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Herrn Professor Bartin,
" Dr« Hagemann..,”

: :_Bétr,': Tﬁtigkeitsbériobt des Bduptlaboraforim,

Hai 1938,

 (Gotteohy
Nornal wird bei der Uloynthece mit einer Pillung der

Synthesekessel mit 1/3 Kontakttl und 2/3 Orackbensin gear-
-beitet. Es sollte footgestellt werden, wie sich eine Verrin.
-gerung des Kontakt#lanteiles suswirkt, wenn besogen auf das
“Orackbenzin gleiche Mengen frisches Aluminiumchlorid einge- -
- 8etzt worden. Dle technische Bedeutung der Versuohe lag darin,

dass sle kliren eollten, ob die Synthesen mit wesentlich gris-.
8eren Mengen Orackbensineinsats gqfahren werden k¥nnten. In

“elner Beihe von Laborversuchen war der e.2t, bestehende Ver-

dgeh"t, dass -das Kontaktél ungiinstig auf die Olqualitit ein. -
wirkt, in der Zwischenseit beaeitigt worden. Die Versuche er-
geben, dass bei einem Bensin - U1 - Verhtltnis 1: 10 beszw,

i1 : 8 our sehr unvollkommens ‘Odefinumsetzungen gn erhalten
-6ind, Die Umsetzungen werden erat bofriedigend bei einen .-
' Bensin - EontaktSl - Verh#ltnis 1 3 3 begw, 1 s 4. Han be-

kommt smch bei ]einam Verh#ltnie 1 ; 7 gute nmanmgpi:. Jo-
doch erst nach '48 Stunden. Eine Verringerung der KontaktBlmen
g9 bietot aleo keine wesentlichen Vorteile hinsichtlich Durch
satzsteigerung, , B ,
- Pur den Benzolverband wurden fur einen abschliessenden
Versuch suf den Nirburgring 4 ‘Ule bereit gestellt und gwar
oin 01 mit Alvniniumchlorid und Eontaktsl nachbehandeltes,
das mit ca, 83 % Auebeute hergestellt war, fernor das gleiche
01 upter Nechbehandlung mth Tonsil-Schwefelsture, weiterhin

‘ein U1, das mit Gramusil bei 200°| nachbehandelt war, und ein

pohr schwaok mit Aluminiumchlorid und Kontaktsl nachbehandelt:

01, das ensserdenm mit Tonsil-Sch ’egql'ganre behandelt worden '
war, Das erste (_)1 bewihrte sich am besten, das sweite U1 war
‘etwss schlechter, das dritte 01 war mit dem sweiten etwa

- -2 -
Durchschrift



Ruhrchemie Akhengesellschaﬁ _ ._7 2 - 4R 54 J 2

Oberhausen Holten
Gleiohwortig. das vierte U1 tolgte dann in einem gowisgsen Ab
‘Btand. -Alle vier Ule waren jedoch gegeniiber den fritheren BRest
taten sehr stark vertindert und benehmen sich im genzen bessel
oder ebenso gut wie Valvoline, Hinsichtlich der eratan drai
01 hatten wir das erwartet, das vierte U1 jedooh hatte nach
unserer Laboratoriumauntereuohuns einen weaentnch sohlechte-
ren Bef\mg geben miissen, -

' Es wurden eine Reihe von ueiteran Grmsﬂbehandhngen :

vorgenommen. Als gﬂnatigote 'konnte mit 94 % Ausbeute sus eine
‘12er 01 ein Qer 01 mit 80 Haltbarkeit erreicht 'orden.

2) aborversncha zur Sohmierblhersteng_ng (Clar).

