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Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holien

Abt.HL - Tr/Rtiz. 1. Juni 1942,

e R R

a

‘Niedersohrift
liber die Beepréchung am 13. Juni 1942,

Anwesend: Tragpn

Xelling
Roff |
Stiebling
~®ischermann

Betrifft: Xontsktherstellungl

1.)

fz{)‘

Kolling gibt Riesener an Hoff ab, dufiir geht Becker II zur

der LT¥-Anlsge wird vorxliéufig Wnter-Stiitzung der-LT-inlage,
spiiter restlos vom der 1L7v-iAnlage gafahren, damit Koziol u.
Engel fiur die Kontaktherstellung freil werden.

¥e wird beschloesen, die Hydrieruns umgubsuen, und gwar
sollien snstelle dexr drei 50 mm Rohre zehn 25 mm Rohre ein~-
gebeut werden. Das XKontaktvolumen betrigt 12,5 1, bei 80 £

‘Plillung bleidber 101, die bei 2,5-facher Belsstung 25 1
E - /w‘ i

e_gzu erreichen geastatien, dae-sind 600 1/Tag. |
Kolling und Stiedling sollen priifen, welche zusitzlichen -
Aggregate noch umgebeut werden milasen, um filr Folymerisa—
tion und Bydrierung eine miiglichet einfeche Eedienung zu
haben. Ea wird sich im wesentlichen um Umsteliung von eini-

i

Nﬁannachaft“dexMLm—Anlage;ﬁbgp.;Die;grqgg:gplymerisationﬂin-;f

3

gen Pumpen und HeBgeriéiten hemdeln. Die tinzelhciten des. Um-—

T pEue® dex Hydrierung wurden mit Hisken besprochen.

3.)

Fir die HydrieTfung sollen 2 - 3 Fillungen = 25 - 30 1 Niokel-
kontakt, angefertigt werden. Bevcr der Zontaki in Arbeit ge-

- nommen-wird; ‘soll vischermann-feststellen; ob dor;Kontakt mi

4.)

A 5 WO § 22 26284 G OTRT

nar 15 #% Riockel, statt wie bisher 30 %:Xickel, wesentlich
-scklechter arbeitet. [le Harstellung des Nickelkontaktes
8011 Labmbrink durchfiihren. Kolling wird ftwxdtwmwxXix die
Tir die ZC-Xontaktie gebrauchien Hutachen fiir diese Zwecks
mit einsetzen laseen. Tin Reduktionsrohr.mit ca. 5 1 Inhelt’
801l gebaut rerden. Wischermann scll mit Hilaken die nkheren .
Einzelheiten durécharbeiten und zur Genehmigung nocilmals vor-

legen. ; ph M Ac -

Auf Vorschlag vom :5tiebling Boll der beabsichtiste Polymeri—
sationsofen mit 80 mm Rohrdurchmesser unter Verwendung des
bestehenden PolymerisationeaggregZEes fix cé—Polymeriaation

durch Einbau eines entsprechenden Rohres und durch Still-

legung der anderen Ro qratallt werden.
- _ Durchschritt .

e



bar.

5.) Hoff weist darsuf hin, daB8 er such mit Hilfe von

6.)

Riesoner noob nicht mit der Kontaktfadbrikation durck-
kommen wird, da das FTinsetzen der Vortrocknungsschelen

;eu schwlerig:ist.’ £8° 3011 eine Aufhingevorrichtung mit

Flagschengug im 7.B. besprochen werden, die disse schwie~
rige Handarbeit erlelichtisrt. !

Lehabrink scll vorléufig die #4lkohclarveitun sinstel-

len urd sich

2) mit der Herstellung des Nickelkontaktes, o

b) abver such mit der Heratellung von Polymerie:tiong-
xontext mit nisderem 3chiittgewicht

‘befussen.

an Anwesende
und Spiske,



Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Qberhausen-Holten

Abt . HL-Pr/Mm. 27. Dezember 1941.

-Herrn -Direktor A i berts.

Betrifft: Versuche mit Nickelhydrierkontakt.-

-~ In der Anlage’ iiberreiche ich einén Bericht liber die
Eversuoho mit Niokolhydriorkontakt.'Wir hatten uns gur Aufgabe -
:gebtellt, mit dem vom Kompressorenhaus gur Verfiigung stehenden .
90%igen Vasserstoff zu arbeiten, den vom Kompressorenhaus ge-
lieferten Druck- von 10 atm.<zu verwenden und .debei festzustellen,
1.) wie die apparativen Ahmeasungen der Hydrierung sein mﬂssen
und 2.) welche Durchsiitze und Kontaktausbeuten men ergielt.

