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1) Nachbehandlung unserer Ole. (clar)

- a) Granusil und Sghwefel kombiniert.

' " Im-Berichtsmonat erfolgte die Nachbehandlung unserer
technischen Ole gwecks Aufbesserung der Oxydationsbestindig-
keit meist in drei Stufen: Erhitzen mit Gramusil auf 235°,
Schwefeln bei 140° » Entfernen niedrig siedender Anteile duwch
Destillation im Vakuum. In den mannigfach variderten Eingzel-
und Kreislaufversuchen diente elementarer Schwefel, tlhaltiges
gebrauchtes G&rnusil oder Eilfsbl, .getrennt oder zusammen mit
Granusil’ angewepdet, als Trﬁger des Schwefels. Die scharfen

- Anforderungen des.Benzolverbandes in Bézug auf das Fernhalten
‘korrosiven Schwefels (Kupfertest) machten den Rilckgang auf
kleinste Zusatzmengen - 5.bis 50 ng S je 100 g 01 - notwendig.
:Die 80 hergestellten Ule befriedigten In Berug auf Géruch,
Farbe, Saueratoffestigkeit, Bleichfestigkeit. Knpferteat, eind .
aber nicht lagerfest d.h. die Empfindlichkeit gegen Saunerstof? !
nimmt im Tagealicht schon nach .1 Woche erheblich gu. Nur die
mit 0,1 % S gewonnenen, korrodierend wirkenden Ule dleiben
‘bis 4 oder 5 Monate lang stabil im 0,~Test. 0,05 % S genfigen
in dieser Hinsicht nicht. - Bleichung oder Luftbehandlung er-
htht nicht die Lagerfeetigkeit. Die geschwefelten Ule verlie-
ren durch einstﬁndiges Erhitzen mit Fisen~ oder Kupferpulver
auf 150° ihre O,-Bestlindigkeit; selbst Eisenblech bleibt
" nicht ohne Tinfluse. Valvoline Hibrigens leidet auch etwas.
Eine Beobachtung im halbtechnischen Gibetrieb fithrte zur Ver-
wendung von Schwefeleisen ale Ausgangasubatanz. Die angesetz-
ten Versuche sind aussichtsreich,
. Die anfallenden S=haltigen Vakuumdeatillate kUnnen
bei 180 mittels Kupfer und Iuxmasse weitgehend gereinigt
-




werd'en. : ﬂ 3 53 6 9

Mit folgenden u-haltigen Stoffen: Hypoidachmiermittel,
'VﬁlkénisationsbeBchleuniger " Merkapto ", Antimonpentasulfid
konnte kein verbeseertes 31 gewonnen werden.

L2 b) Granosil allein,
- Der Einfluss von Granosil auf 81 bei hohen Temperatu—
ren wurde weiter untersucht. Es bildet die Grundlage fiir die
»geschwefelten Ule; deshalb soll baldigst ein Granoeil im Prif-
motor ( Schaub, ) verwandt werden. Nach den biaherigen Ergedb-
nissen ist die Aufbesserung der 02-Stabilitht in ihrem Aus-
‘mass unsicher, Die Schwankungen lassen sich nicht durch Fak-
toren der Bleicberde, wie Korngrisse, Waesergehalt u.dgl.
- erkléren. Ein gegliilhtes Granosil wird inaktiv, Mehrfache Ver-
3wendung, ‘auch bei 25% Frischzusatz, filhrt gur Verminderung
=der>Aufbesserung im 0,-Test, Anscheinend ist euch das gur
'Behandlung von Krackbenzin verwandtes Material noch geeignot.~
‘Grdnosilble auch von extrem gutem 02-Test sind. nicht lager-
fest; wenn ein im UJlbetried HL hergestelltes Produkt eine
vAusnahmé bildet, 80, liégt dies vielleicht an einer Weohnol-
'wirkung mit dem S-halt;gen Belag der Apparatnr (F332 ).

¢) Granosilsl mit Zusiitzen.

