. Sohmarshoidoy dea Sedunt 1944/
- FEU/Ffspst

Eurzo Erghizungen su den’ Dilanzblittorn der Rede-Voisuche it Sisene

kontakten im éormien Durchgang.

Yerfossers Dra Lrwin Souter, Brimnkohle-Dongin Ae=Cey Work Schwarchoide.

. I, Vorsucheanlage.
A St S B e AR

Te) Ofen:

Druckwasserbehedztes Monneengnnrohy mit Dompfeencler wnd Vesserstond,

“bis 30 etii Betricbadruelk fohrbar. Ne Tenpersturieliung effolgt '

durch elekbrinche Helzues nit ¥ontdlibthermometerregelung.
Form deo Yontektroumess Ring von 10 mo Stérke, 24 mn 1., 44 mm BeDey

~Hthe 4,2 m, Inhnlt 4,8 Liter Wontelt.:

_ 24) Bischpesherstelluns.

duo LonbenCO von Ludwigshofon (1eGa), Botricbewasuerstolt (’é_‘E’..‘_‘go 4
Y2) wnd Betriebssyntheseges, Ab LErs 1944 slolitt ein 240 n3 Stopel=

©behilier swr Verfigung. Dae Wicchgos wird eb’da gus Bombon-C0, Bow

triobewascerstolf wnd ‘Sticksicff gemischts Lor Gohult an CO+ll2 gollte

.. aboprachegeniil 88 4 botragec. Das' Verhiltnis COsllp ‘= 181925 so0in. Ab

lides aulte zua ltischen Xohlenoxyd aus Iolzkohle (im Cenerator orzougt)
otua 3 nal yervendet werdeit,-da koin Bomben-tU vorhanden wors Dags
¥ischgas geht vor defr Gfen liber oine Metiviohle~Painstréinigung. Dor

Gehalt an orgenischen ‘Sohwefelverbindungen liegt unter 0,1 g/100 TmFe

" Anglyseny veril, Dilanzblitter.

3+) Gzomessung, Drugkmeosuns, Pempera burneseung und_Sichungon, .

Lo wurden fiir Eingang und Ausgeng pntlich geeichte trockeno Gapuhron

- von Braun d. Co in Stuttenrt verwendet. (kleinsto Tyre). Dio Bingangoe

ubr sitzt dn einom Druckiopf. Die, Ausgongoulir beéfindet sich hinter
der Denzinebscheldung durch Tiefkithlung und p-FKohle. Dde Bichungen
wurden von den Firmenverttetorn zusdmmen mit Dr. Ruschonburg und

- DreSeuter vorgenommen, Die Uiterlegen befinden sich in-den Ofenbuolwrn;

4e)

Die Ofentemperatur wiwde nach don Dampfdruck (1qu_~oboi'on10£qnmanometera
ermiftelt. Kior wurde etwa alle 4 Wochon' eine Xontrolle vorgenotmen.

I‘rod{ﬁ:tgxbschdidmuz.

"yater dem Gfon befindet sich eiio beheiste Druckvorlage 1 (on. 120°,

Pavoffinvorloge), dann folgt eine wopgergekiihlto Druckvorlago (Sohver—#_:
bonuin); Hinter dieser Yot die. Entsponmung. Aus dem Restgasotron wird -

- des Befizdn durch Tiefkithlung mit uneeren Tiefkhlvoringen abgenchie-

dens Bingolheiton der Abschoidung pind aus den Bilanablittorn und den

Lonfddagrommen der’ Ufen orsichtliche Zur gonauen Brfanoung der Gape
und Goeolbildung wexdon in stationiiren Laufabschuitton Dauorproben

- £l dle Stock~Annlyse und Produktproben fir dle Foindestillation gd-

Bogen. Dicso Feindeotillationsbilanzen sind, in den Laufdlegratinen

" besondors oingozeichnet. '
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I1. Anplytische Untersuchung der Produlctt.

10) Stock-Anslyse der K.¥, in Roptras und Gesol,

ay

Es wird im woschtlichon das in Loune veriendote Verfohren dov Stock—
Annlyse bomutzt. Die Olefine im Gopol worden auBerdem volumetrioch
durch Lutql,/tiachu IL,'urim'ung bestbimmb,

Paindestillation dor flxiueigan Prum,rprddukte.

" Das mca:".tc "‘iLﬂ:Lh.l'ondenaat vird .me‘r'nt* in einer basonderen holonne

nit golihlten Xolomenkopt (Kaltethormontc.t) atebilisicrt (Abdoutil- )
lioren unter Rickfluf dor 63» wad ¢ 4-I‘r1ktion).

