Ei*ientend wird ‘der - Grund er dle AufvaLéstellunv and das Wesen .der. Dehydrlerun 8-
reesktion erortert, ‘ ‘ . . _

O

Es folgt denp die uchllde*unb des Verf#hrens selbc ’ Sélrer Bédi“gun;en und Erze
nisse. Dabei zeizt sich, deB es m5glich ist,..des Klopfverbaltem~samt11cher im.
© Hydrierung sbetrlebe anfalLenden Benzine betrichtlich zu verbessern. Der Grad. der
- Verbesserung hiangt von dem Gehslt an dehydrierbaren N_phthenen ab, d.h. solcben
hit Eenzolrlncqtruktur. Betont wird die geringe Ver*asung,der‘Qleichzeitlge Was- -
serstof¢< avlﬂn und we;t -ehende Raffinztion bei dem Tehy drlerunﬂsverfahren. L

i

Relc t ‘der gehalt\am dehydrlerbaren Ringkonlenwas crstoffen im Benzin nickt aus,
um den gewiinschten Klopfwert zu erreichern, so muf die Dehydrierung "verschirft",
werde w—~Durch“~e1—newl’,y::here-—Vergasung‘—--‘.-ei'.xwamlO%A__Mwez:'d_e;n.__.d.:.e___;;gl:a.Ildeten Aromaten
“&ngereichert, lierzw wird die -Ansicht vertreten, daB dsebeil nocb zusdtzlich_die
klopfverbgssernde hlrkunb elnep»Parafflnisomerlsatlon. d h ‘einer Umxlaggxung'von
geradkefti~en Parafflnen inm Tsoparaffin eintritt, , ! .

. ;ﬁ’

Séhlle’llch werden die Ergebnisse von GroBversuchen in Me 333 anrefuhrt, d1e die-
_Jenigen’ der Klelnversucne bestatigen.%, L ﬁ_ il MMWM“_TMPw_Mf_

_A~] ol e

Y 1 - . ~

.

PR <y |



Séhlie3lich werden dile RrgednisSse VOD LIOVLVELIBULUEL L &% Jal mremsmon e o=e 770
_jenigen der Klelnversucne bestitigen.. . - e Ll

L . . e —zw a e

o -
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Z u 8.2 mmenfes.sung.,

o

\Ib o ' ' h : ' Tr ”..
.) Es wird liber die b*sner vorlie«enden wichtigsten Eréebnissé der ‘Steinkohlens

xiteer—ultte ol-Ben%lnievung iiber Kontekt 5058 barichtet. Dabei hat sich gezeigt, .

ds8 dies mit guter Dauerleistung. bei einfacheér Kontaktbelasuunb und niedriger
‘Memreratur. durchf;qrbar ist und dass infolge des arometischen Charakters des

" Ausgangsbls klosffeste Benzine erhalten werde:, die a*leralnﬁg infolze des zu

nwer;n~en Gehaltes an untér 100° siedenden Anteile durch Zura%e vdn Erddl-Gas- '
Penz1n s;ede-erccht ~em?cht werden mﬁssen. . :

2. ) Fir den auffallendxn nohien Anteil an 180—210° Sledendem im Anfallprodukt der

Stelnkohlenteor—ulttelol Benzxnlerung werden einlwe Te“e zur besonderen Verwen—’
dung desselbernt anreweben, und zwar: L ,, LT j
- / 1.) sie unter Erhohun6 der Siedegrenze beim Benzxn “Zu belassen,m o
2.) fiber Kon@akt 3510 ‘unter relativ milden \kleinen"aromatisierenden“)

‘Redlﬂ'uﬁ ‘en dehy drlerend zu ben21n’eren,t \ . _

C !

Sy

ez.*?ﬁi&#ﬁfnéhu
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"‘Absehzrift.,

Zusammenfassung =

L , : 1 . :
Es wurde die Benzinierung.von Naphthelin (Rohnaphthalin) dber Kontazkt 5058 an
2 Beispielen niher untersucht und en land der chemischen Analysen des hierbei
entstandenen Benzins der erforderliche Wasserstoff errecchnet. AnsdhlieBend wurde
der Wasserstoffbedarf bei der Benzinierunz von Mittelslen aus Steinkohlenkoke-

_.reiteer, Braunkohlenschwelteer unid Thirirger Erdél asuf Grund der Elementsrana-

lysert.der Ausgangs-und Endprodukte ermittelt. ) — : .

T Benzin {iterfiihren. (Kontekt 3510 ist hierzu prektisch unfehig,)

L

Die Efgeﬁﬁasse sind folgende:- o i o
1.) Rohnephethlin 1&8t sich mit guter Leistung @ber Kontakt 5058 vollsténdig in’ -
2.) Wasserstoffbedarf bei Tatalbéqzinierungfder eihzelnen'Ausgangsstpffev~l’
(pro 100 xg): I : o - o

' _ Naphthé@&n béﬁ_, cEsung 143 cbhbm .

: TR . teer " o u m 135 n
Steinkohlenkokerei-Mittelsl® - " ] woo 89,5 cbm: .
Braunkohlenschwelteer- =" . . . _ = Fo o M 50, B B e e

o Tl
R A . A T

- Thiringer-Erdsl- = . m. . i . " . 47 o

Aus dem Vérgieich“obiger-Wé?fe,ergibt sich ein sehr groS3er Wasserstoffbedarf fir
das wasserstoffarme Nephthelin, wihrernd dieser sbnimmt entsprechend,dqm zunehmen- -
“den Masserstoffzehalt der Mitteldie in obiger Reihenfolge und bei der Benzinierung

~ des Erdsl-Mitteldls nur noch fast ein Drittel so srod ist. Dieser Mehrverbrsuch

von Hydrierzas bei dem wasserstoffﬁrmeren,Steinkdhlenteérﬁleh, in denen das Nephe

~ thelin und sein Homolegeén in groBer Menze enthalten sind, wire ein erheblicher
Nechteil bei der Verarbeitung dieser Produkte suf Benzin, dem jedoch der Vorteil

gegeniitersteht, das die dsreus entsténdenenJBenzine erheblich klpffester im Motor

—8ind,—egls—diejenigen—aus—den-wasserstof frefeheren 316n des Schwelteers und beson-~

-.ten necch im Genge, v i

ders .der, deutschen ErdSle, Die so gewonnenen Steinkchlen-Benzine zeigen sich durch

‘_ihzen groden Gehsalt an ringfﬁrmigen.KohlenwasSgggtoffen eaus, die - da'meist aus

hydrierter Kernen bestehénd - nach einer'hachtrégl%ghetzDehydrierung'einen‘Vor—
ziiglichen Motortreibstoff oder.Treibstoffersapz erg?ben,ﬁgierﬁbervsind die Arbei-

— 3

gez. Dr.Kaufmann
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Es wird eine-{fbersicht lber die Anslysenerzebrnisse von ibsgesamt 17 Mitteldlen -

versch:iedener lerkunft- yeyseben., Es wurden urtersicht; deutsche undfauslindische
Erésle, Braunkohlenteerprcdukte, BetrisvSmischprodukte, vorhydrierte.8le, Stein-

kelleriteerprodukta. Die einzelnen Eohlenvasserstcff - ruppen wurden nach der im Le=

'

Yorbvericht vom 15.1.1931, Dr. Smeykal schilderten Methcde bestimmt..




00003084

Abschxritef t_.~

Zusemmenfassung,

e o . . M . -

Der Kontakt 5058 Lu zeigt sich b1n81c .tlich seiner Benz1n1erunrsleistung dem bisberige.
Betriebskontakt 3510 weit iiberlegen, Die Autobenzinlelstung im Kiloofen (4 1 Kontekt- .
raum) ist rund 6 -~ 8.mel so hoch wie iiber Kt.' 3510.: Die Benzinerungstemperatur betrﬁgt
nur 21 - 22 MV gegen 26 - 27 Mv bei Kt, 3510. . . .

" Der ausgebaute Kontakt war Jedesmal ﬁuBerlich unverandert. D1e mechanische Festivk it
123t michts zu wiimschen ibrig.EBin nach 52 Betriebstegen ausgebsuter Kontekt wurde nach
ldngerem Aufenthelt an der Luft wieder eingebaut und in Betried -gnommen. Er zeig noch
die gleiche Aktivitdat wie. -vorher (Vers. 4). . : : _

Gegen—Reich as zeigt. er sich im Vergleich zu Frisch*as unempfindlich. uffilllender—
weise jedoch zab er mit seinem éigenem Krelslauf-as (im Kiloofen) eine bessere Lelst B
als mit Reichgas. (Vers,10) - s '
Abklingen fi det. nur in sehr verlnrém M=Be statt insbesondere, wenn d1e Eiuspritz-
menge gering ist. ' ; - .

Die optinasle Durchsatzmenge liegt bei dem 1—2=fach Kontaktvolumen. Bei niedriaem 01~
partieldruck. schelnt der Kontakt noch bis zur 5—fac 1en Elnspritzmenve zu’ vertraﬁen..

(Vers. 3)s .

Die Vergasung 1st im Vehhdltnls zum Umsatz wering (niedrige Tempefatur) Dle,webilde-~
_Yten gasfirmigen Kohlenwusserstoffe heben-die "C=Zahl" 2, 2 - 2,84 - . - - P

Das zu btenzinierende Produkt spielt auch bei Kt, 5058 elne ‘nicht unweeentllche Rolle,
die. untersc%ledlmche Benzinierbarkeit verschiedener- Mitteldle wirkt sich.iiber Kt. 5058

" stirker aus als iiber Xt. '3510.: Autobenzinleistunz mit vorhydr*ertem Produzkt (P 814) -
1,0, mit P 525 0,5, mit P 524 1,1, mit Betriebs-B-Produkt P 520/524) 0,3.(Mit Kt. 3510
wire s1e‘éntso*ecqend bei 26 MV Tnur 0,18, 0,1, 0,16 "und 0p08), Besonders; erwihnt sei,.
“da3 das Erddlsrodukt P 524 sich doppelt so.zut benzzrleren l 3t als das Schwelteerpro-
dukt P 525 (Yfber Kt. 3510 ist der Unterschied 0,15 :+0,1). : . :

Ringbildung konnterbel der Ben21n1erun* von Paraffinol n1cht beobachtet weraen trotz.’
Zulerster Steigerung der Kontakt\urkunb (25 MV) (Vers, 7).

SpaLLen~von»kondens&ertev~Rtngen~trat—ber~der*Behandtung“von“rekalin“tn vrcﬁem“mﬁBe
o ©ir, Der Kontakt zeizt hier ;znz bescnders die Yberle_enheit weeniiber Kt, - 3310 der
solche X%rper nur dulderst selwer aufspalten kann (Vers——&%*—fwird noch an Hydrlerten .

~Pyren ge:rift,) S e

Die. chegjsche Zugammensetzunc des entstaridenen Benz1ns ist un*unstlg, wasserutoffrelch
Bei 22 MV hat das aus T
‘P 525 gewonné Benzing 1-2% Oleflne, 5-10% Arom, 2,-29% Naphth., 60% Paraffin o
"1 P 524 " "o l% : C 3% n t 18% "o 78% LA

Anlllnpunkt 5209 - 58° resp. 62°! R ' S ;l

Da Klogfwerte der bei obi*en Versuc .en erhaltenen Ben21ne erst in letzter 7eit laufend
bestimmt werden, sei hier noch keine Stellungnahme zu den weni: gen’ blsber auswefuhrten~

* bei den, elnzelnen VerSUCQen an;: e~nnenen, genommen, -. . : “fW”,

Zwar relan es, durch hdhere. Tempezatur bel hoher Kontaktbelastung und hohen, Partial-

druck zu elnem weséntlichen Hz-armeren Benzin zu koemmen; jedoch ist diese Fehrweise
auf die Dauer fiir den (ontakt zul ng chtelllg QVersuche\anderer Art mit diesem Alel slnd

im Ganbe ) S

Wie dFs Benzin, ,so ist aucn das B-Produkt stark aufhjdrlert wonf(Anilinpunkt von, é7°
bis fest 70° erhoht) und 1#3% 31ch besser benzlnleren als das/ursprungl¢che AsProdukt;

4v\1 , m: : o .
o gez. Dr._Kéufmann
-autnan
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Bei der bisker ubllcben tecbnischen Dqstlllation der Mitteldle bis zu 300° oder 5é5d

- gehen - ge nach Ausfiibrunz der Destillation - mehr oder weniger. noch .viel hbher (vis_
{iber 400°) siedende Anteile, sogenannte "Siedeschwinze"™ mit in des Destillet undthmit‘
in den Benzinofem. Ihr ElnfluB auf die Benzinierung wurde Untersucht, ebenso ihre Be—‘
schaffenheit zu ergrinden versucht+\éierbel zeigte. sich folgendes:

1. ) Diese'"51edeschwanze" beelntrachtlwen erhebllch die Benzinierbarkeit und zZwar so-
wohl bei A=Produktén (P 508, P508/516), wie bei B-Prg@ukten (B-Produkt, P 505).

2. ) Diese Verminderunyg der Benzinleistung lievt VoI iﬁn des Versuches an vor. Eine
bleibende Verschnierung des Kontaktes liegt n@c%ﬁ/vo .; .