, Das im Vorigen Honatsbericht erwihnte 1-Hepten wurde
nit Grabusil in der Gasphase isomerisiert. Anstatt 68.5 % 01,
die beim« - Hepten erreicht wurden, fielen mur 31, 8$ an, die

' Polhthe stieg von 1.6 auf 1,81, das tldestillat d.h. die nie-
drig polymerisierte Vakuumfraktion ‘atieg von 9.2 auf 40.8 %,
‘{mmer verglichen mit g-Hopten. an. Das i1somerisierte Produkt
war nach den Daten praktisch. vollkommen in Gama-nopten iber=
‘gefihrt. Crackbenszin wurde in der Gasphase bei ca. 200° tber
Aluniniumspine in Gegenwart von Salzsture vorpolymeruiert.
bas Vorpolymerisat hatte eine ﬂberraachand gute Polhthe von

1.79, in der Heuptpolymerisation wurde ein 01 von der Polhbhe
1.7 mit sehr hoher Ausbeute erhalten. Die Behandlung mit Gro-

Anus:ll bel Temperaturen bis zu 230° wurde weitoer verfolgt.

. Tonsi%,%x}l ’Terrana erviesen sich ale praktisch ebenso wirke
sam, &h¥4%e Bleichiferden wie Floridin, Maxil hatton keine ver-
besaemde Wirlmng, ebenso war ohne Wirkung unniniunhydroxyd.
s:llikagel, Aktivkohle, Faolin, Xieselgur, Ipatieffkontekt und
andere mobr, Auch die Behandlung mit Aluminiumchlorid wurde
welter untersucht. In Abhiingigkeit von dexr Temperatur 'nrdo
bei sehr lang deuernder Behandlung bei niedriger Temperatur

: (60°) ein Anstieg der Viscositht olne Verbesserung des Sauer- .
stofftestes, bel Temperaturen von 140° bei einer Ausbeute von
‘cas 95 % oine Verbessorang des Semerstofftestes euf 85, bei
180° oin starker Zusammenbruch des Ules Baf oa. 65 § Ausbeuts
oin Anstiog des Sauersttestes au:t 160° und eine thermische
_Pestindigkeit von 89 % erreicht. Die Behandlung bei Tempera- -
turen un 140° echeint mit der Gramueilbehendlung konkurreng-
fahig #a sein, Eine schr merkwiirdige Stelgerung der Saverstoff.

‘,featigkeit warde bgi _ge_rﬂ&le:lohzeitigen Behandlung nit Alumi-
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niumchlorid und Tuft erreicht, Bel den extrenen Grannaubo-

" -handlungen ainkt die andmokteattgkeit in stlrkeren Haose

abals bel dom Aluminiumohloridbehandlnngon. Duroh Zugabo von
Trikreaylphosphat kann ohne Schildigung der Altorungebestindig.

koit die Filmdruokfentigkeit wieder auf dén alten Vert go-

bracht wordon., Auoh duroh vorsiohtige Zugabe von bright otock,

‘dor anordinge aie Altemngaboatundigkeit heruntorsetst$, kann
ddo Filmdmokreatigkeit wieder gehoben werden, Durch fugabe AL

Kupfor und Elcen wird die Sauerstoffbostiindigkeit ausseror-
déntlich unginetig beeinflusat. 8elbst nachdehandelte Ule
worden sofort wieder mo nnbeetﬁndig wie unnachbehandelte,
Durch Zugabe von Schwefel, der vergittend suf die Ssuerstoff-

{ibertriger wirkt, kamn auch bei Zugabe von Eisen die alte Sta-

bilitiét der Ule wieder hergestellt werden, Diesss Gebied wird .
besonders intensiv bearbeitet, da der Bchwefel auch bei nicht -

‘nachbehandelten Ulen anscheinend seshr gute Virkung hat. In

allgemeinen aprechen die dbright atock—Anteuo basser mt die

‘ Nachbehandlung an als die ddnnen 019.

35 )] % okezgtheae (Da.hn). :

Syntheseofen 2 wnrde dnrch Ei.nban einer Pumpe und eines
Geblﬁses fﬂr Kreialaufvermche erweitert. Ein Versuch wurde
mit normalem RCH-Kontakt durohgetiihrt, Das Kroislantvcrmt-

.nis betrug 1 : 4§, die Gasbeaufschlagung 11/g Co und Stunde.