Dap Stubilprodald wird ult den Sohworhenzin vereind st wal ea, 6 nnl-
nit koltem destilliexrten Wassor aucgowaschen (Sche:.detrlohtor), vobel
die Houptmenge der nicderen Alkchole-in Lbsung goht, Dep, Veochwnnser
wird wle das Rezkdionswesdor in dor Jﬂnt'fenkolonne (10 m) destitliest,

um don AlkoAgl' abzutrennan. dis Alkoholkenzent»ot wird durch Destile

letion ifbor Zalk wvosserfrel gomacht. Von ddesem Produkt wewdon domn - .
dio Xemnzehlen pnogefihrts. Dag gewaoschene Stabllbenzin wind mit wonig
wagsorfreien Hatrlwuoulfet gotrocknst, mit dem Pernfiin swr Nostile
lotion enteiluitdis gomlocht. Zuar Deatillotion worden one 500 g Produkt
verwands, Bo vlzd suevet bed Nowmaldradk bi 179° (040 .0ingeschlonaon)
in der 1o w~Jawtzenkolonno Lwindestillisrs. Dlo nachfolgende Dagtil-
lotion vix»d in elner 2Y/2-neJantzenkolonnc bei 10 mm Hg aungefﬁhrt.

- Wegen dor gor] 9cren Tronnachiirfe der a.‘(olonno wird in die Froktio-

nen c11 12» 043 C15/16s 017/13, Gataah cds C19w2] bozwe Kp. 320°-
450° und Hz:rtm.r £2in ?nﬂckst'\nrl ther A50 ) zunnmmengefaﬁt.

Kcnn"then (Vnr + Bilanzblittor)y

o) Jodzghl. ¥ird mach der Bron-lothode von Knufnann emogotithr,

b) ORZohl. Modifiz iesrto Mothode Vorley-Bilsing (Vergl. xlolde, a.78),
Fotto und Soifen, Eeft 9» Sopts 1939)«

‘ ,
o) Blure- und Yerseifungozahl’ vorden ia bekanntcr We:lse (w:le be i I.G.
—ﬂund HRuhrchemio iblich ansgefﬁ}u:t. ‘ ‘ ,

Bei einenm Kontrollversuch wurde oin roinas Hopton m;t wnseerfrelon

'Amyleliohol untersuchte .-
" Ea wurden folgende —Jodzu.hlen cai\mdem

Arylalkohols 0, Hoptens 251 to .
-Guniochs 1 GewsTl. Alkohol g 1 va.‘l‘l. Hoptan, Jodzahl 125.
Gendsoh 1341 Jodzahl 202 :

Gemioch 119 Jodzahl 224,

- Bed den cre ten I'eindeatillatiomm {ov dlo Vesservidsohe uad Alkohol-

redestillation leider noch nicht durchgofihrt worden. Als Folge dae

von sind die Lremungun Weniger genoue Dio I!ydrmlznhlon der niede-

ren. Frekbionenieind ebendalls fohlorhaft. Wie sich gomeigt hat, bc—

stéht dio Hauptmnce des niodoron ﬂLohola oo Athylalkoholl.

S0
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mI. 'Vemuohoaumvértﬁz\:u; und Bilanzaufotellungyd -

'Vorbemerkungs P , 3 )
Dioc Grundlego.war durch die in Schwarzhoigfa entwickelte Vorouchstechnik
und Auswertungsmothode im 11qnentlichen gogoben. Es erwico oichi Jedooh ale
notwendis,, don Hydricrwessbrotoff und den Saueratoffgohalt der Synthege~
produkto auch /irg'der Bilgnz goneuer zu-bordolsichtigen, In enger Zusenmen-
. erbeit dor Sdohboarboiter der Firmen (insbesendore Dr.GroB (Lurgi), -
‘Drokiirtkenoyer (IsGe), DrePichlor und DreWoinrottor (K.fieI.), DreRuschen-
burg (Rhoinprouden) mit Dr.Soutor wurde oin verfeinertep uswertungse
und Bilanzierungsverfahron festgolegte. 2N e

I

Als Resultat diesor Zusammonarbeit kinnen die. Ergebnissc der Versuche und
ihro Unterochiede in Bezuz auf dip Kontaktleiotung und Produltzusanmene

. Betzung mit oiner Auofithrlichkeit wiederserebon vierden, die-ols orstmalis
ongusshen iot. N - PR