3, D) Auf das bekannte Abkllnfen der Kontaktwirkuné
f1us. , ,
! mr

4.) In den Sled schwanzen der B-Produkte konnten auBer Paraffinen Verblnd'

Benzolkernen isoliert werden (ge1b~rﬁne Kristalle), le"BlS Phenylanthr&cA -
;:—Dlnaphthvl engesenen werden. fus.dem ApProdukt P 508 konnten diese Kris%alle nlp}t

erhalten werden. Bildung dieser wahrscheinlich durch deh Benz*nlerunﬂsprozessﬁ% AR

o De ) Welcher Art die sch#dlichen Bestandtelle in den Sledeschwanzen '8ind, konntﬁrncch
"nicht festgsétel’t werdens . . - - o . T

Dem nydrlerungsbetrleb w1rd vory eschla eri, seine Produkte "31edeschwanzfrel" ih de—'ymy
‘stillieren. . e [

”‘D*e Versuche und Untersuchungen wurden; Anfang Februar im Iechnlkim Me 24 a begonneﬁ“
- und werden _zum 2811 noch weitergefiihrt. S - ! . .

- ':‘*An

- - 4

R S ,
i o e

gezs - Dr. Kaufmann gez, ! Dr Herold.




In. dem Abschnitt’"qu%ﬂ;tversuehe" wird zun§¢hst dexr nachteil"‘
sohenen‘ reislaufz {\ hiesi? "Reichgases"'-,a
,,fBenz1n~erun~sproies ,AJ d l“l e wahrscheinllcnen Ursachen hinwewieéen.v~

inige Kontakte werdé@ﬁﬁ’p‘ 7
. net zur Vorhydrierung. Oberhalb 4590 au[
'armeren Ulen. kg

mit Nlckelwolfrémat tritt wettrehend ein,

ie der~Phenp1yeduktion wurde iﬁ—-
Gunst”We Witk

) Vofheriae Wﬂﬁﬁ@ﬁ bandlugs des zu ben3 ‘fmgn”éﬁ 8?és%h1t s hw>fel wurde ohne

Erfolv aﬁS”efah t.*#ﬁ”/fffiqﬁ . ¥ . s
N A g . i

4.) Sehr gunstlé'éib' sick; 'q/mer bamﬁ‘ rba _
h8chstsiedenden Fébxﬁk,tlon, in. unseremEF L bex%27 -
steirerun-hlerdurdﬁ Fuf mehr a&swdas doppe te: Gﬁ\zog en

54 ) Zur—Verbesseruhg dés B snzins wurde bei” nledriwem Geé
benziniert. Die W1ikung war Jedoch véllig. ne*atlv. A

0bi~e Untersuchunven wurden im TFchnlkum Mb 24& in der Zeit von/M.t

Dézamber 1929 ausgef_urt.,/ ™~ e ﬁk
- O . , " . {@\, (RN
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‘Es wird‘@gaeiwt,?daB icK unter-.den fur dle Olefin-Paraffintrennung infragekom—
menden’ Metallsal:lds ’* 9 éine 50. %169 Silbernitratldsung durch gute Auxfhahme—
fahigkeit an azlen niedr1¢en aliphatischen QOlefiren auszezeichnet. Ein Vergleich.
: der Aufnahmeféhigkeit ‘der Silbernitratlisunz mit der. Lupronitrut-Ithanolaminlau~e e
an. Hend vonfGlelchrewlcktskurven ergibt die allgemeinere Bedeutung:-der Silberni-
t:atlosunu/ ur die Olefin—Paraffintrennung. Flnslchtliohifr Gewlnnnng “konz, Betylen-
aus durch Butan-Dehydrierun Sewonnenen Buta sn=-Butylen.Gemischen werden eingehende
Glelchgewicntsstudien sowie- Studien der Aufnaimegeschwindikeite in reinuer Fligsig-.
phaese im st-tischen-und strmeriden System durch;efikirt. Ebenso werden Versuche zul .
Desorpticn der But;len beladenen Sllbarnltratlosung nit Isobutan durchgefiitirt, dere;
—Erzebnisse die bescnders wirtschaftliche Durckfuhrung einer Silberwviscne im Rahmen. |
~wrdes. AT—244-Verfahrens eérgeben.Die auférund der mit: eteilten Berachnungeh ainepr: stu—
: e, vollkommev isotherm drbeltenden Gegz enstroms‘lﬁdrwasc("érstel ten Lalb—

BEin Vergleloh deS AT—244-Verfahrenu-mrt*Sinerwsscne Je'enuber dem AT—244-Varfahram
- dhne Silberwische zeigt zugunsten des. ersteren eine Elnspannun an ner*ia,.diexnum
'Verdampzenxyen,rund 17 to Butan je to Alkylat notz: 1st. ' S

sez. Dr. Pohl.
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~Anhend von iu leboretoriumsmili_em und Thelotecunisci.enm kaBe durch~ef¢hrter Vere
suchen zur onoar—“e1 sdrierung u1ru‘~e”e~6t, ds3 zZwischen dieser und der DeL;a
dri arun“ von Batan lowoﬁl in Zezuz euf éie Resktionsbedirzungen als auch in Bezug
aus dfe &&taljShtOr”n weltsehende P&rbllltut besteint, Lus den erdeclten Ergebnissen:
‘geht nervor, dnl aun such d ¢ Dehydrierung von Proxan tecimisch durcuf“kzbar ist.
Der von uns in letzter seit (b. 406/43 v.Z.7.43) fir Butan-Dehydrierung vor_eschla-.

gene Arbveitsweliss im kﬁhren-TGSubetto en 1-t hlGI im besonaerem Ma3e der Vorzuo
zu reber, -

. T . o . ey
seze. Ir.diauvimann gez, Lr.lowotny.
- T ] - N &
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Es wuruen Varsuche zur Trennun von n*ederen Olefln—Praﬁpin—Gemlbcuen durch
yebtll-utlun mit [Iilfsstoffen be. chrieben, Die Versuche zeigen, da3: unter Verwen=-
“dung der zenannten Hilfsstoffe eine Trennung von rsButar-n—Buten (1,2)-wegen zu
Seringer Siededifferenz tecrnisch auss icheidet,. dem Jemisch Propan-Propen :
wurden ihnliche Eecbachtungen.-gemacht, Im Fall des Gemischaes Isobutan-Isobuten -
konnter mit SO2 &ls Hilfsstoff recht gute Trevnergebn1sse er21elt werden, - :
yber Lilfssteffaenteil an °hmtllcaen untersuchten Lzeotropen 1t mlt 40% und mehr e
~unerwinscht hcch, o
: 1‘n‘t;erf‘iesen Gesichitspunkten erschelnt eine Trennung
- sung). die--fir alle hiser. betrzchiteten Kohlenwasders tofl-Gcml sche einwendfrel.
durehfirrbzr ist, als das Zinstigste Verfahren, wobei noch kalkulstorisch zu |

',_rdfen igt, ob im Falle von:Iso butep-Isobuten und Propan-Propen—Genischen ‘eine’
Trennung durcih einfache Rektifikarion unter Anwendun~ des Pr1n21pes der Wﬁrmepumpe

dem uxtraktlorsverla“ren vorzu21ehen w*re.._ e

qrpt nxbraktlcn (A”h03—Ld-

b

G
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‘ Zn;Kw. 5 Zusamn

N

Es werden .Griinde angefihrt zur Durchfﬁhiung;zog.Vergleichavgrsughén'éhrﬁ%f’ "
Dehydrierung von Butan in einem gﬁﬁith-Schleudofen mit fest angeordnetem
Kontakt bei iniermittierender. Faiirweise und anschlie3dend einen‘solchen
mit dem Kontakt aus der gleichdﬁQﬁer tellunge=Char;e nach- den bisher  ibli- ]
chen Schleusprinzip., Die EZrgebnisse werden eingehendfahfgééfélxt, guf die’

-~ hohe W&é@%ggmpfindlichkhif des Kontulkteés besonders hingéwfesen;’Vbrteilé'

und lacnteile beider Fahrweisen-sejenivergestellt., Das Ergebnis der Versu- .
che ist ifolzendes: Fslls von dér Materizlseite ‘nicht unerwartetsr Weise S
Bedenk uftreten sollten, mu3 die Schleusfalirveise als iberholt betrach- -
tet uﬁd“denlA;bei%en'lm_&denbéhaiztéﬁfﬁﬁhrgngfénJﬁber fest angeordnetem
Kontekt: der Vorzug geseben- werdeu.. R A

Lo

i
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Czur He stel;uno der roatmo*llcnan henge Alky‘at, e
dies wird ven’ den AT 244—An1 '~efordevt - eine n=Butanisierung ’ .
—~Im Werk -Leune, wurde neven’ a .aruckLsom31131erung insbesondere<aie Isomeri-ﬂf“
-;q~t AlCl als Katalysator bis zur tecqnlscben huife entﬂzckelt, derenv_

Wie';eaelnt oanotlrt ‘mMEY

s
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Ls werden e1ni~e Anderuna beséhrieben, d1e swch be1 der Alaluarunf

b, 26 en” Behexzunu aer Kolonnenblezse -

,&urc%, i reg Llierbaro elextrlqcbe ;ei4un& "mittels einer Chromnlc{eldraht—
gpirde Vu“ 30 Ohm, und 053 mn Dra*tdurchmes ~er, die Tempersturmessuns der
Dimpfe, die jetzt elektrlbch mlttelq ‘eines’ Wﬂderstcnethermometeys mlm selbst-
tati er"Refflétrlerunb yorgencrmmen wizd, die Einstellung un&ﬁgufrechternaltung
. des Dg t111at+cnsd uckes von BQ;mm Enechfllbe;, dlmhgpnmehr ahtomatlsLert WO
den ist, ddS Bi Lbrln; n dexr zu destililerenden Gaspro. 613:&:@ Kclcnnenbla s
ein gLsatz~er$tngr Birette zwecks BpieE chterung der ‘ablesung ger’ ab'epumpte'
Gasmenen,: ‘a1 Tlerstellung der L*r\ﬁ”” Kgﬁlun»\der Hehn'scien’ Aufsatze urid - -
- fir die De_:co‘kruc»cbestinruun sen not*ﬂam : d’” aPentanbinder und dle\Regelung und
Automatlsme“uﬂw ae* 270° Verbrennunﬁu 1; f%” J @@7Ana1ysa., o

-e*ende Automati31erunv dar Kolonrenbedlenun"-wlrd ebéﬁ“éinérﬁ
3*veren Rektlflkatlon aulerdem: erre1cat,~déa eine eingeerbeitete .
;saer eine in Juxunft glelcgzeiti :zwei Debtlllationen durchfuh-

'\x

)Temacvxt. : "’ " s
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Zusammen fa é,é'u{ﬁig..x

¢ e —

“. __Die im. vorllegenden Berlcht zusammengestellten'Versuche mit dem Zweck IsobutEI

zZu dehydrieren, erbrachten folgende Eraebnlsse-ﬁ - o : - b - o

i. Auf dem Gebiete der metalloxydlschen Kontakte erwies sich als bester'v
Dehydrierungskontakt ‘ o R :

. " zn (OH)2 - 2 or (OH)3 . 5%3301;;, s ST \
der bereits in einer Menge von - 10 Liter hervestellt, folgdndea Ergebnit*
brachte: : ' » : .
-In ‘einer Laufzeit wvon 900 Stunden produzierte der Kbntakt bei 20.5 %
Umsatz und 78 % Ausbeute 46 5 kg i-C4Ha/Liter Kontakt bei ‘der Kbntakt—
_belastung 130 Liter igg4ﬂlo/Liter Kontakt/stunde. Die Paumzeitausbpute .
betrigt 0,051 kg i-C4H3/Liter Kontakt/stunde. Einschlieﬁlich 2-3 maliwer -
Wiederbeleyung ist~mit einer Laufzeit von. 200“—3000 Stunden z2u. rachnen.? A
: : SA : ‘ ‘

.. ‘Das Studium der AktivaKbhlen zeigte, daB.die Aktiv—Kohlen starker abklinp
’5ven als die Métalloxyd—KOptakte, da Jedoch die Kohlen hBhere Belastunven ;
‘zulassen, liegt die Lelstuné be1 den Akt1v:x-Koh1en h3her. Die Verwendung
der- Aktlv;Kohlen erfolgt nach dem: Pr1nzip der kontlnuierllchen Schleusung.

Infpl~e des nledrl»en Prelles der Kohlen w1rd von elher Wlederbelebunw o

Abstand *enommen. - - S

- gez. Dr.Baumann . . gez. DR.Stritz., -
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Zusammenfassung.

“\

Es wird iiber Versuche berichtet, welche bezweckten, geeignete Entschwefe-'
lungeverfahren fur. die Jydrierungsabgase zu ermitteln. Es wurde eine Panze '
Reihe bekantar Verfahren untersucht. . . . - , BN -
Luxmasse ist weniger veeivnet, da sie durch die bei der Oxydation von stark
schwefelhglti zen Gasen auftretenden Temperaturen iare volleVWirksamkelt eina
biisct. - | ’ ol , _1
Mit ag lomerlerter Kesselhausasche kann man dlese Gase entsehwefeln, wenn man

die Remnlvunv stufenweise’ mit Kureln von e1nhe1tllcher Kornrroﬁe mit hochste}
10 % Feuchti«xeit und mo*llcnst hohemAGehalt an Brennbarem bei nicht Zu c-::'c)Be'
GaSreschlndl'keit vornlmmt. o . R o T

Ohne Schw1er1wkeit 193t slch dnr groBte Tell des Schwefelwasserstoffs diéséf~f
thlenwasseratoffrelchen Gase durch Oxydation zZu Schwefel mittelp Luft in f_}

wGevenwart von Vanadiumkontakten entfernen, Es wurden bis zu 80 % des SchweféI]

.wasserstoffes zZu Schwefel oxydlert und zwar mit reinem Vanadiumoxya allein o
oder in Gemisch mlt anderen Schwermetalloxyd.ausvenommen die der B Gruppe " e

_mdes peridlsc1en Systems. Dle Sauerstoffausbeute war sehr gut. (Das Verfabren-j
ist witer J 39 633 zum Patent anvemeldet). ' . '

Andere Scbwermetalloxyde alleln w1rken weit weniger cunsti als Vanadiumoxyd.,

-

Als ‘\Iachre1n1-~unb kommt eirie, mnxscnwefelunn mit aktlver Kbhle (FLKonlgl_in ”?