" ~Bei der Konstruktion  der- Verenoheapparatur wurde ein -
"35~mn~weitoa*ﬂohr in—-einem- Wassernantel“verwendet**Bei“den ver=—
hiltniemiisig hohen Hydrierwirmen (ca&. 300 Kal./kg olefinisches
Bengin war es bei den hohen Belastungen schon etwas sohiidrig,"
‘bei’ der Versuclisapparatur die Wirme abgufilhren. Ees trat im Was—
‘sérmantel eine Wirmestauung ein, die selbet bei -Ausschaltung der
Heizung gu unerwiinscht hohen Dampfdrucken.und damit hohen Hy-
driertomperaturen fithrte . Wir-haben uns ‘in- dernrorm—geholfen
deB wir in den Waesermantel eine Luftkithlung eingebaut haben.
‘Durch Einblasen von PreBluft konnte‘man'jede im Rehmen der Ver-
suche liegende Wirmeabfuhr leicht erreichen. Das Benzin wurde in
einem der Apparafur vorgeschalteten Verdampfer unter gleichgei- '

benzin wurden hier sehr sohnelle _Yerlegungen der~Verdampterappa—,
ratur beobaohtat, und gwar duroh schellackartige harte Hargmassen.
In solchen Péllen muBten die Benzine vor der Verdampfung sorg-
fHltig destilliert werden. Im Kontaskt selber wurden Temperaturen
gemessen, die, wie gus den Kurven hervorgeht, recht erhedlioch,
und swar um 40 - 120°c, tiber der Temperatur im Waesormantei la-
gen bei einer liohten Weite der Kontaktrohre von 25 ‘mm, Bei 12 mm
Kontaktrohren war diese Temperaturdifferenz auf ca. 12 — 15° ’
zusammengesohrnmpft. Es dirfte also betrieblioh keineswegs
empfehlenswert sein, #iber oz. 30 mm 1 W. Kontaktrohre zZu néhmen.
-2 -

AlS 00 4 4] 22957 UWNTL2 —



Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten 2

Wenn suoh die Hydrierreaktion nioht gerade eehr temperaturempfind
lioch ist, 80 konnten wir doch bei Ubernchreiten von Temperaturen
von-etwa 270° Methanbildung beob ch;ten. Fitr die. ko'nstrukuvo E
Durocharbeitung kann mif einer Be: éeﬁﬁn‘é von 2 5 1 Polybenz:ln pro
Liter Kontakt gerechnet werden, ;q h.,) &Jro w3 Polybengin werdon
400 1 Kontaktraum benttigt. Da ; deanroBanlage etwa 2 m /1

gu hydrieren sind, so wﬂrdo de -xVoraohlagen, 800 1 Kontakiraum
+50 % Reserven vormaehen.« *Hechnot man mit 30 mm Hal}ren und eina
Ofenltnge von 4 m, sq wiirde, Jede"" Rohr 2,8 1 Inhalﬁnaben, demis
man wiirde also 310 Rohre in Betrleb habén\_und ca, 156 aohre 1:n

Reserve. . . ‘ ‘:‘; ~c;

'
AlS OO 4 41 22957 GATHY



rRuhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten 0y

Abt.HL - u{n.l \ 27. Desenber 1941.

Ei - drierkontakt.

31,1 % N4
62,5 £ Kles~lgur
1,2 & g0 =~
1,9 & KZO
0,5 % CWO

Herstallung

Zur Her»tellung eines solchen Xontuktes' werdcn Nickel~
und Llumim.mnml.rat in Wasser geloat Auf 100 g §i (1'01)2 .
6 HyO = 20,2 g Ni 2000 occw Vasser. Zu dieser Lisung wird die
gewlinschte Msnge an :.iea«.lgux zugefiihrt. Die zur FHllung er- .
forderliche Kenge Kaliumoarbonat in Wasser geldat und dann da‘-‘“
‘Nickel- und. Alumlninm bei 50°¢C gefillt, kocht einigo minutea
und gitt den Brei auf eine Porzellenmutsche. Der Euchen wird
dreimel mit je etwa 1030 ccm LeiBSem Wasser gewaachen. ‘Wach dem
_Waschen wird der Kuchen aus der Nuteche entfernt und mit Mg0, )
Ca0 und KOB mit Waeser gut vermischt. Es wird dann so viel Wgsser
verdampft, del die Masse in der l‘leischmasahine aich gzu K8rnern .
—tornn—-lﬁst*-—llaeh—-dor—vol-letﬁndigon-!&roc:mung~i-m¢&‘rockensohrank—--
wird die Peduktion 1¥2 Std. bei 450°C durchgefithyt. Das Schiltt-
gewicht betriégt 0,5 . 1 .1 Kontakt = 500 g.

gdrier—Apparatur. .

...................... '

Die Hydrierapparatur (Anlagd 1) bestel‘it aus einem
atehenden glatten Reaktionsrohr von 600 mm '.w.ngo und 25 mm 1.¥,,
das mit einem heizburen Vassermantel ven ST mm 1 1;!’. umgeben ist.