Metallzuskitze verschiedener Art, die evtl, restliches
Chlor binden. sollen, hatten keinen Effekt.—
Zumischung von 10% Mineral®l .. ( Aero Shell ) ergibt ein 02
‘stabiles U1; hierbel ist die Granoailvorbehandlung des gyne--
‘ thetischen les Vorbedingung.- Als Inhibigpren eignen sich
B-Naphthol und Naphthylamin; sur k& des Geruches wird
1etzterea am besten vor der Vakuumdeatillation zugesetet,

a). Sonstiges. ;1 »
Umsetzungeén in der Hitgze gwiaschen dem techn. 01 und

vFlecher-Lontakt oder A1013 + CaS oder Hypoﬂﬁl 8ls Schwefel-
triger blieben erfolglos.rA

2) ngtheee des Schmierﬁls'auf‘ a;beatﬁndiges 1.

' lnh PEhrt eine normale Synthese 11 Stunden bei 65°,
trennt atmosphéirisch das Benzin ab, vereinigt Polymerisat und
" Kontaktsl wieder und hilt nach dreistﬂndigem Aufheizen das
_Gemisch weitere 3 Std. auf 180% U1 hat 3 Std. Induktionezeit.

Aus normaler Syntheae ergibt das Vakuumdestillat 120 - 200°
ein gutee Spindeuu Voo = 2,3° Flpkt = 136° -3~
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' 3) Halbte:hnische Schmierslversuche. (Maie:’

@)@ranosilbehandlung. o . o
: ‘Die Behsndlung der Ole mit 5 % Granosil wurde bei einer
Températuf von 235° 7 Stunden du:chgefuhrt. Das Produkt dient
einem Versuch im Standmotor ( Schaud Yoo _
weitere Versuche halbtechh. asstabes mussten guntichst guriick=
gesetzt werden, de nicht geniigend Mengen geeigneten Bles vor—

~ handen sind.

b) Rohtlbleichung. . S :
. “Die Bleichung des Rohtles sarde bei 230° durchgefinrts
Be wird 2 x e 15 Minuten mit jeweils 5% Tonsil gebleicht. Hen
erhiilt so ein relativ nelles U1 mit guter VoZo

“¢) Stockpunkt von Spindeldle ,

Tei der analyt. EKontrolle der penzindestillate wurde
festgestellt, dass die 8pindelﬁlfraktion einen stockpunkt von
ca. 23 = 28° gufwies. Durch Laborversuche kxonnte nachgewiesen
werden, dass bereits in dem Rohtl der schmierslanlage R.B. Pa~
raffiﬂ_enthalten ist, welches sich bei der Destillation in dor
Lu:gi-ﬁpparatu: in ﬁgg? 2051 fraktion anreichert.

a) versandauftrége. v
In der Iurgi-Anlage wurdezim lfonat Nov. fir Versandauf-
_ trﬁgei4ooo kg 01 umgesetzt, :

4) Aromatisierunge. ( Kolling, Rottig )
a) Laborversuches ' ‘

Die vergleichenden Versuche mit den AR-bengintraktionen
~von der Rormaldruckeynthese 85 = 105°, 100 = 150%, 150 =~ 200°
“und 100 = 200° vurden guntichat qbgoaohloaaen. Ea ergivt sioh
_folgendes TAl4 ‘ - ~ ‘ ,

_ 1) Die filirka doy Oruohung'uu‘gunfurmigon Konhlonwangoratof=
fon iut.1ndiglioh.ubhuﬂgig'von der Tenporaiury ple ot nohomu
“unubhbingly von dov Avd. dos Auagungoprodukies und von dor Pine
satznonge. Olo butrligh fUr wlle obon nufgofihrien Nonsingarukbies
onen z.B. fir eine Temperatur von 500° on. 10 .= 12 Gowefhe
2) pie anfallende w.poorotoffmenge iot gum xlainen Teil be-
sonders bei den hochsiedenden Fraktionen auch on-der Zerst¥rung
der gebildeten Aromaton Zu ¢ vezwe zu CH entstanden, pio be-
trégt bel einem ¥1ipsigprodukt mit 40 Vol#% Aromaten etwa 3 = 4
GewePo , . o o
- 3) Die Bildung von Kohlenstoff bezwW. Produkten der Zuaa:men-
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fsétzung (CF) ‘auf der Kontaktoborflhche kann mit ziemlicher

. Genauigkeit durch die Beziehung. Verlust = £ ., (Kong. der Aro=
maten im Plussigprodukt) wiedergegeben werden. Der Faktor '