'_.Fraée._Gegebenenfalls nlmmt men die Entschwefelung. stu‘enwelse'vor, -um Temper

' turen von méhr als 100°C in der Reaktionszone zu vermelden.‘

1 I
L T

gez. Dr.Baumann, ..
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Zusammenfassun g .

*

ey

. Esﬁ#erden_Versuche'beSchrieben, die 'den Zweck verfolgen, unter Zuhilfenahme
~von Farbstoffen Aromaten in Lromat-Praffin-Gemischen zu bestimmen. T
Da die bis jetzt untersuchten Farbstoff: zum gréften Teil sich nicht in..
- Kohlenwasserstoffen 13sen, bedarf es eines besonderen; Lsungsmittels, meistens
"~ Alkohol. Dadurch bringt man aber ein gdnzlich-anders. zeartetes, poleres Mole-
kil zu dem Gemisck, das den Verlauf der "Ferbkurven" stakk stért, . - e

Gemessen wird die Farbtiefe im Polaphot von ZeiB unter Verwendung der 30mm- -
' Kiivette und der Filter S 57 bzw. K 3. Aufgetragen wird % Gehalt :durchgelassen
nes Licht gegen % Gemhalt Aromat im Gemisch, Es ergeben sich dann die Farb-
kurven, die eine nakezu linesre Abhingigkeit der Farbintensitit von dem Mi-
schungsverhiltnis zeigen.-., . - T :

;Dfé starken Abwéidhungép bei geringem Gehslt an Arcmat werden;mit Uhregéimﬁg.ﬁ
Bigkeiten.in der Mischbarkeit des Alkochols im Paraffin-Aromat-Gemisch . in 20~

. sammenmzhang gebrachi. Es wird ‘die Abkingigkeit des Verlaufes der Farbkurven
. von der»qazahlvdes*llkph01s untersucht, S _ S e
- Es zeigt sich, da3 bestimmte Xnderungen ibjﬁe:»sgrpktg;wd§§;3axbstof£éb;eine§;

~rEignung~f§r>obigen‘Zweck'verbessern;fbié*FérbeAwirﬁ tiefer, die L8slichkeit.
im KW besser, jedoch noch nicht avsreichend, um den AlBohol zu vermeiden, ’
Ein génzlich anders gearteter hzofarbstofi vermeidet diese Schwierigkeit. Er--
ist in Aromaten, vor allem Benzol, 18slich, Man brawht deshulb den Alkohol - -
nicht.menr, : S ST o o S
Farbkurven ‘dieses Farbstoffes -zeiren dgher einen vollkpmgep*glatpen Verlauf, j

" An Hend vor Eickkurven wurde versucht, Bestimmur sen ven Aromaten iﬁtAromgtr

. Jedoch'ergibt sich,jdéa daE\Veffahren neck nichtbdie von'deﬁ'augenblicklicpA¢*

. engewandten Methoden erzielte Genzufkeit-errveicht., ——— S i
Die Versuche wurden in der Zcit vom April ‘1943 bis April 1944-in der optischm

_ Abteilung;des:%ﬁalytischen LaboratoriumS‘der Leung~Verke durchgefiihrt, :

PRI »__~ ' o i
* = gez. Dr. Elm,
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Zusanmnmn e n fas s8uug.

Als Ergebnis des Besuohes und der Besprechungen an Ort und Stelle kann foléende

-

esa*t wordens: - = . . . . o v

Dexr Abbau der Sagrogelvorkommen w1rd ersohwert-

‘Durch das zerstreute Vorkommen der abbauwhrdi*en Ebore. Hierdurch wird der o
Ausbau ratinneller GroSanlagen unterbunden. —_ v .v’
(0 5-1 m) und lohnt den m&sckinellen

Die Sprope‘schlcnt ist oft nur di
- Kbbau nicht.~ .

" Dexr wasservehalt ist mit 90 - 96% enorm hoch. Es ist fraglioh, ‘ob die Trock—?
nungsverhiiltnisse. 1n Lettland genﬁgen, um in annahmbare,Frist das Saqopel '

. .Zu trockrien, - -

-

Fir die Gewinnung des Fiusoibsanropels wird ein neués Verfa“reqh‘nﬁhkbagger-'
pumpe) ein<esetzt. Abbau, Trocknung und waigertransport miigsen ch weiter
fausnearbaitet woerden. Die Trocknunz mxx ist khnlich wie bei dem in RuBland
benutzten Hydro-Torf-lerféhren, das. allerdings dorg ~vielfech Funstlhere Trok
kanbedln:un;en hat. Bs ist deshalb b~f£reglich, ob d_s'~edach;e”Froékenvbrfahrec

" Giberhaupt in Lettland zum Erfel; fihren w1¢d3fAnQaben iba i chaftlidh
koit Und Art des erhaltenen trockenen Sapropels uBd-seine Schwelung nnen &
.QLSO erst nacn Abschlul der Troc“eup ;riode remdcht*werden.f : .

AfGawinnuxg des Irockensaprope’s gerecnnet werden.

Extraktion von Wachs aus Sgprqiel

——Ebﬁkonwte nur durch neua,'ﬂberrGSVnend 'unatzfe Lmstnnde u*u Gewznnun vgp,t
TTWé&ehs aus dem Saproge lonnend. waerdé@n.  Auler den TJdsser- und T:ocxnungspio—'
‘blem ermchwert die Unvereinb:irieit der Forderungon Iir Estrakition und -Schwe-
‘lung eine wirtschafitliclie Lﬁsun;: Das normalar.e;se zu stéinharten Massen
-@introcknende Fliississzpropel miiBte Tiir die Extraktion in Pulver oder klein-

stiickiger - Form vorliegen, absr’ fHr‘die @ 3 pc lieBende Vbrwertun~ als Brenn-
~wiader in Stu cxform

stoff“d“rQLﬁ““*ur A1 BIOsats SPTOqUKT xuxval ‘_c}Jelun
" vorhanden sein.  Zind hacvtrunxlcue Br;kett1erun~ schelnt abur nlcnt mag llch

_ ouer % onnen zu sein, - e v .

JRRRETER

,.uLobnenaer als dic Wichag ew*nxun* scheint v1elle1cht zu- sa‘u, den ﬁalait1~en
Charazkter des F1u531gsapropels auogunut"en und es auf undere Teise zu vare

wenden (ver 1. Se*te 20, 4.)
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sammen £
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Zusammenfassuncz,

Es wurden Referate gehalten von den Herren:
_Jost. ‘Koch, - Groll. qllberath, Tramm, Sigwart, Wetzel, Laves. Stern.u
'»In ‘der SchluBbesorechung unter Leitung von derrn Dr, Groll ﬂelangte}man zu.
, fol endem Er~ebniss o - . . v
_~1.) Kolonneii zum Betrieb unterhalb Raumteuperatur.
"a. ‘Fdr analytische Zwecke .die Leuna-Appsratur und die Podbielniak—Apparatur.
» be Fir préparative Zwecke Glasspiralrohrkolonne nach Koch und Hilberath,;

Kolonnen fwr F14831~keiten, die oberhalb Raumtemperatur 31eden.

.;a. Piixr analytlsche Zwecke, Mikrokolonnen mit rotlexgndgp-ubtallband, fﬂr
mitthere M:n.en die Jantzen-Kolonne; evtl. auch-die Isomermkolonna nach
‘Dr. Stern zur Ausfﬁhrunv von Schnellanalysen. . : i

b, Fir praparatxve~2wecke, Fullkbrperkolonne mit Vakuumummantelung, Kolon- ,
‘ nen—Durchmesser 25 <« 35 mm, Fullun mi+ heli;packun~ von 1 yé Windunren,
Ras chiz®i ngen. : : , ‘ : :
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Absohrifti
r*'w'v" "{‘vb .-
n’awt{‘/v GHEEA :
Z LB 4 DM en f &6 8 W n &

D iy  n

1. ) Dia Latsrs c“urm %?%?zfﬁﬁ@.'ben. 4«8 durc“'xrucktn~ sus deun d*ei enannten
Produxten Dieseﬁﬁla'bavo el werden, die trotz gewisrcer Hac htelle_(hcher
Olef’n~eha1t) e¥s" Qualititssle anvasprochen werden kdnnen, besonders -wenn

; 1ner raffinierenden uachoeua‘d’unp untcrmor*en werdien, : T
- P L

' j‘, 5t s '{chex Stock- und Pribungspunkte muB -
'_gximale éuudw111igkeit verzichtet werdern, Ga erster weasser tqffarmer
tere x dagegey persffinigend (wGSSerstoflrelc“a) hus_engsbas

“entsprechendes silt fir die-snfsl ienden Benzine in dem Sinne, U&

.we ebenes Aus AL ;s smetorial Qua;itatsmax¢mhn deg uieseloleg '1n guelitite-
LE'VGB Benzines und umgekehrt bédisst. Der sterke clefinks che Che kter

Hyrackprddukts wird wehl zloch waca“hd,,bycaltﬁ~t abcr'n ch t die vrln-
Le, Gesensitzlichkeit. . . - : -

f
PYRY

s@T. “z"r,
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Zu and. Lbt. 21.

‘Zusammenf e s s ub e

. Vorllewanaer Bericht enthélt d‘e zur kalkulatorisoken Jearbeltung des vorbe-<
schriebenen Verfahrens not:gen Unterlaven. T :

Q.Die Entw1cxlun4 deq Verfajrena. sowie ule Elnbelxe4ten der praktlschen Durch-—”%
nfgg?ung Bimd Kurz® -cscﬁlldert. .

ﬁ;ﬁle das Verfahren. betrezfenden bisher. erscuicneu nericnte, Aﬁtennotlzen und
#1sene-Patente sind zusammenyestellts Das Ver a:rcn ist. urse*es Ergcbtens in
Deutcch;hnu patentrethllch uﬂabhan~1o. . B o =

g9 (Abtl Fr. Wik le‘, Koklenwasoer—';
stof‘;Versucne) entw1ckelt und im 1-2 m3/ h—Mthtab 1n Pauerversuchen’ erprobt.
Im ¥ei 1937 wurde. in Leuna (Organ. ‘ibtlg., Dr.Giesen, Me 125x/126b) mit Versuchl
mit grilerer Durchsétzen (40 m3/k rethan- oder Pronan—as) bcgonnen.

.

, \\\\\\\\\\‘_____h;éez‘ Dr.&éuﬁbr 7:gez..Dr.

Cy




-y .

 7u end. £btl. 20 keine Tusmmenfassung. s

- S\

~




[
Jlme T T

00008111

-ghathif%lf ‘

Zu-sammenfassung.,

Die Kbhleextraktion arbeitet gegenﬁber der Kohledruckhydrierung bei niederem Druok'
tieferrer Temperatur und ohne Umwilzgas, Dareus ergeben sich folgzende Vorteilo
”?billigeres Héchdruckmaterial, einfachere Apparatur. weéniger Energien und geringere
Vergasung, Der Wasserstoffverbrauch ist nur ein Bruckteil (dafilr sind. die ‘Produkte
allerdings wasserstOffarmer) Der Kontaktverbrauch ist unbedeutend, ‘da-in der Ex—&
traktions-Sumpfphase kein Kontskt benstigt wird und der Kcntakt. zur Naphtalin- S
-aufhydrlerung prektisch ohne Verluste aufgesrbeitet werden kann, wihrend bei: dex-
Druckhydrierung deuernd groBe Mengen:Kontekt. verloren gehen, weil 'sie micht von . -
der Restkohle gétrennt werden’ kénnen.- In Bezug auf die Abtrennung der Restkohl.
sind beide Veffahren ungeféhr gleich. Den angefiihrten Vorteilen der. Extraktion
".-steht einé Reihe von Nachteilen gegeniiber. Der Versuch komnnte blsher noch keine

V'Zahlenfrundlage zum Abwizen dieser Vor~~und Nechteile bringen,: da eine Kette von’

trieren.. - . S

Stdrungen die Versuche unterbrach. Die Pauptquelle der Stgrungen 1st der Rohrenoféz

Der Rohrenofen ist als Versuchsofen ungeelgnet we11 er. wegen Stcrun~en bei- der

. Binspritzung, geringe” ﬁberkltzunwen. Salzabscheldun“en und Sandeenalt der Kohle f“!
so iibéraus empfindllcl ist. Dazu kommt,  da3 die Relnlwun - eines verstopften Rbhren_
‘ofens sehr zeitraubend ist. Fiir eine Fortsetzunb der Versuche erscheint~es deshalif