14). Bilangiorung nach dor Produki=Foindestillation mit Cagole und Rostano-
~ Stock: 82, Entrioklung der BilanzeXontrollo.:Berechnung der CHe
-v. Srenzousheutenkonstonten. - g . R ‘

i

: . Die _neuo Annlysonkontraktion. , B .
. Zu Boginn dor Vorsuche stellte pich horaus, daB dle Vortvotor dor
Firmen im Weston die Berechnung der Aushbeuto aus dem- CO-Umsats in
. onderer Weise ausfihren als Dr.Seutor-in Sohwarzhoido. An einem Doie
apiel gei dies kurz erliuterts - AR e _
S . . ZugHp ungesotatos COst4eg0 . . | ‘
a) direkte Rechnungs Mz 7.7 ._ > = Ausboute in g/mn’

1490 g,““ :ﬁ:ﬁg’éﬁ? (Grunqul,raolmuns)

b) Seutor'sche Rechnungssrts i , ~
‘Mergu wird gebrmichts CO~Unsatz und Idenlgnsgelinlt des Sy-Gooes,
- dor enf’ Grund des CO-Hp~Vorbrauchoverhiiltnistes eussurochnen ist,

sowie die Ideolpusgrensausbeute. (208,5 g/tn3 Idonlgas bei reiner

-~ CH ~Bildung), - = . : SR e
Augbaute g/lin3 Sy=Gas = Grenzousboute x CO-Unsatz x Iddalgneogehalt.

S 5

( Grenzausboutenrechnung) .

o Coe e

~Ae Die neuo Analyaohkontraktion.

Dr.Ruschenburg hat sich dor iitthe unteradgon, an Hand vc(m Modellbeispielon
die Verhiiltnisso .‘dog'f,._peiden Ausbeuterechnungen bel richtiger und'falocher
;Kontraltion au verfolgen. Ls ergaben pich nun -folgende Rogeln, die in go-
‘moinoomer Diclussion herausgearbeitet wurden, e

JRogol 17 Bei ‘richbigor Kontroktion ergobon beide Rechmungsarten die glq:/lche

. ". Aupboute. R A o L

"Regol 21 Bed flgocher Kontroktion liegt der Vert Uber Idealgesgehal t=Gronz-

- .ousbouto ‘dom richtigen Wort am nilchaten. Der Fehler ist hiercdurch

‘- d1e Einboziechung des verbranchien Vasserstoffs otots goringer-ule-

bed dor ondoron Rechnungsart, Deshelb ist emch die Annchmo nicht

" holtbor, etwoe den Mittolwert zwischon, don heddon Ausbeuteworton

als richtig anzuschen. . oo o

!
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Rogel 31 Ist dle Kontraktion zu hoch, so ist die {iber Grundmol gerechnete
Ausbeuto héhor ala dic tber Idenlgnsgrencoushboute. Bolde oind
héhor alo die wahro Ausboute. Ist die Xontraktion zu niedrigy oo
licfert die Grundmolrochnung einen niedrigeron Wert alo die -
Tdonlgesgrengsusbeutonrechmung. Boldoe Werto gind n;ledrigoz‘ ols
der richtige. Ep 1H0% elch mit den boiden Rechnungparien durch
Probicren aus dor Sy=Ges- und Reutgasunalyse dio richiige Kon<
traktion direkt exrmitteln, ohno- daB die Volumkontraltion oder
. aventucll die Stickstoffkontraktion bendtigt wird. Das hoiSt,
owohl .die Stickstoffkontraktion, die Volumkontraktion und

. 8 .
‘ d%e Analysenkontraktion einander ungbhiingip kontrollieren, Hier-

sug orgeben sich folgonde weltoxe Rogelns . . .

Rogel 4r Bedn ardentlichen Vorouch missen alle drei Kontraktlonen Uberoin-
" stimmen. N

Rogol 5t VWeicht die’ Analyscnkontralktion otark vdn der Volunkontralktion ab,
so licgen sohr wahrscheinlich Ungensuigioiten in der Gasmonsung
odeor Undichtigleiton im Gasweg vors :

_‘Regel 6t Welcht die Analysenkontrelition atirker vbn der Stickotoffkons
C  traktion eb, g licgen wahrockoinlich Fehler in dor Gosgnalyse,
insbosondove ‘dér Stickatoffbostimmng im Restgas vor (schlochte
- Mgthanvorbronnung)« ' o '

Regel 7: Gridere Anplysenfehler in der COgwy CO=, Hp-Bostimming VLerirken
Fohlor in der Anglysenkontraktion, dle sich besonders in den .
unregolniesigen linderungen des Co-H=Verbrouchsverhiiltnisges su
. exkennen geben, - ' ‘ : .