Bl ‘einer Versuchsteaperatnr von 185° und einen Druck von

‘7 otdl fallen Produkte an, die mr 30 £ Gber 300° siedende An-
: telle enthalten, Der Gehalt an Olefinen hat sich nicht ex-

~ htht und betrigt mur 6 - 8 % nach Kattwinkel. Da du' Yorsuoh

- gofort im Eroisleuf bei 7 atil angefahren wnrao. nogt die

: .c%-B:l.:.dnng nmit ca, 18 ¥ gu hooh, Der Versuoh wird unter co-
‘eignotoron Bedingungen des Anfahrens wiodoerhols,

- Bin Ak’Kontakt (100 Co 1 15 ThOy 1 65 AK 4 135 Kiesolg)
wurdo. noben einem normelen ROH=Kontokt untorsuoht. Boide Re=
aktionorohre Iagon in oinom gomoinmamen Hoisbdad, da der AK-

 Kontakt eehr wenig reuktionntuhig war, mueste die Temperatur

bis '200° erh8ht worden. Der normale Kontakt bildete 100 ]
co und 0H4 bei vollstindiger Anfarboituns des C0, Durch Hee
raureetzen dor Durchsatzgeschwindigkeit bie auf 10 1/g Co und
Stunde, konnto die cn4-Bndung stark gurilokgedringt werden, -

CMit steigendem Durchsats fH1lt der Uneats langsam adb und die

QH4-Bildung macht bei einem Durchsats von 4 1/g Co und h ein
Durchsdmft . - -
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Minimum (10 %), un dann bei steigendem Durchsats wieder et'au
anzusteigen. Die’ Ausbeute betrug noch ca. 1oo m3. Die Raum-
Zelt-Ausbeute konnte auf’ ca, das.2 S-fache gesteigert Ierden.

Der gleichgeitig gepriifte AE-Eontakt brachte keine hher sie- -

denden Produkte, 95% des Anfalls gingen bic 300° Uber. Es wure

‘de festgestellt, dass ca. 15 = 20% Alkohole mit enfallen. Iso-
.Propyl- und Amylalkohol konnten bereits featgeatellt werden,
" Die-genaue Untersuchung durch’ Feindestillation stcht noch aua,

Der Gehalt an Olefinen liegt hdher als bei normalen Kontakten »

“(ca, 25% ). Der Umsatz und die Ausbeute sind schlechter als
_ bei normelen Kontakten. Kontakte mit verlindertem Co-Gehalt
‘wurden bei Normaldruck unterauoht. Zwischen 'einen normalen XKone

takt lao Co : 15 Tho2 t 200 Kieselgur und einem Kbnta%t mit
der zweifachen Kobaltienge: schwankt der Gehalt an iber 300

v‘aiedenden Produkten’ innerhald der Beatimmnngsgrenzen. Ein Kone
_ takt mit 4-facher Kobaltkonzentration brachte nur wenig mehr

Produkte #ber 3oo siedend. Umsatz neg Ausbeute ist bel den
Eontakten nit vermehrten co-Gehalt wésentlich schlfchter, ins-

‘besondere wenn eine Gaabeaufachlagung von 1 1/ g Co h belibew

halten wird. Die Kontakte werden anschliessend in der Druck-
synthege geprﬂft. Es warde eine besondere Apparatur sur Kone

taktpriifung bei Drucken bis zu 120 atii erstellt,

"4.) Aromatiéiefung.‘ { Eolling )

Die Regenerierung von AEK-Kontakton durch Luft-stickstoft

' Mischung in Valuum ergab die msglichkeit Kohlemmengen abznbren-
nen die den auf der Kohle abgelagerten Zeraetzungsprodukte ento

aprachen. Jedoch liessen die Kontakte von Regenerierung su
Regenerierung nach, Ein gleiches Verhalten geigten Kieaelsnr-
AJ—Kohle-ohrom-mischkontakte. Das Arbeiten mit diecsen Kontake

ten erscheint daher swecklos und wi:d eingestellt, Hit KE~Eoh.
“le~-freien Kontakten gelang-ea'die Regenerierungazeit suf die