'rat°am, einen anderen Ofen einzuba.en. . , L o N
e

ie. Filtration mit Jun*'schen Kerzenfiltern lieiert Lelstuuven vcn 350 kg Rohauf
“'senlus/m? und Stunde (-'"50 kg reine Filtrierleistung). Bei der Filtratiaon von .
_Kohleofenentschlammung betrigt die Leistung 100-120 kg (3 300 kg reine Filtrier-'
leistung) geschleuste, unverdiinnte Kohleentschlammung bei nicht geschleuster Ent-
‘schlammung zeht die Leistung etwa xfx auf ein Drittel. zuriick. Nachdem festgestell
S wurde, daf die Entschlammung sich auf dem Drehfilter flltrleren*IaBt, ist der Ver-:
_.such zu.machen, den’ Rohaufsc 11uB guf dem kontinuierlich erbeitenden Filter gu fing

‘.____.,,______ . . S e

' gez. Dr. Friehmélt,
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Die von vorliegendem Bericht wiederbegebenen Versuche haﬁten die katalytiachek,“
'1Dehydrierung des Isobutanu zum Gegenstand. Die Arbeit filhrte Zu folgenden E;gebé

-nissen- , .
,1. VYon den angewandten Katalysatoren dbertreffen die Chnmoxyddauer¢ Besonders
Leisturigen konnten mit CrZO{ .5% BaClap erzielt werden, Xhnlich verhalten sich
allgemein die Chromoxydkata ysatoren mit Zusatzen von Alkali- und Erdalkalt—
.~chloriden. ool R A
2. Durch verglelchende Versucbe wurde festéestellt,AdaB die Dehydrlerung bei Até
- mosphirdruck bessere Resultate ergibt els ﬂie;Durc&fuhrung der Reaktion beimﬁerv
mindertem Druck., , , .
'3.‘Sauerstoffzugabe bringt aowohl bei *e&hnllchem wie bei vermindertem Druck keina
‘Vortelle, sogar. wesentliche Vachteile' Oxydat1on des Isobutans und Auftreten
,von Sauerstoff im Reaktionsgsas, : .
”4. Die Versuche beschranken sick auf das" Temperatur1nterva11 von 450 bis 60000.
| Bei Temperaturen.oberhalb 5500 konnte eine deutliche Leistungssteigerung fest-
gestellt weérden, sodeB unter der; fir die Versuche festgelegten Arbeitsrlchtung
das vorteilhafteste Temperaturgebiet von 550—600°C liegt. L e :

Die beaten Isobutylenauybeuxen wurden erzielt unter folgenden Versuchsbed“ngun—‘
gen (siehe Versuch Nr. 218)
":Katalysator _'

Temperatur
Druck

A

*Cr203 . 5% BaClz

-600° .

; o 1 ata ) - g
*_Kontaktbelastung '266 Liter i-C,H 0 pro Liter Kontakt und Stunde.

- 41
Ervebnisse: ,
“Umsatz des ansewandten Isobutana.bei einmalibem Durchgang 35,44%
g ey .~ hiervon werden zu Isobutylen- dehyariert C B 78,8 %.
) -*""{dwl 8 Isobutylen pro Liter Kontakt- und ‘Stunde L ﬁ,‘*n " 171 0 &g
Auf die aus den Versuchen slch ercebenden Folgerun zen fur die weltere Bearbeitung

w \x\ .

der katalytischen Isobutandehydrierung ist h1ngew1esen worden._

R

':--Dle Anwendung von' Chromoxydkatalysatoren ‘mit Znsatzen von Alkali—-oder Erdalkali-'

‘chloriden als Dehydrierﬁnvskatalysatoren wurde zum Patent anremeldet unter O. 29410

: Vorlleoende Arbeit wurde durchgefuhrt in der Zeit-vom 1 September 1955 bis 1 April
1936 imeersuchs-Laboratorlum der Leuna-Werke (Dr Herold) : RS '

/. : . . . ~

'”gez,.ﬁ:;Hirschbeck;é;f3j




“,In der‘Zeit' og Oktober (936 de Juni 1937 wurden in Leu
suchsanlage im hglbtebﬁn t Istab im’ Hinblick 'auf die im !
trieb kommendeé" GroBanlag ~h¢fm,Hydrierversuohe mit Steinko geﬁ&\akt, Pech. o
Anthrazendlrﬂckst&nden, g~ teiﬂkohleteer -upter‘Verande:§§g~dé§ App ratur. deaa

ennt durch elne
\ rer Temperatur weiter verarbeitete. Hier =
’i’wleichen Ofenvolumen etwe um das

1 .
besserung “der .

_zum Sumpfphase Benzin chemiec
‘iahl zwis hen 70 u.l. 80-J

Yortrar- amr( 12, 1936 Hauf der Teko-Sitzuno in Berun."'

- Es ist heute. noch verfxﬁht dardber zu streiten, ‘ob: die direkte beleﬁydriéf’
rung oder die Extrakthydrierunu der. rlchtlgere Weg Zur Gewinnung “von Ole
" Kohle ist.. Defir gind jdie Erfa%runeen noch' zu kursg, besonders bei 4
. onsverfahren, das im g&oBtechnischen Ma3stabe noch/ nicht durchgef“'r
. gungzten, des Ex%fakfverfahrens kann gess erden, es tmgeht ‘die S whrizke
',der fesfen Kohlé Hgd Aclise im HocPdruckr und erspart ezne Ruckst&ndsauf rb i
B, tung. Es hat.fir sich ‘e&hohe Lenetunb ‘
_pro t Benzii, SehT géz~ Le tverb: ;
“billiger und “10Pt rrodlerender ‘Kon akte\ dle Erzeugung elnes Be'zin
‘%gewbbnllch hoher Klopfzahl ‘hohem sp Gen icht:iund hoher: Mlschbarke
- nol. AuSerdem besteht die Mbgﬁlchkd sus“diesem Benzin reine Aromst ,
Toloul :zu gewinnen. Mcvllcnbrwai“ ird: spiter Jedes’ Verfanren_heln 'besondetes
Anwendundsgeblet finden. . So sind. wir : iicht, de3 die- iﬁ \ahmen des Nier= "
Janresplanes giforderien groden Mengen;’ on~{eiz61 3" o besten ‘nech dem Extraktion »
verfehren zeschaffen werden kbnnen.- Die .erste Anlage nach. dem Extraxtlonsverfchzwn
wird .von der Gewerkschaft Mathias stinnea‘z Zt.sebaut<nnd komnt am 1. Hhi‘l937
a«in Betrieb. Sie. ist in ihrem Endausbau auf - :

j QF"' * 50000, Jakreatonnen Benzin\und LT
' 100 000 - ni ‘Heiz8i‘abgestellt. -

e ,,ééﬁ,:'v"wir#k?lis;'
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YInVFortsetzunc des GroBversuches vom. 17. 1. bis 5.4. 1936 sollte nunmehr gepr&ft wef
ﬁ&h ,finwieweit der Kontakt 5058 fir die Vorhydrierung von Br&unkohlenteer-ﬂittelﬁ
ﬂ“: 1 den verdannten Kontzkt 6434 ersetzt werden ‘kenn, um auffdlese Weise 1n der

Wenn damit auct, die Gaenhase wohl noch 1n zZwel verschleuene nr‘beitsvorf—ahrve &ufwé;
:“tﬁllt 1st,vsoﬂst docn im Gegensatz zur Verwendung von 5058 fiir die’ Vorhydrierung.
eines Kontakt-ﬂustan;c%;s Jnne*nalb der Gasphase im

glelnversuche Z 1¢~e"
mit 6434 elne ausrelcuende Raffinatlon des

hﬁe*Kon?akt prdktlsch noeh.die. glelchef elstung wie fris
urde hlerbeivfest&esﬁellt, de3 ‘zur: Aufrcchterhaltung der
; ivon etWaﬂO.Z% Schwefel zum Einspritzprqnukt
’»selts”‘

 ABenz1n;Ee$c,affenqe1t"”A L ﬁfﬁf{ R ‘;ﬂ' '~’  ‘.~' S v(Hiébhung:l,'
>Spez.qewicnt'*‘ LR ~0;752 b o b 7315)
Y . . - . N . | . "», . ‘ 32

-~Kupfersffe1fen—Test

:Zv3Kupferscha1en—Test




'

‘Damit betrast die KiOpfwertierbesserung'gegenﬁbér reiﬁg? 5058;Vefﬁib@1tdnguetﬁé?_
6 - 7 0uZ.~Einheiten, d.h. gegeniiber der Verwendung von 5058 als Vorkontakt noch

eine Steigerung um etwa 2 Einheiten. Der Wasberstoffverbrsuch ietﬂm@tg70038007chm

Benzin etwa derselbe wie bel 5058+46434; die Warmetdnung der Vorhydrierung iet. bei

6454,mit’1394170”ca1/kg Einspritzung um etwe 20-30% geringer als bei 5058, -

-
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Al Versuohsgrundlage fur die im Bau begriffene Hydrierung welheixufgeﬂeuna in-

' @iner Versuchsanlsge im halbtechnischen Me8stab Steinkohleextrekt bei 300 Atm
hydriert. Der Versuch (ﬂbar einleitende Versuche.siehe Sonderbericht via 5.10.36)
-~ 1ief .ohne Unterbrechuns vom:5.10. bis 5¢11.36,- Das Zzel war, den Extrakt zu Beno
. zin und Heizbl aufzuhydrieran. . :
. Die Belhstung der Kammer &ar 0,27 zeitweise 0.33 (kb Extrakt Je Ltr. Ofenvol ) ”:

Einspritzung 400 Ltr. /b mit 25% zeltweise 30%¢Extr¢kt,~ f;d 'fﬁ
Ofentemp. 26,5 mN, coT TR

. Gaseingang 500 Ltr;;ﬁr“—“ ;
yruck 300 Atm, .

Aus 1 to Extrakt wurden erhalten-

—Ltetwa - 250 Kz Benzinf.
500 - 550. kg Heizdl
200 250 kg Vergasung N

Das Ben21n ist einm. Produkt von stéark aromatlscbem Char&kter mit geng. vorzd~liche
Motoreigenschaften. Der Klopfwert betraét 7590, je nechdem’ das. Benzin be
“oder” 200° abneschnitten ist, undzwar ‘steizt die- Oktanzahl mit” deni” hBher.
“schnelden."l_, . o «

- Aus 1 to Extrakt entstehen etwa 50 kg saure ﬁle von Phenolcharakter. die bein _
Hbherabschneiden des Benz1ns in dsesem anfallén. Sie besteken in der Hauptsach’
aus Xresolen und- Xylenolen. Zntweder k¥nnen diese Tesondert ‘gewonnen werden,;oder
aber §ie werden bei 50 Atm, .durch einen Dehydrlerunfskontakt zusammen mit dem -

.L_Rohben21n in Benzdle und dessen Homoloygze ﬁbergefuﬁrt - Dadurel: erfiéhrt das Benzin'

. durch Anreickerung nledrlé'siedender Aromaten eine. weitere Vefbesserung..-.' o

fEnt~é~en den blichdn’ Hana}alsprodukten hat ddb Benzin 1nf01 e seines hohen
Aromatenvebaltes :@ine ‘vorziigliche Mischfah1&<u1t mit Mbthylalkoholtg :

Die Fraktion 190 ——230° des. Abstreifers: enthalt neben den Kresolen wahrscheinllph
«rosere,Mengen Petralin, Versucbe, die mit dleser Frakti n in Karnep' als_Ersatz .
. dss. Tetralxr-Kre ol*emlscpes—Zhr Extraktherste111ﬁf"2€mac1t wurden, verlief.n
" _niekt_ginstiy, Bei Bewibrung dieses. Verfehrens,” das den becbeichtisten Lésungs—
krelslauf (Abtrennung der Losungsmittel von Extrakt, Naphthalinabtrennunv und
Napnthalinhydrierung)-fir die Hydrierung. Welkdim uberflussi* mechen’ wurde dadurch
_ . daB man:obige Fraktion zum Anmaischer der Kohle verwendet wurde 51ch dieTExtrak%’
'w————~herstellunw nlcht ;unwesentlich verbilll*en.' o 4 . B

¥ g An eine Gewinnung ‘des: durch-d" qqchdrackhydrierung egnﬁat ndenen Naphthalina
. ‘miSte bei- Belbehaltuna der blsher1~en Vah*welae zur Erg ?n g der Haphthg}inver-~
sucae gedacht ‘werden, Co . - - - - ey :

e,

Das Heizol,ein Gemisch von Abstrei erruckstand und Entschlammungtlm Jeweiliven
Anfall, zeixt nach Versuchen der "VerkaufsvereinlrunU fir Teererzeusnigse® giin-
' stige Zundeiwensc‘aften und verbrennt koksfrei. In einigen Punkten (Viskositat
und Ascqe) ‘zeniizt es nicht ganz ‘den Anforderungen derrdeutschen Merine,. jedoch:
ist aueh_;n der ueZLehung bei Erhohung des Druckes auf 700’ atm. Aufnrund von

rechnen. St e

Der ﬂasserstoffberbrauch je to nxtrakt betrug ‘906 m3 bei 300 Atm. Béi‘Auswaschung
auf 70, %\Hz wird er 81ch um etwa 125 mYto Extrekt erhshen.. _ _ T

. .. - . 3 . . e
: gez. “Frese _ gez..Schwgb - gez. Winkler..
ST , SO A SO e,
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t Versuch 1l lief -abgesehen von kurzen Unterbrechunben vom 31.8. - 6, 9. 1936 _
ﬂie Kammer, wurde abgestellt wezen schlechter Temperaturverteilurg. Bilanz- Fﬁﬁf
4 Big lieB s1ch der Verauch nicht verwerten. v ,