B, Verfeinerung der Kontshktionsmestung durch Einfihrung der Durchschnitte-

cn4mdmolkond£anten und der Durclmcimit%n-cﬁ-'cronzuunbauten-zohetonten.1;

| s N B

Pel Kontalkten, die stirker nach dor Bensine und Gasseite arboiten, kann
‘ nicht mehr mit dem CHp~Grundmolgewicht 14 und-dor CHp-Gronzaustoute 20865

gorachnet werden, sondern es mad-dor Mehrverbrauch an \insserstoff zur
Clig~liydriorung boriicksichtigt worden. Dies bedingt, daB das Gfundmolge- .
wicht grifer alo 14,0 wird und dic Gronzausbeute kloiner ale 208,5 g/fm3 -
-(Vorschicbung des £0~Hp=Vorbrauchsverhiiltnioses nach der Wasporstoffopite).
Dor lydrierwanserstoff wird auf Grund der Reotgns=, Gogol~ . =
Stock=- se, dor Guomengen und der Feindestillation (quentitative Hols
vortellung) awsgorochnat. ) o K '

Ce /Boruckqiqhtiglmg dos ‘Bovers toffgehnltes dor Produkic. Gang dor Kongtanten~

berechnungs : o c o SR
Purch die Aufnalimo von Souerstoff bel der Alkohol<, Ester— und Sturcbil-

'."f";We’ﬁﬁfaiéﬁ"ﬁaﬁéi‘é"’]ﬁﬂébﬁﬁtéh"ﬂn“g/ﬂnﬂ—m -bok* der' réinon Kohlemvaaser=-
. stoffsyntheso. Boi der SHurc- und Esterbiléuny oind euBerdem die stéchio=
. metrischen Verbrauchsverhiltnisse filr GO und Hp fitr joden Betor anderse
“=Audor Kohlenwssoerstoffverbindungen kinnen in der Synthese nur, guors
stoffhaltige Vorpindungon auftroten, Hnch dom Yorschlage Dre Piohlors-
‘warden slle auftretenden Ssuerstoffverbindungen in einen Cl=Rest und '

© Souerstoffrest gerlogt und in Jodenm Falle die (li-Gronzausboute dor Al-

‘-', 5 =
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koholo und Iotor aas den: Bildungagledchungen ervochuet. Dio Srgebnisse
‘olnd in dor folgendon Tafol 1. grophisth zusamasngestollte Lo Solen nlp _
Boicplel Athylallohol und %thylagotat hernusgogriffen. : Ethylalkohol wird
.gerlogt in C2llg + 0, olso gegitiigtor Paraffinkohlanmosserstoff + -
Savoratolf, Lthylacotat in OgHg + 02, algo Olofin + Ssuorctoff. Aus Tafbl
1 gind die Cl-Ausboutan in’g/Nm3 Idealzas fir Jeden olnzelnen Fall zu

" ontachzon. Dio, Porechnung der Grundmolkonstanten und Greazausbouten~

" konstonten pelber goschioht nach den Regeln der Nittelwerisbildung, Lo
wird algo untor Boxllckoichiisung von Nenge, Cll=Cohslt, Molekularpewicht

- und der sttchiomotrischen Vorhillinisse der Durchschnittowert des Grund-
nols und dor. Gronzausbeute/lin3 Ideulggraller bestimmtor Vorbindungon.

" errechnote Dor Sauorstofigeholt in jeder Fraktion khna naon dor Sliurew,
Eoter— und OfZohl unoitiolbar berechnot worden. (Nach dem Vorschlage
von DreSautcr 1ot auch folgende Zerlogung dor Seusratoffverbindungon

. durchfilhrbors Alktohol wird in Olefin + Ynoser garlest,.Eoter wnd Siure
in Poraffin + C02. Hiorbel wordon Viosser und Kohlondioxyd (Roalitiopge -
produltto fer Synthece) gewiscormaBen nach der KeVe=Bildung sekindir an~
gelagort. Belde Rechnungowope fithren Jodech zum, glodchen Endorpgobnigs
Dre Pichlers Vorachlag wurde als der allgemeinero verbindiich orilirt).:

- . . ot
J—

D. Einfihrung ciner wohrochoinlichen Vorteilung hbhorer Alkoholo wund Esfor
~in éen Fraktionen in Emwgélung'der, gonauon analytischen und pripare--
tivon Erfacoung. R : S )

- Dio lhthoren Alkohole und Egtor in den Froktlonen konnten priparativ

" poclt aicht gunauer untersucht werden..Es wuwde nun gngononmen, wao em.,

 whrscheinlichiton isty dofl die Boter vorwiegend fthylooter hiharor

" Pottahiurcn pind, Pir gnde Frektion vnirde ein typiocher Vertrater horcus-
gosucht (vile Tobella T
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" Eo 108 dde Aufgabo dor woitoren Verfolnor
Obigen Amchmen in jedem Folle durch quan

ung dor Vercuchnorfaqpmg,' dle
titative .orgenische -

50 (0=

" Bener gu gestnlton und svontuoll in ltherer Konsentration emftretonde

‘nicht berliokoiohbigto Seucrotoffverbindungen
nit in

e
- i

Be Domerluns zu den Zwischenbilonzon.