F bverticksichtigt in der Hauptsache die verachiedene StebilitHt
_der gebildeten Aromaten. Bei 40 Vol# Aromaten im Flﬂssigprodukt
‘z.B. betriigt die Menge an gebildetem WCH"

fﬁr die Fraktion 85 - 105° 2 - 3 Cew.%
100~ 150° . 5 »n
150 - 200° 9

Dementeprechend 1iegt der Wert fir die Frakttion 100 = Zoo
als-Mittel der beiden letzten Fraktionen bei ca. 7 Gew.% _

h Als Schluasfolgerung dieser Erkenntnisse ergibt sich,
dass es im Vesentlichen gleich ist, ob man die Fraktion too -
200° als scharf geschnittene Einzelfraktionen oder ‘als Gesant-
produkt aromatisiert.

_ Die Fraktion 100 = 200 kann mit frisohem Kbntakt Enf
einen Aromatengehalt von ca. 40 Vol® ( 0.2. 55 - 60 ) mit

Adurchschnittlich 79 Gew.¥ Flussiggausbeute, d.i. etwa 81 $ der
theoretisch mBglichen Flussigeusbeute, 3 Gew.% H 5 11 Gew.%
»Crackgas und. 7 Gew# CH gebracht werden., Diese Aromatiaierung
genligt, um in Mischung mit demiunter 100° siedenden AK-Bensin

~in einer Gesamteusbeute von ca. 89 Gew% ein bvis 2oo eiedendea
Autobenzin mit einer 0.%Z. von 65 = 70 herzustellen.

Bessere Ausbeuten werden wegeén der kleinen OH-Verlubte
und der dank der etwas besseren Aromatiaierbarkeit dieser

'}Fraktion tieferen Reaktionstemp.d¢¥ bei der Aromatisierunge
,der C7-Praktion vom AK<benzin erzielt. Bei einem Aromatenge-
halt des Flisaigproduktes von ca. 40 Vol¥ ergeben sich etwad
'folgende Zehlen: 89 Gew% Flussigauabeute, dei. otwa 92% dor
théoret.nbglichen Plilssigeusbeute, 3 Gew.% Hyy 6 amt, crack-
gas und 2 Gew® CHe-

Von der Durchfﬂhrung neuer. Kontakte liegen nooh keine
abechlieesenden Resultate vor, mit Ausnahme des Versagens von
~Qe0 ala Trageraubetanz. Katslysatoren mit A1203 als Trager
~und 3o Gews Cr203 scheinen sich gut zu bewhhren und noch.
bessere Resultate als die Mgo-Kontakte gu ergeben.

b) Helbtechnische Versuche.

, _ --Wesentliche neue ‘Ergebnisse wurden nicht erzielt.

.Axbeiten wurden durchgefilhrt z.B. Umtinderung des Vergasere ur .
o -5 -
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Vermeidung der Bildung gefﬁrbter Flussigprodukte, Untersuchung
der Zwischenblasung nit NZ’ H2 und Vasserdampf bei der Regene-
rierung, Leerrohrversuche zur Feststellung der Crackung und
Kohlenstoffbildung in neuen und gebrauchten Siclromalrohren
Wedgl. :

5) Drucksynthese., - (Dahm) ,

. Die Druck-Kreislaufversuche gur Synthese von Bensin
und - polymerisierburen Gasolen werden fortgefilhrt, Durch Ver-
tnderung der Tenperatur, dea Druckea und’ der Strémungsge- -
schwindigkeit konnten die frilheren Resultate nooh ‘verbessert’
werden., Es fallen nunmehr ca. 50% Gasole mit 8o% Olefinon an,
mit ungefihir 45 % bis 200° siedende Benzine mit 6o - 70% Ole-
-finen. Das Benzin hat nach Granosilbehandlung eine 02 von 63.
Nach Zusatz der entsprechenden’ Henge Polymerbenzin wﬂrde ein
Benzin mit der 0Z 80 - 85 resultieren, -Zur Raproduktion diolir
‘Versuche wurde eing weitare Apparatur erstellt. Die Versuche mi
nit abgelinderten Kontakten insbesondere Hg-Eontakten wurden
fortgefﬂhrt. Das Betriebaalter der Kontakte betrigt oa. 1200
Stunden.

