Ruhrchemie Aktiongasallschafl

Obarhausen-Hollen

el 15.Jal 1941
‘b'olm - c’.o/’k. 9‘

Herren Pxofessor X a r t 1 n
Dre Hagemann
Direktor A1 bex ts
e GOoOo thel

. Uber die Herstell von Ulen ans Pri rodult en der

Benzin-Drucksynthese { 5. Fortsetzung)

Die unter der obijen Uberschrirt erastatteten 4 Beriohte
fagsen alle die Versuche des’ ‘Hauptlaboratoriums susammen,
das aus WaooergabB bel erhbhtem Druck in teohnischen Yer—-

- suchsifen hergestellte Primiirbenzin zwar ohne Crackung,
aber doch nach geeigneter Vorbehandlungz bszw. ‘BReinigung in
Schmiertn ﬂberzuf&hren. Hinaichtlich des bei d’efﬂydrierrmg

des Kohlenoxydes (Benzinsy*ntheat) angewandten Katalysators

. lagsen sich ‘zwel Typen unterscheiden: 1. das ilber Kobalt-
-2+ ‘das fiber Eisenkontakt hergestellte Benzin. -

 _ Wihrend wir in der 4.Fortsetzung unter dem Batum des
24.Juni 1941 von der Produktion des Ofens - 1o, 10.Fllang "~ -
benchteten und demit oinen Kobaltfyp ;behandel ten, erfassen

wir nmamehr in der vorl:legenden Zusammenstellu.ng nnsere‘
‘bisherigen Baobaohtungen(iiber die Verarheittmg von Visen— ‘

-kontaktbenz:lnnn zZu . synthetischem 61. 'In 'der Hauptsache ~
handelt es sich um ein untez- Hr. XXI registriertea, aus dan
.Ofen 11, 7.Fi111uug atammdendes Produkt, ‘das in elner liinge—
'ren Arbeitsperiode geeammelt mu-de and als mitt‘leres Du-ch- E
sk nittserzeugnis dieser Fin].nng angesehen werden kann. Der
hier Verwandte Spezialkonta.kt kammt, da iiberholt, in.
anunft nicht mehr in Frage. - P
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Der Boricht gliedexs sich wie Lfolgts
X) Boroits friiher nitgetsily Yorardeitung von 2 Klteren
7 Bonzinproben (Anl.l)
I1I) Untorsachung des Bensins Nr. XXI als Anegnnmaterinl
TUr nene Versuche (inl.2) —
III) Vorbehandlung und Polymerisation dlieses Po~Bonszins XXI

(A-nlo3 - 7)

I. Hinweis auf die bisher beschriebensn Versuche mit
Eisonkontaktbenzin (A.nl. 1) -

“Chara.ktemtiach ﬁlr die beiden auf dieser Anlage
aufgefithrten Benzine ist die hohe OH Zahl in der Gréssen~
ordnung 50 - 573 Produkt 1 mnit einer Sohwetel-Phosphorsaare-
zahl ‘'von 78 ¥ liefert nach geeigneter Vorbehandlang - ‘
hier mittels' Hg-aktiviertem Aluminimn ~ 63 % n~01 von der
VPolhShe 1,65, .xlso eln sehr gutes Exrgebnist ' ~ |

) Das zweite, an O].eﬁ.nen Armere Material, lasst sich
" dureh Abdestillieren ﬂber 9015 oder Ha praktiaoh wllstandig
yon den alkohhd.isahen Bestandtenen reinigen und erg:lbt an
. n=01 bis 54 %; die Polhthe erreicht einen mittleren Hoxt -
von 15 bei einer 81edolage\ des Ausgangsbenzins von 70 bis
‘1ao°c. o i | L :
, Beschrankt sich a1e Vozbehandlung 1ea1guoh auf einen
Zusatz von 0a012 in der nlte, 80 bleibt die OH Zahl nn- L
: verandert ‘and s:mkt die: Olausbeute. 5 % Al(!l.3 vorauagesotzt,
'-‘auf 10 % (Vers. 2995/1).
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Jluh!d\qmne Aknengasallschaft -y -

Obarkguien-Haltan

IX. Untexsuchung de¢s iuaogangsbensirs fUr neue Versuohe

‘AnI.Zi

Dag fir die unter IIX aufgefithrten Yersuche dionerde
Bensin war uns Anfeng Februar 41 vpn Herrn Dr.Landgraf
fiberlassen worden. Uber seine Horkunft mm chten wir in der
Einleitung einige Angaben. Es umfasst den bis etwa 180°
siedonden Anteil dieser Produktion. Die wesentlthen Unter-~
suchungssahlen sind aus 4nl.2 ersichtlich. Vergleb ht man
dieses Manterial mit dem Typ, der im Ofen 10, 10.m1nng
-Uber einem Kobaltkontakt gebildet wurde, - (vgl.Bericht
24.6441 Anl.2) - B0 8tellt man fest, dass das Fe-Ktbenmzin
1) eine SpZahl von 76 < hat, ein Yert, der in diessr Hihe
mit Kobaltkontakt nur in den ersten Tagen der frischen
Produktion erreicht wurde, Auch die h¥heren Siedofraktionen !
haben diesen betrichtlichen Olefingehalt. :

2) Pueh die VZ mit 5,0 wesentlich hther als bei Ofen 10,
lo.mllung lisgt. Der dlu-ch Feindestillation abgetrennte
Sieder&okstand 'uber 175 hat sogar die aussergewshnliche
‘Verseifungezahl wvon 26 3t . K : ;
3) dessleichen mehr alkoholische Bestandteile enthﬂ.lt. g
Sekne OH Zahl ist 57, beim Kobaltben.z:ln 1ag 'der ﬁert fiilr
die Frischpzodnktion bei 33, er sank dazm allmﬁhlioh bis’
-etwa 20. Es Mterasiert :ferner ein Vergleich dexr D 1chte'
and des Breohungsindex be1 Eisen- bzw. xobaltbenzin in