Hilfte herunterzueetzen. Es léuft gur Zeit ‘ein Kontakt der

558 Toluolgehalte im Fliesigprodukt gibt. Diese besonders gute

Aktivitds echeint von den Anfahrbedingungen abhiinglg zu sein,
Merkwﬁrdigerweise ergaben niimlich dle Kontakte, wenn sie nicht
im kalten Rohr eingefahren werdens Bim Sinterung der Trager _
bei ca. 700 - 800 vor der Trennnng schoint gﬁnstig zu gein,

: 5. ) Acetxle lage. (Rolling)

Nach Fertigstellung der Versuchsanlage gegen Mitte Hail
Durd15chr|ft -5 =
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:wurde gunichst der Ofen in Betrteb genommen, Wegen der durch
Undichtigkeiten in der Ansmauerung hervorgerutenen Gltthens des

Auasenmantela in der Reaktionszone und wegen der ungontiigenden
Luftvorwarmung der Verbrennungsluft msste der Ofen wieder abe=

 'geate11t werden. Die Untinderungsarbeiten sind ingwischen de-

endet und der Betrieb kann wieder aufgenonnen werden, Die
Waschanelage wird probeweise nit Tuft und Vasser gefahren,

Dlo sich. einstellenden Mangel vurden behoben.

1

6.) Polxgurbonzin ( npiske )

v Zar genauen Untersuchung der Polymerisation des Athy=
1ena ﬁber Phoaphorsaurekontekten wurde ein Gasgemisch ver
wendet, das neben 424 0, und 04-Olefinen 22% Xthylen ente
h&lt, Die erhaltenen Resultate aind in der naehrolgendan

"Tabelle zusammengeetellt.

© .| Bedingungen Aufarboitung Polymerisation| Bemerkunger:
Vers, B gungccm/h eCyHg#C Hy dzOQHL : ma;
52/1 |200(" 5| 150 | . 50f 0 |Bineatss
52/2°| * | to| 250 | 558 "o f°§§;§§”:;i
52/3 | » | 50| €90 - B9% 145 | ¢kthylen !
52/4 | " | 5ol 500 | 728 | 1,58 z‘°3“s'°4“aj
52/5| " [ 50 |teco | 51% 5,36 g:n‘*_ 22,1
52/6 | » | 100 | 250 90,5% | . 18% 4 |
52/7| " | too | 500 = jao¢ ‘ 14% J

Bei 50 at'nnd 250cm3 wiirden bei nur 4% Aethylonpolymeriua~
tion eine 9o%ige Aufarbeitung der cj und 04- Kohlenwasser-
stoffe erreicht,. Das gewonnene Benzin hutte folgende Datens
Bpez.Gew. ' 0,73 - 0,74, Brechungsindex 1,41 - 1,42;
Olefingehalt = ca.?o%; ' Siedebeginn ca. 35%

Siedeende ce.250%; bei 200° ca, 89 ~ 914 ubergegangen;
0ktanzah1 96 - 97; schneidet man das Bengin bis 200 80 ﬂng
dert sich die Oktanzahl nicht.

T.) Alkoholherstellgﬂg.' ( Sp;ake,TSchmitz‘)

Die Absorption der Olefins in SchwofelsBure in einer
Gegenstromkolonne erwies sich als technisch undurchfiihrbar,
da sich die Emulsionen m schnell entmiachen und keine genile|,

- 6 -
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gende Absorption zustande kommt, Eo wurde daher ein Rithrauto.
“klav von 351 Faésuﬁgaverm&gen An Churgenbetried in Betried