}ifVersuch 2 vom '14.9.1936 - 27. 9. 1936. ‘ o '
""'Ein_"‘"spritzung. 200 Ltr./h. L ' : '
Der Extraktgewalt der Elnsnritzuna betruo anfans 30 %, spéter 40 %
Ggggruckgang- anfangs 600Yh, spidter 500%h. ‘e
Durchsetz: 0,22 (kg Extrakt/h. bezogen auf-1 Ltz. Ofenvolumen).\‘
thimale Ofentemperatur 465 _ . v . e

Auf 15 to Einspntzung (392 xz Extrakt) fielen an: . ]
Abstrelfer (ohne Wasser) ............................532 kg :

Entsch.l ung ooo--o .co..o-_n’r:-ooo-o-’ﬁ-.-;o...-o.-oo406 kg .
,Verlust, beZOren ‘auf Binspritzung eeeceeciesiisecsceees6,2 %' - =
I v " Extl'akt .--..ooo-o..-......-..'lB.s%

Jﬂzwasser$toffverbrauch 90080 m3- pro to Extrakt. 720 cbm (s Nachtrag)

u;;ﬂWBhESChelnllcb llegt ‘der Wasserstoffverbrauch nledrlser, da in dleser Zahlﬁale
'Unu1CnQ1 zeiten der ;psarutur~m1u enthulten ist. L ; :

"“-Die Anmalscnun5 des Extraktés erzolgte bis 22.9 1936 mit Antbrazen@l ab 22 9. 56
.mit Destillationsriickstand des’ Abstre1fezs. Die asnfallende Mecnge des Destillatio
ruckstandes reichte uner ‘den” biskérigzen Bedingun sen. noch niclk nt aus, den Eedar -
Anmeisceiisl vollkommen-zu deckén, Fir den weiteren VerL&uf des Versuches war ged
plantw“die Anmalschung mlt Schleuderci und scnlleBllch m1t Entschlammung vorzup
 nepmen, : .
. Inden’ letzten Tagen glné dex "1de“"tund der Ka, von, 2 euf 8 Atm. herauf. Bei
, /’ﬂ' de 'Versuch, durch !ereinnehmen des Heil3en Yrewslaufes die Geschqlndimkeit in den’
fﬁ Réﬂ .-Schlengen Zu erhdhen, ging bei zleichzeitigem Anfall der Gasumlaufpumpe die

ntschlammunrsleitunv vom Abscheider zur Patronen*rque zu,‘soaaB derx- Abs“Heider
berlief. Da ein Fralurucken de“ Leltuno kelnen Exrfolz batt, wurde am 28 9 1936
~morgens kalt gefehren,. Sl e _

.Fur“ale*wertereanersuche~tst+»ep1ant-denmmxtfaktmmituEntschlammunu~odermSch4e ,

dersl anzumalschen. Zu ‘diesem Zwecke wird zur Ke zulierung des Verhiltnisses mmx :

. Entscnlammun%s- zur Atsireifermenge fiir den nachsten Vursuch eine Kaltaasleitung‘;
']zw1schen 0:én 2 und Absckeider eing ebauﬁ ' : :

. .Um den Wasoerstoffverbraucn genauer zu eifassen, wird von dem Wlederanfahren die.-
' A-Uhdlc%tlwkeltskonstante der Kammer bestimmt._»}* o

-

’Nachtrag.Dle Messunven der Undlchxivkeité der Aonarate in kaltem Zustand eréaben,

.'da3 die durch Undlchtlgkelten ,Abstrelfen U,.S.W, velursachten Verluste ‘bei der -

gbescnriebenen Apparatur mindesters_15 ﬁ?h d.h. 20% ces anue-ebenen Wasserstoff-'
verbrzuch 'pro to Extrszktivon 900‘m3 auf 720 m3 ernlearlaeﬁ. Weitere Mbssun:en
werden noch winrend aestBetrlebes in heilem Zustznde crfolgen, sodaB noch mit
einer w31teren Abrahme des tatsachllcben Wbsuetstoffverbrauﬁhes zu rachnen ist.

A SR S . . . - N : . . '.",/
! . . - ; ST RS LY o)

gez, Frese . g Friehmelﬁfq“'aez;gyihkler.x
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Gegenstand der nier beschriebenen Arbeiten wer die katalytische Hydrierunb des [ff
Vinylchlorids zu Atbylchlorid. ST

ST T CHp CHC1 + H2 - 0211501 W o o ,
Der Reaktionsverlauf ‘wurde be* Anwendunv verschiedener. als Hydrierungskatalysap
" “'toren bekannter Kontaktmassén sowobl bei zewBhnlichem als guch bei erhahtem Druc
stud ert. o . Do . —ﬁff\SS\\\

NEPRY

:4ﬁie Versuehe habén ergeben' : o o e

ha )Edelmetalle und NicekI\S}nd—alg_Katalxggﬁg;en_baalggggl_ggsonders w1chtig ist '
. die chemische: ‘und. physikalische Beschaffentteit des Meterials,- auf.walc s 4
Metzlle. aufbetra en sind. Edelmetalle auf’ A<Kohle- als: Katalvsatoren <{ F
zu gehr die Nebenreaﬁflonen..Nlckel—Katalvsatoren klingen sehr rasch- ;
zen erhalt man sidt Pelladium, in geringer Konzentretion fein verteilt. auf Kiese‘
~el, besonders mit Kieselges E +-Opl- % P4, lthylchlorid—Asteuten von" ﬁber 90%
(bez. euf. angewandtes Vlnjlchlorld) ‘ .

- )Die opkkmale Reaktlonstemperatur lleJt bei 80-100°C. Bat Raumtemperauur tritt
xeine“ﬁeakt*on ein, bei Temperaturen uber 100 "C treten die hebenreaktlonen ’
: starker auf. v S s P *

BLQBanwe Verweilzeiten erhohen den‘Lmsatz, zuoleich ater. auch die Verluste durch b
“*“ebenreaktionen, kurze Verweilzeiten (3-4 Sek.) ergeben kleinere Umsétze. jedoc-
“hohe Ithylchlorlﬁ—Auqbeujen (vis tiber90- p).‘ﬁ(WMWNMM :

" 4 )Fur die Versuche bei gewdhnlichem Druck ist die herabsetzunc ‘aes Vinylchlcrid—,;
partialdruckes auf 10-15 % zur Abfiikbrung der Resktionswirme susreichend, fiir dii
Eydrierung. bei ernbnggm Druck jedoch ist einm- Vinylculerldpartlaldruck von -untex

10 % {8 %§ erforderlich.

"-5 )Ber Durchfilhrung der Hydrierung bei erhohtem Druck erhalt man generall hbherew
.Athjlchlorldausbeuten (96 %), de die Verluste durch: Nebenreaktionen verlnger
sind,” Polymerisatlon des Vinyloalorlds tritt nlcht eln. . .

-

i

.

";-Yach den Kalkulatlonen uer Abtellun* fir W‘rtscuaftllcnkeltsprufunv wird be1 de-
o Kosten dér Ausy ansmateriallen das ‘durch Vlnylchloridhydrierunb hergestellta
'lthylchlorid vorau351chtlich - selbst bei Verarbeltun° ‘der Spitzsenproduktion: -
. .einer Vlnylchlorldanlare ~ hdher einstehren als Ar hylchlorig, welches nach - elnen‘
f-d r anderen eingenas erwihnten Verfahren géwonnen wird. Im Ig}ggesse anderer -
'9¢wordrin711cher Arbeiten wurden dsher die Versuche zur. Hyérierung des Vinylchlovi
| rlds ab*esculossen. Das Vcrfalren wurde zum Patent anremeldet unter 0.Z..9190, |

1Vorlierende Arbeit. wurde in der Zeit vom 1 Sep+ember 1934 te 15. Mhi 1935 im

Versuchslaboratorlum dér Leuna-Wekke durchgefuhrt. !
. L g . .

gez,. Dr._Hirépﬁbébk;¥‘:b
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Es wurde in ‘der kalorimetrischen Bo tbe die Berbrennun swérme von flussigem
lsthylchlorid bestlmmt. Dabei erwab sich: '?.{ o i ,;u

(flﬁssig) - 5020.5'2 7
'Qp (flussi ) - 5031 o2 7

Qp (Dempf) * = 330,,6 = 0,5 Keal/¥ol, : , )
Dieser\Wért lie't recht genau in der Mitte zw1schen ‘den “aus der\L*teratur bekannten'
Ervebnlssen der Arbeiten von Berthelot (326 9) und von Thomsen (334.0).. LT

-

Die Blldungawarme hetra*t-

Bp (fliss.) = + ' 40,4 Kcal/Mol und |
Bp  (Dampf ) -+ 34,3 KcaL/Mbl.”‘




amme.n f as 8 n

t}‘!.v“' h———

'”%Verscnledenen Temnera uren una B'1a§%unnsbad1nvunben behaudelt.
Ec er*ab glca. de’d iber. ;038 bel 410 etwa 50, % des Hexensg isomerlslert wurde,

wabrend iibar ;BII selbst bel 45) nur .20 % verzwelvt wurs

war,3-Metn lnentan entstdnden.

E
ot

} ¢ ’




‘1,_fwirkunw aes Alkoh I und Methanols ist etwa dopnelt"_o;
es -Benzins, Héherse Zusatze ‘als. 20 - 25% Alkohol: bedinge

v'seringe ,Leistungsabfall der durch Vbrwendung grdBerer i en.

au 2)

.Zu 3)

-werder: kann, Infolge. der hdheren Verdampfungsw drme der
dle Alkoholgeschmische etwas: sch

Der Itkylalkohol ist m1t samtllchen Handelsbenz’nén unbegrenzt mischbgr’\

Methanol dazé:en nur in begrenzten- Verhaltniesen._deraﬂéetzung’der tmi-

schuncgtemperatur von Methanol-Benzingemlachen ‘durch Zusaetz verschied :

‘orgzanischer: Stoffe in erster Linie aliphatische Alkohcle. Die wasserempfind*

llchkeit' st fﬁr Methanoltund.Kthylalkokol etwa nleich und 1§Bt sich durch
tz 16}

Gemlsche von/BénZLn und Mbthanoh wirken. korrodlerend auf“Lel”E%me
Mg, 'AY und deren Legierungen. Ben21na1koh01&emische4korrodieren ‘n
Kbrrosionswirkung von Benzin—Mbthanolvemischen ‘wird “durch Zusatz v
alkohol, Benzol usw.’ vﬁlliw‘beseitigt. Geringe Mengen' 5ummiarti ser ‘Substs
‘zen werden bekanntlichfféxchtL on' -den khandelsiiblichen" Benzinen" mit -den- f :
Benzin beflndllchen Verunreln un.cen (Stab) an den Wandungen der Tanks und -

n- abgesetzt - Alkohol-Benzznoemische 16sen,
diese Verunrelnl sun_en ab, wobei sich nennenswerte Stérungen durch outs_In

'standhaltuné der 1ngden Brennstoffieitunben beflrdL chen Fxltersiebche

1elcht»verhindern‘




enfafj,s"ﬁ“

: T
-TFT~ @?"

A S aufg rund von “4n;.
' E&Mzu‘chgefuhrten Ve;}g"

%m Amnqm.a‘kw rk\Mersebur ' 'als such -
/Std Eiﬁgagg gas dnrch“efahrt.-

BRI

' ' : 1 21000} weal - 11000 kcal

Ber_iié}—KaW".v

-~ Gasheizung . |

Grudeheizung

: gééh‘éi zung

'—»‘giﬁde’hei zuné:h';
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-Durech Anwendun von Testmethoden auf dle Fraktionen .von Mittelolen 5311nbt es -
Kurven darzustellen, durcb welche d~e Ule bed1n*t charakter151ert werden. In

n.Leistun-szaalen aus de¢ BenzinierunNSOfen er*fnzt weruen, sodaB man sus dem Kuru

venbild eines 5les sofort auf dessen Benz1n1erbar«eit scnlieBen kann.‘

¢

. gez. Dr. Berns.
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‘Es wurde Bnbnenholzs' emehl mit wasser, Luucen und ordanibc wen Flissigkeiten B - |
' ohne. und.mlt Zusatz (Oxyde, Salze u.ai) der Pruckerhitze mehrere Stunden unter-

worfen. Die Zersetzung des Holuzes zeht oberhald 290°,vor sich. Am besueq elﬁnet
i sich des Temperatursewicht von 300 - 350° e S onTh o

Mit Wass a”_alleln warde:n, usJ-gs;ureausbeuten bis 6%, mit Alkalilaudeﬁ bis 154 °
,erzielt Zusi bée, welche die- usbeuta varbesserten, wurden nicht gafur sden. . Das -
- Aufpressean von Gasen nat keinem Binflu3 suf die dv~iwauurebhlaanb, ebensowenig
~die Anwenduny. organmscber L""ungsn‘ttel ‘an. telle von Laugen. .