[
I

(2.84 Fotone, ‘Aldchyde wsws)
dss Auswertungoverfehren aufzunchmons™ ' :

‘Dod don Zuischonbilonven bosteht do Sohmierigkelt, aws den Nothawerh

und dor Ce-Zohl don Reinnme
eingoef e},

otvag 2u hoch).’ Ner Gasenfall wire dann,
den Verouohon' otwa 131, 1at, dan Doppelto

wthenwert angugeben. Hier wurde ale Hiherunsaropel
*don Uothouwort durch die CeZehl su dividioren, wolduvch

wod :
der Roinpethanvert anmithornd ¢

rholten wird (Werto oind theovetisoh '~

da das Vorhiltnis 04102 bed
doo Roimmethanwerto. Zur Mothane

1
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beotimmng in Reotgas mf nooh gesagh werden, da o Vorte it dea

- Orsatapparat moistens, otwab zu nisdrig cusfellen, withrend die Sticke

etoffverte nls Folge davon melotens etwas 8u, hooh sinde Dio Fehler
kbmen Jetst durch don Vergloloh dor mnalysenkontraktion mit dor Stdoie

stoffkontraktion wesentlich besger als frilner ﬂkmmt\ werden,. .-

Fe

Bemerkuns zu der Gosantbilens und gur Durohaéhﬁittmrfborochnung.
Es oind gwel Arten Gesantwerte ermittolt wordons = - '

a) der Bolastung, dor Bus'zuéammemietmg, des Unsatges, dor Gessufare
beitung und Ausbeuten, - . 3 . . -

b) der Produltauftellung nach den Feindestillatienen’,

Zu 8) Die Durchschnitteworte wurden cus don -Abschnittobilangen unter

- Derileksiohtigung dos meitlichen Gewichtes (Botriebotage) der
oinzolnen Laufeboohnitite emsgefihri. . e -

. 2u b) Die Feindestillationesn wurdon als giltig fir oine Botriobozedt

vor und hinter ihnen angosehen, BB, gilt die 1.Feindostillation

fur dié Anfohrt bis zur Poﬁndeatiuation und den Abschnitt hinter

inr bio sur Nitte deo Zeitabschnitts gwischen der 1. und 2,Feine.
- destillation. Jierbei ict das Ofenporaffin nioht borficketbhtint ~
. Forden. Der Mittelwert wurde wieder.untor Toxiickgichtigung dos -
. Bolblichen Gewichteo gebildet, Es kommt vor, das die Mothanwerte
- nach den beiden Reohmumngparten etwps d1fforderon, was nicht cu -
- wermedden ware .- ‘ ~

' Zur Voranschaulichung der Gosemtergsbnisse und gur Erloichtorung des |

+ Vergledches 5ind noch folgonde graphische Darstellungen tedgefigts :
‘a) Purchschnitte-tato-leistung berechnot fiir den 10 m3=0fen wnd Durche

schnittoausbeuten in g/fin3, wie sie in den Versushon tber 9o Page
Betriebgzeit gofahren worden sind, S :

'b) Gemiohtoprosentunlo Auftollung des Cesambproduktes (= 100) und Gohalt

- Tres R NAULAy AULUATA -

Eotore Rost geslittigtos Paraffin,

a) Verglei_ch dor Govichte-Vdrte dor Hauptfroktidnen (Cas, Gagol," ,
Bengin, Dieseltl, Gntoch, Paraffing niedere slkohole) untereinanders. .

" dor Froktionen (Fraktion ='100) an Olofin, hdherep Alkohol und hthorem

SohluSbemarkung.
e

Dod dor Fille der mitgotollten Zohlenorte aind mbzlichervelse eirigs
Schreib~ und Rechenfohler mit unterlaufen, dio fir das Gesemtergebnis
sohr wahraocheinlich wmwoesentlich sind, um deren mtto:lluxxxg Jodoch

o hicrmit geboten wi:d.'

i
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