6) Ieomerisiegggg (Stuhlpfarrer)

a) Versuche zur Isomerieierung von n-Heptun nittels AlBr3
wurden fortgefithrt, Fine Verangerung der Versuchadeuer von
12 auf 48 Stunden zeigte keine Steigerung der Nenge an Iso-
‘meren. Die Wirksamkeit des gebrauchten Katalysatora. die sehr
raoch naohlueat, kenn durch Zugabe von kleinen Hongen rri-
echen Katalyseators verlangert werden. )

" b) Die Verauohe gur Iaomerieierung von AK-Bennin unter An-
_wendung von A1013.an Stglle von‘AlBr3 wurden fortgeaatlt. Dow
bol zeigte sioch, dass das. A1013 nur bei Olefin-haltigem Bene °
zin die fligsigs Kontaktform annimmt, whihrend es bei hydrier- ;
~tem, - OIefin-freiem AR-®engzin eine feste kriimelige Messe ‘bildet.
In diesen Falle iet auch die Steigerung der Oktangzahl mr ge-
ring. S
e} Ieomerisierung von n-Oktan. Das vorhundene n-Oktan war-
de in der Bruun’ schen Kolonne fr?ktioniert und die reina/
n-oktanfraktion vergleichend mit A18r3 und Alcl3 behandelt.
Das Ergebnis A8 1iegt noch nieht vor. ,

- B -
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a)y Iaomerisierung von Drucksynthese-Bengin, Druckaynthoao-
benzin wurde aus ‘einer Kupferblase destilliert und in einen
“Anteil bie 100° siedend, in einen 100 = 200° siedend und in
" einen tiber 200° siedend geteilt, Der Anteil 100 - 200° wurde
der Iaomerisierung mittels A1013 nnterworfen, die ﬂesnltato
liegen noch mnicht vor., -

e)- Feindestilla*ion. Hit der von Herrn Scheibe nbernomma-
nen ‘Kolonne wurden eine Reihe von Destillationen ausgefﬂhrt
‘und glelchzeitig Erfahrungen nit der Fraktionierkolonne ge-

" pammélt,

7) Thermiache Sgaltnng von Diesel&l im Valdsum (100 mm Hg).

Speitmann

a) Versuche, den Abbau der geradkettigen Kohlenwaseoratoftb
durch Senkung der Reaktionstemperatur von 680° auf 650°soho-
»nender, ‘olefinreicher zu gestallen, haben kein bofriedigendee
Resultat gebracht. Bei oinmeligem Durchsatz im 20 mm Pythago-
‘rasrohr werden ungefihr 20 % Kondensatbenzin Fr. 40 - 200°
mit einem Olefingehalt von 60 # erhalten. Der Gasan¥all be-
trégt etwa 20 - 25 %, wovon 80 % Olefine und 20 % Mothan und
Homologe 8ind d.h, also der Betrag an geeﬁttigton KV ist eu
groes. Die Untersuchungen erstreckten sich in einem Verweil-
»?eit-Intervall von 1 - 3 Sckunden. ) :
© . b) Die Sammelkondensate, die bei Spaltungen gwischen seo
und 720 anfielen, ergaben im Klopfmotor: rolgendc Werte ::

' Spaltbenzin Fr. 40 - 200° - 64.3 02 (Baaaarch) '
R Fr. 40 - 170° ——- 77,9 ' w

, c) s1c$romal ele Verkestoff scheint eine vortreftlioho
Eignung fir vorliegende _Spaltreaktionen gsu beaitzen i keine
c-Abscheidung, bessere Parmeubeztragung. Im 30 mmeRohy Iﬂrde
ein Reaktionsgas’ erhalten mit 70 und mehr Vol % an. Olefinen
(nshere analytische Bearbeitung steht noch aus). Uberechlags—
:méseig dirfte jedenfalls beziiglich des Verhiltnisses von Ge-
samtolefinen zu -geslittigten KW keine Vereohleohterung 2u .er-
warten sein. Ebenfalls 18t ein sehr ginstiges Verhiiltnis der
03- und C4-Olefine sum Kthylen vorauszusehen, etwa 1.6, waa
fir die Polymeriaierung von Wiohtigkeit ist,