Oxglsaure wurde unter den bei den Vefspcucn~ob ultunue Bedingungen 1u aligewal-\,n
nen nur. in unbedeutenden Mengen gefunden. Duge_en bildste sielr Amelbeus“ure

hiufi. in betriichtlichen Mensens S _ LR et AR

Die Austeuten fir Aicetoh scnwauzta1 mei”te 1/2%,. oé.scbrltten blswcllen auch_
o1 5 :
* An MetXanol uurden mex ent_;c% bei beooaaers uoveanemperatu:en (ab@* 23 0°) Aus-
beyten bis 7<Jcrre:cnt (ne1 Mlteiqruchnun~ twaluer Lnde“e“ fl c%tifev, oxydier-.
~ baren neutra¢en utofPen) : : : S

- -
K

Erhltzung des Saremenls m*t ﬁruunzocuen Losunwsmltteln unter Druok erbab in we-
sentllc 1en Wasaer, Pech, acnle and  Gase, -

gez. Dr.Kaufmann
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Die katalJtl che Jvdrlerun *asfvrmlger Blausaure ‘mit sehr ro%em Wasse*stoff- ‘
#berschu? lieferte mit Platin-, ‘Eisen und,nickolkontaktlon in der Hauntaache‘« .
+Ammoriiak, zum kleinen Teil (blﬁ htechsténs 30 %) Methylamin neben geringen Mengen - -
gekundiren und tertiaren Amznsf Jlsen verursachte,weqentlkcﬁo VerLuote an gebunde—
nem Stickstoff. ‘ i -

Die kats 1267 ~; tuich vor n&bhdaultl it selr srolem wass rstoffuberochus ,”
crbrac'*e‘ef- met )3 8 nochatsnu-+0 &) 2 eth 1amin a;u ieg D;“usaureiyarlerung
songt obver °h8ﬁfu1 i els Aaupaproauht. ‘

\l
e

e, o;aauu'nrxrérem mvthxlamzn unter Gen bei der ydri ruﬁb obwuLtenden
»' 1ch A»ﬁcnlek unu serundiras Anl eﬂtgaruc~unu der G e*chumg e

2CI13 0 ‘_u“2 - r{; + (C 3)2 O \m . . o ‘ o \, \‘._ -

bilde, Kontte u;perlwenuell d ibin be:ntvcrtet veraen,fuas gtatt dessen aus Hbthyl-,

amin pruxt*sch nur Ammoniak ent stehte N .
Die Arbelten wurden im Aug ust und September 1925 aus °f;*rt. T '
. .. . I B 7

-— [

éz:'Ef;Miéhaé | ez. Dr.Keufmann
k4 . : ; 3 Rz
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"A,Qr.ezmawerke, den 25°August 1956.

%

Sct wa.hoi‘arr br sf:ght aus ew.nem vlgtt’en, chr vox O

a.r...c an &as cnt"slguu abzz.eu.n. Um das
L«ae* te abwe.rtae

ﬂ’**ev}*\enbraa.uohm an T, AuBe

a "bbn, d"-e 'lbwat_s_ 'g.é

EQO 'zﬁm} » Heizrohrs
ie Etcht ‘*'eeto\ Das

beﬁex‘ Lﬁﬁge s*é,bstve:;(stanu"




. :‘;"%‘ < o A . N : .
!mlﬂ ient ftu- den !ihzug 7(?:91's Teardampfe und Scawele
‘z - ist durﬂh die Umfﬁhr\mg der unten aus dem

Vo*mang der

dledendavPchv 1nnnﬁ am ooeren Ende mit 1500

Qisns

LorEllY

»,A_

*abﬁﬁohle*mif;
4 : ;

S.mﬁ




O - 15 mm zulass1g. "egen des Warmedberganges ist jedoch ein ‘feines Korn er-
winschter, belsp1913W8130 von O - 6 mm. Die Fragen wieviel Staub zugelassen
werdgn“kannp chne daB der Ofen ,ins SchiaBen" gerét, Sﬂheint noch nicht rest-
los-geklirt zuisein. Der bel dexr Trockaung anfallende feinste Briidenstaub
«(erranrm@gemiia 10 - 12 %) ist bisher beim Betrieb der Ufen in Bdderitz und
Bruckdorf nicht.ait in dun Ofen ‘gegsben worden. Von 0 — 5 mm Korn gind i all-
| 2inen % 9 in de: ¥z hAg gewegan. fpma“-s+ nacﬂ ALssave dexr Herr§n

B . i
unter 0,5 mm anstan d3108 mefahren worden. S

Wiﬁafbe*ter von Herrn Geisen,:

n mieht z zagemutet wer&eh”éoll-

Staub aec m;t ien Bri &engbe » mit den

en w‘eder ans ‘dem Schwelofen sbziehen und

- . ! . v ; . - -
e .
sewohl in deerltz wie

]ektrofxlterstaub aus der

kn uan O‘e% zeao‘man istg ‘ ﬁen Jalous;en wa*en staub-'

D-en@ haben eine weitere apnaratave Aﬂcrdnung notlg ,€

und alousxnn 51na Kra*ze-"aneébrach+
R

20, um'die Jul uS'qunsgangb nach- dem4

Y 'awr&, a“nn{

bi gher 20 - 25 Tato TBK in. Edderltz.
'arveten von 35 Tato be; einem Innen- L
JNLuhtgrrelchen des Dunchsatzea in ﬂmJ
fur Raun haase, die den. AuBenmante‘fdev nl
é& d= B nichi -sev1él_Eauchgase auf der(w¥~“‘
: DLrﬁhsatzmdgl'chkﬁit,an Konle
den¢az 4 mit eidem Durdh«atz won

.

--Euh“hbat: in Bruﬂ%dPZF"SGll 20.Tate TBY bei: bei einem Inpemn= . °
) I e : L .

it

org, verglichen
m w?a‘n ‘1".,21‘1',,'- 27 AIS
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80 Tato TBK 70 qm Heizfl. 47 kg TBK/qm Heiz~-
o fwche /b

" ‘A 10 R | I 145 n - " . n

=—=—=:=====...=—=x===aa:nasa:xmusuu-unan::="

~Bertling-Ofen . . " erstrebt 150 %, m

(,}iinnsu,hh..lt-—Vor fahrer S A - erreicht 9o " = W o

mit o:atvé Wﬁwﬁau“@rgaﬂg)

:
o

Versuche ﬁ@sser- / o Tos : SOV

Strcubac

-
offte Heszlachenlols ung des neuen
zichiten 25 Tato 1st d*e erreichte
reits,a-s au gez ezchnct anzusehen,
1 mit 55 zg.mit dem einen

neue'Qfer tet. rund ;O 000 Rh.

"308 Teto Teer soil 80 Ufen &aben, dle

ohne Konde saticsn Cebaude)

b

'i‘

| '”F o

“u erfagrcu RS 1wdn/b9kannt “éef dis.R iéhsbann 3 Suhnelltrzebwa-

GL’J\L@L{L Borzig in M g geggbtm hat, a%i‘-,« \ i ZoZ%o dn dex.. .

/
5 ' Engld S 2
=ird, °ntqprecheu 211 gender Skizza geba .

i

' Bin Staubscheidsz, diesar Temperatur

i
iase s §faub | gtrocken sbeshaiden soll, ist zwischen

stion einge achalueio sten K rdensat*on wird

1

onnen.s Diesexfibergva;
SneT Tezrmenge;g‘énﬁh 1t das ganze Paraffin. Die
haifen: K slau.tenr “dor mlt 1;0 ablauft, und

x ten Kuh er aLf LOO 3°x ihlt und“%*eder ne . 1n den Teerwascher 
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Anschlieﬁend folgt e*n rotierender Teerwascher; ein Kﬁhler und ein Schlqua—
acher, In diesen drei Apparaten werden je 20 % des - gewonnenen Teeres aus dem
Schwelgas gencmmen., D:ese Teerfraltione en.sollen paraffinfrei sein und trennen

sich ‘sehr leicht von Waéser.

,  Der mtgwissene Sta ub wird teilweise im Staubfinger trocken abge-'
ﬁ,achladeng der Rast beflnaet sich in der ersten heiBen Teerfraktién”iqn 60 %o
Der Stau“ soll dort maximal 0,8 % betrageno-Da der Teer vollsténdig wasserfrei

“iat (unter-0, 4 Wesser), soll dsr Staub durchzEinfacheé_Absitzen<inx2‘Stundenwn

——

_0912% zurﬁckgeheno'

. Bei dem altPn GeisenfOfen
chmelung schonender ist9
enge uml der geringere szGehalta_darwSchwelgaaeg
wben wuzdgnk Im nsuen Schwelofén ist etws rund '

e

ritz mecht e einen recht guten
en EBnde- allerdlngs nlcht baaichs
'Angri*fe nach "Aug ganschein kein Bild ma-
sen Talduaiaﬂ‘~ chignen garelnlgt zu sein.. Wir glauben,
ung der Jelousien zu rechnen haben wird. Allerdings

daB dze Rehnxpunb des Ofens aa rordentli ch schnell vonstatten“

Qer Ofen kalt gefaﬁren St;-wozu:zwecks Schonuugvées Dreh-

3 Tage angewenﬁef Werdeh musseuu.ws’l der Ofen in.5 - 6 Stunden aus-

banv und evru in derx. glelchen Zelt nach der Reln;gung wieder zusammené

8ebauﬁhwsrﬁ n konneng/

- ‘ . —

"w{f : 'vnn dem 1n Botrleb bef ndlzc en Ofen in ﬁruckdorf ‘war: nlcht zu erken-

stehenden alten Gelsen-Ofen machten Uelde Ofen einen recht kompendi6sen Einp;‘
' druck. Dle»Kondensatzon 1n Bruckdorfq die so angelegt ist wie oben beschxiehen

war nicht in- Betrlebo
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~Borsig-Schweldfen in Edderitz und Bruckdorf wurden

n auseinendergenommenem Zustand nach 93 Betriebstagen,

e

N . .

Bridenstzud der Kehleirocknung, etwe 10 - 12 %, kann nicht mit im -,
Tohwel o vararvei tot werde . griberem Staub bis 0,5 am zind angeblich
) ‘ " L ) AR :
-
5
tusfiihring des Ofe; rscheinen sinfach. Material-

-

bestehen, gut ist die schnells Aushaumdg

lichkeit.

crustung durch Staubansdtze im Ofen ist vorhandems

Tato nicht erreicht.
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Abteilung fiir: .
Wirtschaftlichkeitspriifung

gnlage'x zu A.N.Nr.l4§§

Leuna Werke, den 29. Februar 1240,

Schwelerei mlt Kraftwerk

Trocknung m;t Fouergasen

24 o/h

g\Vak.

atii

5000 kW

Kesselhaus

2 t/h

¢00000:1:3

BBK 54% HpO

1 365 000 jato -
156 -t/

-v136 t/h

Nassdienst. und‘””
Trocknung

T4 760 kws/n

9380 k¥
Erzeugung UL R
PR 10[t/n

PR, S —

I

Bauchgaé;400°f_

54t/
_:,L§751§§,15233?}9?“s-u

u/n ;
S 120 Tatul o Y S
;  20.t/n RBK :

Spelae~47 '
A

32 000 XWE/h

;Brikettfabrlk

f 7 Rin gwalzenprcsSun

12 t h

0,9 t/aT

- |8000 xvE/n
Gea~ ff6h1§ﬂ1

-9@00 k‘mg_h .

66

y

- Scnweierei

AP ; :
B uengrator?n —
5 ,x_2;6‘m;2§.;_”~,

6 Lurrlofen

_
.\/ - 1 . ‘ N .
bickteer Schw

Teer 1nsgesamt‘ L

ke 75 OOO 1ato

Dick- Lelcht-,
teexr -
7,18

t/n ’TEK 5%

t/h Brikett -

o

7 Lurgi—mahltrockqef' o
. ol T }

= Jrs.ﬂ,,.v
7 Grude
Hart

101 )
1,07

~ - ﬁarigrude
234-.000 jato
BN ) \ ’

Abrieb
.55 3,61

stute
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' o Io.uns Werkse, don- 15. "0“;‘?;.1' ,19=4?’ '
lsv"b'_‘g/&"?‘" - ‘30000019

: <} Unsere eingshenden Versuche sur Spiilgasachwelung der oberschlesischen
Fire tengrube *~Kohile in einem Spulgasofen ‘von---1 qm Querschnitt. in Leuna und
in- groBen Lurgi-Ufen in Heddernheim und Beuthen haben die Wiohtigkeit der
besten Verteilung der. Splilgase in den Brennstoff+ _shiittungen’ eindeutig exr—-:
geben. Als wir die Ldi‘“gi&fenkonﬁtruktioz}?‘prﬁften,: glaubten wir, auf Grund
diesexr Yeorsuche konstruktive Yerbesserungen vorschlagen 3u. kdnnen. Bessere. .
Gasfilhrung in den Brenn- und Mischkammern und bagonders in der Brennstoff~ .
Sohiitturig der ¥.hle- und Schwelzonen warden eine bessere Ofenleistung espwohl -
im Dmreheatz sle such in der Té¢erausbeute erwarten lassen. S e, e

AuBerd m war von der Lurgi-Konstruktion ‘bekannt, das die Brenqkammern
“sehr verbessert.gsfdhig gsind. SR e B L

. Bei einer vblligen Neukonstruktion eines Spilgas-Schwelofens v
- fiir die maX.. Durchsatzleistung und Teerausbeute unbedingt der

folgt werdsn missen, da8 die grofriumigen Ofen (mit mSglichst ,noch grogeren ;
Querschnitt als @eri--hurg;isﬁhuoloten) gaseeitig Sfter ‘gu unterteilen’ sind, -
un eine gute Gesverteilung -sicherzustellen. Dabei riSte ‘anch die Beheizung

unterteilt werden. Vor: allem miiBten alle ,Stramngm;o“rﬂrl-smmt 4in allen
. Zonen durch geeignete Lenkung immer Wega;gloichon‘W:Ld'exfﬁta.nde'-' guricksulegen:
 haben. Einfithrung-und 'Ausfilhrung-der Sptilgase miBten konatruktiv so_geatal~'
tet werden, dsf die M3glichkeit vagabundierender Gasstrbme, 2.B. swischen -