- Der Raum zwischen der #uBerer Reaktionsrohr nnd,} inreren Wa_saur- .
_mantel wurde mit einer Iuftkiithlschlange verseh _‘. Zur- !elm-p‘ rfa— -
tn:rmeeaung inm Reaktionsraum wtxrde ein Rohr nﬂ ; inem 11,0?
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Durchmésser von 6 mm einge*uhrt. Die Xondensation erfolgt in

einem Sohlangenkﬂhler. Die Verdampfung des Benzins geschieht

in einam elektrisch beheizten GeféS ven 180 ma Lénge und 80 mm
”1.w.. woselbut auch der Hydrierwasserstoff zugefiihrt wird.

Aktivitdte
‘Versuch 1 (Anlage 2)
mit einer Ha—Ausnut;ung von 40 <.

Reakticnerchr wurde mit 120 cew = 55 g Xontukt be~

'EOhiOkt-“4V2~Stdm*bai'450 C-reduziert, Zur Hydrieruyng Wurde oin
' Crackbenzin mit siner dodzahl von 26C benutzt. Als Hydriergas
 diente der gelieferte Elextrolytwasserstoff mit gusitslich 10 ¥

32. Versuch wurde mit der 2,5-fachen lela ggg‘ = 1 1 Kontakt auf
\~2,5«1~Kraftstoff*nnd*ﬂO*atﬁ ‘@afabren . Die Témperatid 1o WASBeT—
~ mantel betrug 185° Cy;wiihrend die Temperatur im Kontaktrawn bis ~
“285°0 anstieg und nach- Berabsetzung der Temperatur-im waseer-

“mantel auf 160°¢, konnte die Temperatur im Kontaktretm auf 250°C

. -@ehalten wezden. Rach‘181 Koutaktstunden hatte das h#arierte 7

Belastung aur 11 Kontakt, 260 1 &xdriartaa ‘Produkt = 0.01 #

Ni/kg Krartstorf. Die Bz-Auanutzung lag auf 40 %o

Axtitisu:.p:nzqu_
Yoranh 2 (Anlage 3)

Versuch 2 wurde 1in einer kleineron Apparatnr mit-30 com
‘Rontéktraum und mit einer hdheren Ausnutzung des Waaaerstotte
~gefehren. Tie Reduktion des Kontaktes exrfolgte 1#2 2 Std. bei 450°.
Kendkkibenzir mit einor Jodzahl von 260 wurde als Ausgangapro—
dukt verwandt. Mit einem Druck vof 10 st und der 2,5-fachen

Belaatung-wurde-die- Endgasmenge S0 gesteuert ‘328 eine T0%ige
Ausnutzung des Wasserstoffs erreicht wurde. Tas Hydriergas wurde

‘mit 10 % N einteaetzt und verlHgt mit 27 ¥ N die Apparatur.
‘Dle, Hydriertemperatnr im Fageermantel betrug 178°, whihrend die .
. Temperatur im Eontektreun 190° zeigte. Die Jodzahl vom hydFierten
Produkt kem' euch nech’ 796 Kbntaktstunden, trotz der hohen kul-
-3 e




Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten

~ nutzung des Wassersioffs, nioht tiber 1 hinaus. Auoch hidr ‘seigte
~ sich, wie bei Verzuch 1, da8 suf einem Liter Kontakt oca. 2000 1
’hydricrtes Produkt anfsllen = 0,01 % gézzg;craokbenzin.

Versuch 2 (Anluge 4).

: Versuch-3 wurde in der gleichen Apparstur wie Ver—‘lj;
such 1 (120" cem Xontaki) und unter gleicher Bedingungen durchge—
fihrt, stutt Crackbemszin wurde Poly-Benzin mit einer Jodsahl von
160 eingesetgt. Auch die H,-Ausnutzung wurde auf 64 % gebraoht. -
Die Tempexatur- im vasserumantel betlug 17a°, wihrend dlie Tempexra-
tur im Xoataktraum auf 220 ..anstieg. Bis su 400 Eontaktatunden
konaten 962 1 Poly-Benzin mit einem Liter Kontakt auf eine Jod—
gabl von 1 gebrachi werden. Dleses entspricht 0,02 % Bi/kg. Benzin}

.Hiernaok wurde d‘.B,,Eineatznrodukt gewechsell und elne. .

6—Prakt‘on mif elner Jodzahl von 70 elngesetzt. Dle Belaatung
wurde auf 1:6 erhdni, das Endprodukt brachie nach 585 Konte.kt-' _
. -stinden noch. eine Jodzahl von O, mithin kommen auf 1 1 Rontakt

=.2034 ) Kraftstofr = o,01 g Ni/kg Benszin.

4 Anlagen.

O S D0V 4 41 22957 . G/
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DeHydrierung. . o Lo

1 Frtsetzgvon ... 0 Owm _
Ofenfr. . - .. ... foadionsstunden . Orwk
Kontaktalter . bontakt e Kentakt-tol.

| Msgengsprodidt

Vorsusbedinguagen;  Pgaktion  Daer: . - Bie Yo :
® Einsalze - _ ... . coofsD o | volL
Temp. Tiefkondensat 1: ... .  Teep. Tiefkondemsat 1

Einsatzgas  SEprerierug “2 Wwft . -Rasanalyse o H2 . Gasanalyse
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