- @enau .abgesohloasen, Qcch kann man mit einey 95%igen Gesamte

absorption Technen, wobei ca, 8o% der 0lofine ale Ester ere
halten werden, wihrend ca, 157 ale Benzin mit oiner Oktane
-gahl von ca. 96 ung’ einen Siedeendpunkt von 190° anfallen,
Der swelstufige Betrieb » Wobei eine Gegenstrontithrung von
Sture und.Gasol stattfindet, ist gur Zeit in der niheren Pr.
-probung, L . C o » \

8,) Olanalyse, ( Rpttig ). ,
. Es wurden einige Ringsahlbestimmngen nach der Hothode
von Vatermann durchgefihrt un evtl, fiber konstitutionelle

' Knderungen der gie bei der Nachbebandlung begw. bei versochie-
- denen Polymerisafionsver:ahren sufochluss zu bekommen. Ausser
~diesen Arbeiten ist von Dr.Réttig die Eontaktherstellung fur

die Aromatiaierung und fiir daie Druckayntheaeverauohe durche
gefithrt worden, '

9.) Dehydrierung, (Spedtmann)

: : Anf kalg,Granusil aufgetragenes Vanadimnoxgg gab bis
28 20% Propylengehalten im Eddgas wihrend mur 224 due den
Propan ‘entstanden, Turde unkalg,Gramesl verwonget, so er
vgabe’xf"ﬁlepgn 12% Propylen To% Xthylen, Mit Ammoniak geflilltes
Ad014, das bei 750° kalsiniert mit 4,5% V.05 vorsetst war,
‘ergab bei 600° und einer Verweilseit voy 1,85 * gleichralls
20,2% Propylen und 2,8% Xthylen bei einer Expansion von oa,
30% entsprechend einor etwatgen 3ogigen Propamunwandlung,
Gegenfiber den AR-Kontakten.ist aie Aufenthaltsseit mur etwa
noch 1/7 und’ die Zusannensetzung des Endgases wosentlich ver-
bessert, : : :

10.) Eeinfrektionieru ng ( Scheibe )

. Zur Rliirung der bef\‘?g?ﬁeac_h Gimed.H. gemachten Beo~
bachtungen des Auftretens von Polymerisaton war ein Krackben-
zin, das von 4o - 70° 8ledeto und oin ebensolohes ARK-Benzin
hergestellt worden, die einmal in der urspriinglichen Form und
nndezte:séits' nach _Umivandlm‘zg iber Granusil an aie Firna Tore

. -7 -
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13.) Herstellung von Dieselsl aus Paraffin. ( Dr.Gottschall )

nesch geéandt wurde. Diese Benzine'wurden‘nnterauoht, ein
eingehender Bericht folgt, '

J1i.) Reinigggg von:Zeohénwasaer. ( Henke~Stark)

| Versuche zur Reinigung von Zechenwnsser wurden hier
durchgefihrt gleiohzeitig mit Versuohen bed #or Kohletechnik,

‘Uver die Resultaté der Versuche, dis sebr glnstig aussshen,
.ist in der{Aktennotizﬁ%érichtet worden,

12.) Yerarbeitung von Ferrolgulfst ( Tramm (Pransemeyer Ruhrye

- Die halbtechnische Apparatur bestoht aus einem Rohr
mit untergebuuter Drehgoheibe,durch das eine Mischung von
Perrolsulfat und umgowandolten aus Elsenoxyd und Ammonsulfat

bqstehendé'Reaktionaprodnﬁf von oben nach unten durohwandert
wahrong - #/ra 1 dpr MUHE Salifindet, &

-u§dv%1ne'ﬁinleitung von;Ammpniak;\érgébéﬁuaunatige Ergebnisse,
“aufgrund deraelben oinc halbtechnische Apparatur entwickelt

wu;de; Uver die Versuche ist in einer Siteung des Beiseroiane-
schusses ( s.Aktennotiz 451 ) berichtet worden,

Der Umbau der kleinen Rwkhmttk piopeétile fir die

.:Herhtéllung)von'Dieaaldlen warde in Angriff genommen,

Durchschrift