‘gptilgaseintritt in die chwelzone und Ktihlgasaustritt aus ‘der darunter ba- .

e

- .,J}pdl;chep_xﬁhlz_one;o‘der? zwischen Trockenschacht und Sohwelschacht . (wo heute

" an einer Seite Schwelgas in den Trookenschach - Hochgeht und-auf-der-anderen-

~ Seite Trockengas im den Sohwelschacht heruntergeht) unterdriickt wird,

'~ . _Da fiir uns aber eine neue Eonstruktion nicht in Frage kam, haben wir -

_° wersucht, die obigen Grundsitze soweit als noch mtglioh auf den heutigen. -

. Lurgi-Schwelofen snanwenden, Dabei durfte der Lurgi+~Ofen duBeérlich. garniocht -
§ind innerlich nur soweit geiéndert werden, de8 keine kompliziertere Bauweise

*  herauskam als heute. Auf -;e,iv.nfachg"Gas'ﬁih:rnng; ‘Zughinglichkeit ‘aller Kandle’ -

+ - und leichte Staubabfuhr sus-den Gaswegen wurde .streng geachtet.’ Die. ‘Brenn-

- kammern wuréen wesentlich _Verng?Bert uand -fr.ugs.n_g];:I.cmer.'’“_'nmgec:_rd'zm_t..,:f.l O

) : [ ST A [ o : o T et e P C

) G a et o S R - oy i
o » ey L L

1)EGihlzone .
..~ @leichgerichtete Gasstrime im Bingangd- und Ausgangsquerschnitt fUr

‘iiihlgas--uné Schwelzone, wie ‘dies"fjiiiS%gamungaibge;gl‘eiohqn Widerstandes

und guten GasabschluB ) jschen Schwel- und Kihlsone notwendig wire, lassen |

sich in dem vorhandenen Lurgi-Ofen. nicht mehr anbringen. Deshald wurde vor- -

.. gesehen, -die Kihlgase . gwangsweise {Uber den ‘ganzen untersten Ofenquerschn

. zu verteilen. Dazu dient eine Anordnung, die in die Triger der Splilgas-Ein-

bauten nach Zeichrung A%: 5265 ~ & so eingebsut ist, daB iiber Gassustritts-

 verengungen und Einzel rn in den Prigern gewissen kurzen Ofenrfumen * *

. etwa- . gleiche (\;sam’enge;n_“zuge'teﬂt‘ werden. Die Gassirdme fir Jeden Rostbalken

werden dabei gemessen- und ,gle‘io'hgehgl‘ten.“;‘.»"i..:' e [
| ‘ S . . : o v v“ " | o

. — B . . L 0
i - Es I




- 2 -
. w. - Das g-.nza I&lzgas wird sur Kihlung horangosogon 1), ‘auch -der !Eoil’
der spiter in der Brennkammer mit Luft verbrannt wird. Je mehr Gas in die" . r .
Elhlzone einstrdmt, um so intersiver isy die 'Kihlung und um so ‘glo:lohnﬂsigor\ El
die Gasverteilung. AuSerdem 'ordon die Gob}.lg! g8oschont, weil die’ Temperatur
der Wilzgase duroh diese MaBSnahme hersbgosotst wird. Es wird dabei in EKauf .
genommen, daB8 dann das Bronngus étnl_&t;u‘b mit sich fihrt. Bs isoll ir der
. Brennkammer -soviel UberschuB-Brenngas' sugefilhrt werden, daB8 Brenner-Tempera- '
, tu.ren von 10000 - ,1050" nicht iiberschritten _werden. D.dnrch ﬂrd orvartet,
da8 der Flugsta.ub in dor Ka.nmer niohtr“veraohl ok g : o

struktion aus keramischom la.toria.l, da sich die Spoahl-oiaornon—])lche ,
leicht verwerfen und vom Sohwefel angegriffen werden. D:lofrbnugq,ueraclm:g
_in Zugang sum Abssugdach sind nach dem Ausgang szu gedrosgelt, um  Str¥mung
widerst&nde auszugleiohen und glaichmksigo ‘Abssaugung su orro:lchen. ”

. Es dart: crn.rtet werden, da8 wegen der besseren mhlgnszufﬁhrung und?

der beaaersn Pihrung der heifen- ‘Spitlgase bei unserer Konstruktion keine ode?
-weniger El'eerdampfo 1n din Bro nexr und 1n die Koiazﬂgi kommn als beim

tellung dex: I

2) S a h 4 el z - :
' Zeichnung Az, 704 l‘ZL 15 : - -
~ ' Zur besseren Gamrte‘ mjg und busoren Rognlierung des ‘Ofens. sind"
: - zundchst 2 getrennteJBu , ‘\ rn angeordnat. Eine nooch. m:ltergehendo Unter~t
7 teilung-wire wﬁnsohenswer&,, 18 t a:l.ch aber an don hentig‘n;lm:gi—Ofon nnr
- ' schlecht ausfiihren. . - P > L :
_'_, Die 2 Brennkammern sind mmen éoppolt ao grgg aln d:l.o bisharigaw—’—/
P D:.e Bre nkam er-“eanspruohung pro obm und Stnndo iats ; :

.1« Lurxi" mtiownowhgstmbtim "

"Ofénleisfu;rrsi"jo"l'st& - 940 000 ': - 460 000" -

ol _\ S
!

L \\ - . -
. In 'der Brennkmer wird soviol vorgewamtes Bronnaan suaeﬁihrt, DN .
d}wemxkammer-fempemtur nicht zur Verschlackung durch: den Flugstaub fﬂh— ey
‘¥en kann, aber andererseits eine gute Verbrennung der snger&hrten Laft
gewéhrleletet ist, Sollte: trotsdem eine- Verklebung dor Bronnkmmer durch
o ausgesohmolzenen rlugsta.ub statttinden, /dann kann nach oinem Vorachlag won
Herrn Dr.Hubmann in den !ailga.sstrom des: Kﬁhlgases. der zum érennor geéhty v
-ein auBenstehender Wischer ein ¢schaltet werden, der den Flugstaud aller- .
' gréBtenteils herauswaschen wird.' fe?oxz W&scher, der den Toilstrom wieder‘x
~, abkiihlt, wire natirlich mit W verl; t verkniipft. Da der 'Plats um den SR
. -~ . Ofen sehr knapp ist, soll er nur a stellt werden, wenn die- Bro:mhmr A
o /entgegan den Em;-\tggéén sich n:l.cht mit dem aohvdoh sta.ubhllt:lgen Kﬁ.hlgaa S

e B
T \ s ; s _ \'_ . i ) _:

1)‘ Bei den Varsno Ao - ha.t sn.ch gozeigt, daﬂ di. Kﬁhlnng doa Eslbkokaos
. mit nar eindm 'eil . ~des l&lzg&éoa \mvollbommon sein kann ‘ ‘




:Ko t,mk ion mdo darmf guoht‘t. daB die
) ioho ‘Pir fhno lmso Botrie‘b-nntorbro-

orbin}ungnloitmg da
18’ kqin natn_ tﬁr\,don‘g G

: } 1nd 80 Angcordnet, da.B aio boido tyoq,um
.._1 Brannksmmcr von auBtn duroh Sohauglsaor \mtor

S

> L
Ofona ointuchor
truktion. f




3)2roekner.

Zeichnnng ASo 704 FZA 14 : -

. Die !mokonzono ist :tiir Nrntonsrnben-xohlo mit 71 -8 % Yasser wenie
gar widktigs; Yon Herzn Obering. Hemmann, der 3Lier mit Bn.xmkohlon-Schul-
Yfen zy tun hat, Lir aie die ZTrockenzona von ausschlaggebander Dedeutung ,
ist, wurden die gleichen Prinzipien, die sich bel unaseren Vorsuchen fir die

- 3ohwele- und Kihlzone als richtig crwiesen hatten, auch suf die Eonstruktion

, der Trogkms T angewsudto Bei Braunkohle ist die Brennkasmer der Lurgi-Eon-
strukiion Tir dim Trockenscne beksnntlich noch mehr Gberlsstot zis die
chwo‘.\.zanqn—l‘inennkmm Deswegen wurde auch hier die Erennkammer vorgrd-
»B’art {araifaches Volumen 1) und eine. Zwaiteilung zur besssren Regnliem
and Vorte:.lan der Gase iber die Prockenrinme vorgenommen. Leichte: Zuginge
lichkeit und TbeTuRCh Al Laaul Bauaie wnd der Brennkammern wurden bei der .
anatruktion beachtet, sbenso viurden. alle l‘mslichkeiton ansseschaltat. daa

unkontroll jerbare Staubebscheidungen ein‘breten. -

Die Bremmmeréelastmen s:md s

'._J.

¢
i

. 'sltaz Largi—Oten nnsero‘@x?gg;;uktw

" bet 250 Zato Bra.nnkohlenbrikatta o 130 w0 . 450 000
: 'bei 4% '!sto L seo 000 BRI szc 00

s | - T ;i!

Der Yortau dieser Umkonstruktion da- Beheiznns und Gastuhruns der Imrgi«- ?4
. Prockner" ‘4g4 der gleiche wie beim Schiglofen selbst, ndzlich- differensierte
und. beste Gagverteilung dber die Querschnitteo und Berabaetzung der cbm-leis
“gdang aar ‘Brennkammer. 2ine 2leichmifigeore Qrackmmg, 8in hbherer 'Durchsets .
- und eino bessere Meereusbento in der Jsrunter “gelegenen Sohwolzone hﬁnnen o -_
© von aieaar Umkonstrnktion > § Sioherheit emﬁet wai‘deno

T

S W «-———‘r \
¢ ::1 Dirow.v.ﬁtmen R PRI
. Dr.Strozbeck } chne Beichnang
o OL Esmmann T
- » 3%, Eaxt - mit Zelichnung
- % 0Z. Sabel - . ohne Zeichnung '
Besam_ ) S ‘ o
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4000. D

‘Es besteht Veranlassung, auf die Rund-
schreiben der Werksleitung vom 21. 5. 31 u.-
13. 7. 31 betr. Spionageabwehr hinzuweisen und
insbesondere darauf aufmerksam zu machen, da3

- Berichte
nur gegen personliche Emp‘ffangs-'
. bescheinigung ausgeliehen werden,
vom Entleiher ohne Wissen der HBS nicht
) weitergegeben werden diirfen. mit Aus-

nahme der Berichte, welche an Befriebe
. zum; Verbleib abgegeben ‘wurden, '

streng vertrauhchen Charakter haben
und daher--stets unter Verschluﬂ auf-
zubewahren sind, - : -

nur im verschlossenen Umschlag be-
fordert werden diirfen und

nur ' durch dne HBS vervnelf Itigt _:
“werden, soweit es sich nicht umbetnebs/ o
._eigene Berichte handelt.
Vervnelfaltlgungen sind :auf das - unum-
gédnglich ,.notwendlge ‘MaB zu> besdn'anken.

H

Haupt»Berichte-Sammlung
Referate-Buro Tel. 9461




Herrn DirT, D_:cf
~Herrn Dir..- Tﬁﬁf;sch,
Herrn Dll"o 1)::‘o v. Sta,d,en,»
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-1Leuna Iwho den 4, April 1939o |

30:.“ —30/;,..02 [

J‘; L

o

.2__2_01:;21_1.2
betr

Kombiniax-td'- mgx iomSo&uelvertahran,;
A Eroanzcmﬁe Versuche o 20

S ; ‘ ,pngund Verbilligung der m::b- B

- rmgo wio sie in dem Bo:ichﬁ von 270101939 fi‘ir die mrzlvdriez'nne vyen Brsunkehlo -
: '_»Mmateut aimzo wurdan noch . o:ln:lge m&tzucho ‘Vorsuch. nit dem nmlm

: ?'Schlemdewmckatand der Hydrienmg Leunao ‘dowie mit der Kntsommmg d,ec mtqn
Ofm aiaar mit qinem ex-hahten Dnrchaatz getahrenon hmar mglfﬁhrta :

ST .u

. _.Gémisoﬁ At rmca

S So wur&.a m.mmehr vereucht 5 d.en Schlcadanﬁchtand der Bydr:l.ernng m _
Icauna nach dem vorbeschric’bom ?er"ahren mfznarboﬁhno Bisrsu vtrd.o soh:l.ouaw-
 rickstand’ miY Brikettierkolile TEK von Elise IT mit stwa’ 15 % Feuchtigkeit 4n

; j weehselnuem Verhélms "famischt; dss Gemiach mda bﬂhtthrt mit einem D:.'uok .