Ein- Dauerversuch zur Untersuchung der Aromatisierunge-
tdndens unter Bedingungen, die dem Kreislsufprozess entspre-

chen, konnte noch,nicht auegewertet werden.
_
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8) Alkoholherstellung (Spiske). - . »
.| TWeltere Versuche mit dem MAN-Rithrer bei gelinderten Bee
dingungen (feststehende Glocks, versohiedene'Oesohvindigkoit,
Verliingerter Mantel) wurden in_der.teohniaoheh,Abaorptionaan-
- lage nach Vereinbarung mit der MAN und Rhoinpreussen durchgo-
fihrt, i )

9) rolymorsisation (Spaske) _

a)-qaﬁ4-Polymerhisation mit’Kondenaatbqnzin ( -70° sledend)
~fusammen. Die Siedekurven der erhaltenen Bonzine liegen une.
‘glinstig (bie 200° ca. 80 Volf bei einer 20 #igen OpH,<Poly~
umersisation), da die. Xgtétdh Olefine des Rondensatbengines
bei,den-eoharéén Bedingungen fr die 0 H,~Polymerskation m
hoch polymerfisieren, - . o S ,

D) C,H,~Polynerisation nit Ak~Bengin Zusatz (140 - 200°) -

’ c) 02H4~Polymer$$ation mit AK-Benzin Zusatz (200 - 300°)
‘(vollkommen bydriert JZ = 0.7). Sowohl boi einor 50 %igen
- Wie bei einer 90 #igen CoHy-Polymerisution liegt das Siode-
.ende in diesen Féllen bei ca, 300°c.’Der,Zueatz von Bengin
hat nur den Vorteil der Katalysator-Erhaltung., Fine Uberpoly-
merisation von 02H4 ist bis Jetzt_daduroh nicht zu vorhin#orn.
. d) Die H2804-Polymorieatiqn ist nebenher in Angriff gonom-
mén worden. Dooh ist man Uber eine 45 $ige Polymerisation
‘noeh richt hinsusgekommen, da die parallel auftretenden Estor-
Bildung noch nicht guageachaitet'werden konnte, _
10) Frakt. Destillation organigche Analvae (Scﬁeibo). '

. Die Untersuchung der Reaktionsproduicte der Isomeriefe-
runégﬁe?suché‘an‘anebtan wurden fortgesetst. Ale Grenge swi-
schen dem nicht umgewandelten n-Heptan und seinen Isomeren
warde 93° beibehalten, da es. sich durch eine sorgfiltige De--
atillation der schwer zu trennenden Fraktion zwischen 91 - 97°
zeigte, dass letstere rur eine Mischfraktion von n-Heptan -
ﬁnd'?-Methylhexan (sp =‘90°) vorstellt. Es liegen hier also
gwischen 91 und 97° keine welteren Isomeren des m~Heptans vor,
' Weiterhin wurde ein von Dahm erhaltenes Reaktionspro-
dukt (nr.25) untersucht. Perner wurde im 93/#/88 Gesemt-
AR-Bengin der Prozentgehult der 93 -~ 99° Fraktion d.h, dér
Hepten-Heptan fhrenden Fraktion ermittelt und die angrensen-
den Fraktionen von 70 = 73° una 99 - 420° auf die Frage hin

-8 -
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uhtersucht, ob es sich um Liéohfraktionen oder Isomers des
Heptend und Heptans besw. Oktens und Oktans handelt., Dieae
'Arbeit ist noch nicht beendet.

“11) 3 zse (Rottig)

’ Bei der Olanalyse wurden bei verscheildenen Ulprufven
fahren laufend Kontrollprobon entnommen und untersucht. (Per-
" oxyd- ‘und Jodzahlbestimmungen). Perner wurden einige neue
analytische dgthoden auf ihre Brauchbarkeit unterauoht (OH-Be-
stimmungen und Peststellung von konjugierten Doppelbindungon).
Die Ergebnisse der Jlnnterauohungen werden in einen boaondor.l
Barioht mitgoteilt.

»12) Lo hr;ingauqtergioh (?111y).

Im Lohrlingopruktikum wurdo in ullon drol ntufon die
Bootlnmung deo opesifischon. Gowiohtes flUnsiger und fester
Stoffe gelibt, in der dritten Stufe ausserdem der Nachweis
einiger organischer Churen, o

Moy