| ‘won 300 k&/ﬂmm gepreSt und-hiereut bei 50¢ % gesennu Dor Schhum
o _"sté’.na%%.a‘wta im Anl:.e.«.wangamtanﬂ 368 % !‘estuhatmq dde su otwa 94 % aus
Ascha 1"steht unﬁ 4,9 % . As;ahalt enthﬁlto D:I.o Ausbeu‘bc a.n Tm batrﬁgt - bqsom
T S 48 Exbrakt - 53 % Die. ‘PreSlinge mit TBX Elise II im Vermtm von 40 1 60 -
= z@i@wﬁ voz" aon adpwslen nur eina "?aa‘igcext vaa 8 o—m k&/ cm and. mch Geom Scluo:
" len mn’ 20 kg/cm - éaﬁ ‘die Mgl ichkeit daxr Vcreehwelung' &iaser PNBliuao
'5 infelge der geringm\ ‘zandfeatiglmit in Frage gostellt defs b - .l
- ;‘ L .am war&@ nan versuchtq durehweitm Aufbmreitung der B:rannkonlo R
dnreh weitge?zende z@r.a,laiuerung und Exh&hmg des onﬁdrmklg E- ikett‘ hbhﬁrer
, ?es‘bigl:@it hezzugtellén, Die Kohla wurde zo weit gamhleng a8 w0 % doraal‘hoa
dursh sin 10 caw::mcv:e“amb geit; und, der Prefdwuck wards suf 200 xg/on® or-
| % finoh der Schwluﬁg efns Truckfestigkeit von 6 - 7 T
xg pm szo Ve '”leicm (Zminah Boi 1600 kg/on’ goprest exgab. Br:a.kettas, 4ie nach
| -ger- *cmm’wg nw eine Emcﬁestigmit von sbenfalis nur 5«7 kg/em hathno _
Elergus fol,g é.as hachmms bel Ammdung asz Riaamlumuse mﬁinht boatqlt;}
achwaﬁbm ?msl,.nge normalexr Enﬁssﬁaam ragh aiesem ?ertahrqx araeugen zn
. EBmnen, Dis Binseiheites (shen shs Zanlentafel 1 hervar, ,
- :fli"’cz.z den vexd ""’-nis zifig hohen “aﬁhagehalt des Sehlm.dsrrﬁcksmndea

-, Megen 2ie Zelawerdo des ‘Grudekoimas. m@*‘em Bu von! 4300 bew, sooo Eoal 'ver-
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e
e ow

h:j.l‘bnisméﬂig vchl@ohtn In.der Zahlontatol 1 Hind die oinmlncn ;Ergebnillo su-
aammangestellto Ini’olgo des geringen Asphal tzehaltes 'im Sohlmxlurruokﬂtazﬂ.
' acheint die Amem?ng des VQrfa.hrena boi der detzigan Botriobmiao nicht in )
Frage B kommeno Wﬁrde c'iagegan der Du:mhaatz der Ka.mmot aut etwa. 30 obm Brat

pro S‘himle gesteim*%o f<Tc) &,B:m'tc die 'Véimrbaitung des Entscblmmuggﬁ-*bono ‘
Sohzauaewmoxm‘remw nach dom Briketiier- una Sehulvarta.hron 4n Prago kommng i

S

© wis éa.s durch Zoigende Versuche festgestellt wurdo
2). .m}‘welung dor Preflinse von Entse ; odukt dea Ofm 1. der mit'

e

:;:i. ez'em Duryhsa‘bz gefahrensn K% L : , ‘

e - .a.us dep KBZJI"‘@I‘ 6 ﬁ_e'ﬂab ]}mhggtz m Betrie’b auf 27 c-bm B 1 Sﬂo I
gestaa.;ar% worze-; ':rea und mur Fachpr «ifung der ?erhindemmg der Ka&ia: bili 5
|

!

aur dem Ofen 1-unben 200 - 300 m.rc Entschlamming a:bgedruekt wurde, vmrdo d.u ~
"*ei}. mia:szzm- r..r'z 5’33::.9“"“"{;{;" die "‘em daxr "usmmnae’%mmg eima Proﬂuk‘!saa aa:l dtr
Kmhf& ferung muewwcwan dﬁrfta, né.her mteramhto D.«.e Bntarsuc‘mng dqa Ent-
smﬁm—mgsnwimfﬁea ergab einen em 90 o 92 %:Lgan a‘abau .der Kohlej Der Aapbalt:

| gehalt ﬁ.—= Ofen 1 pebrug: t'v_ 1501 % .md ,mch Oﬁ'en 4 10,9 % in ms.efemngam-

m& efehc-araran,xs r@bcmtamt@ilo mex_weisa & Ofen i auageschieden werd«m mmﬂ. -
mlc;ht =ig d@r Esugptuos 1::@ des Pra&a%:tea nech dem A’bschsiﬁor nach Ofon 4 golan@nn;
Be— ?mz.ﬂe sum Pelspisl ﬂx Q‘%n 1 ;m &e'n Fes,tetoff 19 % Eisen e,lu Fe gafundcn gOca __;:7
etk rz'iﬁé' &;w ’;‘$ Fe .L;.‘_xm scnlmmmgsaoacaemer nach. Ofen 40,»%51::130 michertcn
:E.ch mﬁaﬂe Bas%mt@:;le, wie t‘:ai'!.ziumg Kiesélaﬁ.um, in dam Entschlammmglm{&_d&t
’:!;n Oi‘w 1 wno Tio niihey '*sm Einzslheiﬁea sma ‘aus der- Zahientafal 2 . entnshmmo '
o Bemfi&\ameh $igt man nunmehi ale’ Veraahz.ebmvs in a8z Zusmmmefznng‘dei
Faststm.fgg%l%&—aew En%scnlanmmg in Gfe:n 1 mﬁ naah Ofen - 4 Dei dar Ermcbmmg
éea Bl ,,uchenrwpm.l tgehaltes, 80 stellt sioh der s.spha.tgehs.nﬂbezam auf
Gan ims ,ﬂsg@}m}.‘& —'im Ofen 1 auf 5793 %o wéhrend e‘=~ meh Ofen 4 nu: 5493 ’ bo-
e.s.a%n Discer’ I@z‘*"%:xammwe‘ee hﬁngm a&mm ame .&nzahl Eaé,ngeq. am ao &aB auckca”
eah.maée mz Gm& aiesca:e ﬁam.en nur mit Yoraiﬂht gmzcgan wer&m ao].lt'no m |
wurdse boi der Mzahma der nieht:.gmt deger zahlm hadeutéﬁé dag dm-ch a;u |

" dz-ai uf&“ von aem a,,.m\lca gesetzten Asphaltgahalt ciea Ofens A 46 % abgebm%

S

i t R N
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e
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5|n v R : . g u u - b e

- .

2 21,2, | Entachianmung Ofen 1 .

} 21,2, | Abeicteider Ofem 4

1 21,2, | HeiBabstreifer vom zmp
schenabsdmidecr Ka 6

21,2, K&lta’oaoheidorxa 5,,
1‘5'03”0 } smmmmg Gfen 1 B

1;303Q Abs.heidar Oi’en 4

.T—.

| Entschlanmng Ofen 1

. | adscheider Ofen 4

-.‘ .

stschlam Ofen. 1 _

55 Abscheider ofent &

S

. Entschlammung Ofen I

ot
‘

. &bscheldsr Ofem 4

S
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!

Der P Ofon 1 bei erhBhtem Durehsats gefundene uphnltgehslt orlmbt
die Vcrarb.img disses Eataschlammmgsproduktes nssh dem meu mg‘nrboitoton k
Yerfshran der Ycrmiachnne mit Koh.n.ag dern Erikottimng und Sch'uluuc Dashald
;:arm hiere.as dex Sc‘ulus gezogen wordcno dl.B bei Amwndung a.im- Entschlamzwz@
luf'baroitungs-ﬂarfmmma die: Ev&nemg in einam auf otwa 3/‘ verringcrtu Hoohw
arummcaktionmum éurahgam:rt worden kama, d.h, an Stallc der vier bfan pro
Ke.mmr kﬁmh die Hgﬁrfmg uit mar einen Ofcn vov-gezzom-n werdea» Es nmlsn .
“isvom m‘a‘;url:;ch ncc;h amd.em Fragen beantwoz-tet war&eng die fﬁr :he Wirtschsft -
a.cnkea.t e_.xms solchen V’a“fab*”m von groBor Bedentung simiﬁ 80 m Beispisl’ ase
Kec!zémekﬁl B‘etmmzmg das Verhiltais vom mttelal zu Schwersl, cl:la Eyariuf&
Izig:mxt &as mmm m&:telﬁlaa, sowle der Gm& der Yergasung Boi dem b~

sciu-iebmea Vermh :som%an‘d:.eee z:.hlu Ieider aicht direkt mittelt urdonq :

aa x:nr eiz .un.l gz Em'& ehlsmmuag an Ofu i abgezogwn mrden m::.g wa.hroxd e.:.e
gra- bezw. dumpfisenige mta.iit@.l& moch die ared dahi“tavgaaehs.‘teaen Ofoxm

passisres, in depesn 3‘@1&%&3‘*&5@& in dor Znamemotmg der Produkts statifin

_ Qen. Zum Ea:fs_mz'*asg":mw- von Proben himter dem Ofenm ) bot die Kaxmer mm Ebgb

_3.,1_@_‘,:&;@;‘.%;.' no ded nisdaad s Lehad vwzi,el;f@tmzﬁm MtaJmﬁM_m MM

setoung swischen, § sherezdl ij;:ﬁ'_ ».aldl ﬁmh clfo Eyﬂm.wmg in einmen Ofex oder

r

ein L’n*.;fzrs; hied eimtel}.en sollte, o kﬁxmta d.emelba Eﬁé,.vi“—‘i

'y
s

52 auch in !1632.' &mmue'&seat"tmg des ‘n dex Eatschlammg c@fmﬁ :'.cr:ez;

O‘F‘o-rf. m},:f’i'-“"e‘k&n %Dis &e*' Featstci‘fgah&lﬁ an’ ﬁf‘en 3 un& Q"@m 4
gt @se &mhaf.’tmdsn Oles 1w beiden Fillen sush etws
: Ao Oless miSte aaf eine gmsam besw, g}.emm
e&ac‘tx.oasmun‘aa geachlossexr werden kinmexn, O 8ioa
-A,.tf -t§s+a""?e sus- &er ﬁﬁtsehlmmg WOR: Oﬁea 1 m%é ’
T ﬁsmi@nﬁ“g;‘}zam* uzaa h:m-%m d.eatilliert Die Sigdeann
e~ hcimi‘.&ié, 2 %lma*mi‘wl 3 wie&ermgem marl &ie Ergebmsa

p ] se K3 , - v . N i + .
5 Eyrzeramd i2%% L eling ; : o N e m

. ] B
Kipraus “zh:s:kczxe , 4ed afe dl» in der Entachlazmmmg =3 Ofem 1
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_und Ofen 4 ungefihr gleioh sind, d.h. alsc, das dureh den mmnlnhﬂm"
des Hydrierumgsproduktes im vier Ofen hm nzmgohaa. Aufepaltung des Ules
‘wie im Ofea 1 gebracht hab, m-u Tatsache -ou hMer zuniichst mur t«tgomnt
werden; ohme allsm vaitgehomlo Rﬁcklohlﬁla. mf das Verkiliais gwischen Sw
and Mittelsl in denm gesférmigen m-n en dem Ofen 1 gwbor orcr4~*m~ siehﬂo
Entscheidexde Ergebuisse Ldmnen aur in einer Kammer, ade mit einen oton mg&-
stattet iatg erlugt werdena , P ' o o .
¥it den Ent schlammagaproaukt des O:tm 1 wurden mmhr Yorsneho m

Aufbaraitung desselben in Gmisch mi.t xohlo nnfl Soh'clu dur Pzeﬂliago dmhg»
3 uhrs Zunackat wurde &as Origiul Entacmmpmlnkt utmmhtg das beim
Schsmlea eine Ausbeuts ;a Schweltesr von 83 % amd bed Dampfrusats vom 89 5 .-

g2b. Der Pcstatoffgehslt botrug 53-8 -%. Aus iiaaer m“schlmmg wurdon sunmeh® -
| mit Brﬂ:ettiarkohle aer Grubs Stedtsm tn Yorhﬁltait ‘wom 1 ¢ 1 Briketts herge-'

s‘!;ellt una diese gesehmlta D16 Ausbeute an Sokwelteer hctru; zjz % bei gowbhalic

eher Sabalmg un{l 83 4 bei maptsemlug, 'htzonn auf Extraktatoﬁ!’c = 100 gua
sotzt uwma.- 89 bezwn 90 & bei Dauxpfsehmhmg “begogen guf Schwtl‘hrlngu 100 ge=
setst, Der Scimelkoka zeigte eine Hiirte- vo= cm 45 kg/cm ; Was sli ausreichend

— f@4.mxu@smmmmwmmm;mm@hu aus der Zah-

» ..@n?;afel 4 hervor. Die Erpstnisse diener ‘hmeho kamn auf Grumd folaoaﬂom
: Featatellung fir dias Weiterentw:cklung dex Bydriomg voan Bedeutung aoia 5
mmaem &umh—&am Grosvomuch die Eraobnisae dca xleimmcheo bestaﬁgtg
wamah &.er Abban auch »ur in einem Viortel des noaktionarmmos erzielt wird.
; Die hierbei entst&hemi@ Entsohl&mng kanmn :!.m Gmiach mit: Kahlcg. uohd ST 4
‘Qcm.@w wosd Schmlhmg mfgaw”mitot vorduo
- I}w m}wﬁhta Aﬁphalt@ahﬁlt atﬁrt hiu-’oci n:ichtg s0 da8 hitrdmh sach die .
Restrebd TREER, &amAﬂphaltaa‘baa dnreh Amendm:s hﬁhm m-uokct in der By=
. ﬁ@wmz..g zn er?simem in a.smam l'ulle hinf&llig amq

-
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. Produktsehema fir die Erse
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Schwelverfahren,

vor 200 ato O
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achiem einige Zeit mit Frischgss gefshren war, wurde wurde mumehr such @3
co- mugn Gas auf meivs Brauchbarkeit fir die Hydrfsrung vom Stommo -~ '
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