Anlehnung an die Zahlen, die wir 11; Berioht t.‘ 24.6.41

auf S 6 fﬁr 3 verschiedene Siedofraktionen b:achtenx o

420. STy 5L .- 71° 01 - 130° . 151 -1175°.
S | g
CO-Ktbanzin 0 674—)672' 0,718 ->715 0,742 239
Fve-Ktbenzin L9, 680 . .0,729 | 0,758

nD20 v J
o-xtbenzam 1.3864-,3855 1,406244052 ' 1,4188 44160,

| Fe-Ktbenzin' .3868 . Re4080' . 1,422 0

ol Bei dem ﬁber Kobalt gewonnenen Benz:ln sind also in allon -
|3 Fraktionen Dichte and: Brechungsindex niedriger als beim

A 5‘5“0U‘J 4 '41 .’!‘_"J.r'l R e
i

Eisenkontaktbenzin. S g
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IXI. Yorbehnndlung des Sisenkontaktbenzins Iir.

1) CaCl, oder Hetslle (4Anl.3)s Das mit Chlorculoium behon-
doelte, nicht neutralisierte Benzin ergibt nach dexr Polynori-~
8ation nit erheblichen Yengen -,).O < A1013. shne Kontakt—
51bildung, 32,6 % stark visooses n-{l. 7ie die Fonzentration
der Olefine im Restbenzin von 52 % beweist, wird nur ein

Teil der ungesiittigten Kohlenwasserstoffe umgesetzt. -

" Nach dem Na-Test kann eine Ausbeate von 58 $ n-031 mit
einer Polh¥he von etwa 1,65 erreicht werden.

! Eine sleiohgute Ausbeute wird orzielt, wenn man das Ben-
gin im Autoklaven mit 4 & Nagnoaiunpulver, das duarch kleine
Zusiitze von ALCl aktiviert warde, lingere Zeit auf 1,75 ~
'220° erhitzt (3088/1). nuah Isolierung des munmehr alkohol—
-freien Benzins macht Sohwierigkeiten. Trennt man d ie ‘Xohlen=- -
wasserstoffe von dem voluminbien Riickstand duroh _Filtration,
8O verléuft ‘dieser Vorgang sehr langsam und unvollstiéndig;
erfolgt diese Abtrennung durch. .Destillation, so muss unbe-—
-dingt unter vemindertem Druck gearbeltet werden, demit
- 4im Interesse einer gnten Polhohe auch die hochsiedenden Ane=
, teile mit ilbergahen. (3088/5). Im Ganzen schemt ass L
'Verfahren trotz guter Olausbeute' und reichlicher Kontakt-
ﬁlbildung fir den praktischen Betrieb nicht geeignet za ;sein.

:  Anders. Metalle versagten 1n der chemischen Wirkung ‘ 4

: | i R |
S 2) ‘Phosphorsﬁure,_ Benzin Gas oder flﬁssig (Anl.q): Das’ Benzin’
wird in Dampffom durch heisso konzentrierte Phosphorsaure ged
sogen, anschliesaend m:lttels Natronkaudieutralisiert. Bei
siner Temperatur von etwa 170° tind einem stundlichen Dur ch-
satz von 200 elz3 Benzin, gereohnet als Fh&ssigkeit, gel:lngt
es; die OH Zahl praktisoh auf Hall. zu bringen. le d:!.e Zah—u
len der‘Arl 4. zeigen, geht f;jedoch diaser Effekt bei Senknng
der Séuxetemptlaratnr bzwe Verstarkn.:g der Du'chsatzgeschwin- -
digkeit rasch guriick. Im Versuch %/35 wnrden die Benzin— :
diimpfo hei vergrtssserter .strﬁmungsgeschwindigkeit - 800 C?/h:'

)

= zZweimal - durchv die’ Phosphorsaure geleitet. Hierbei be-—. e

wahrte sich der Einbau eines Glasi’r:ltters, durch das der Gas-
; -5..
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strom in kleine Blisshen aufgeteilt warde. Wonn trots
dox niederen OH Zahl von 5 die Ulausbeute nicht dafriedig-
te, 00 log dies un einer mangolhaften Heutralisierung des dile
Apparatur rasoh durchsSrimenden Bensins; De VZ sank nwr

auf 2'600 -

©  Dor sbechliessende Vorsach 3059/36 zeigt,. dass mp
auch in grSsseren Hengen mit einer kons. Phospliorsiiure

d = 1,82 bei 170°C ein gnt gereinigtes und fir die Olsynthe-
geoigotoa Benzin erhalten keanne Die in einer Synthese~-

roiho darch mehrfaoch: Benutsung des gleichen Kontaktdles
erhaltenen Ole haben eine mittlere PolhShe von 1,66. °

Dis Schwankungen in der Olansbeute erkliren sich darch d1e
Zugabe von zu wenig Al(n;; statt 2,5 % hiitten 3 % zugeeotzt
werden milssen, wie die Versuchsreihe 3059/38 Anl.5 besti tigt.

" So mangelte es an neugebildeten xontaktsl. Ohne Zweifol or-

schwert die hohe OH Zahl des - vorltogonden Fo-xtbenzins die -
Reinignng. T : o .
Vieitere Versuoho mit einem CO-Bonzin aus Ofen 10, 11.
Fﬁllung lassen. erkennen. dass bei elner OH Zahl von nur g0
der wirksame Temperatu.rbereioh stark verbrei.tert wird. Von
170° bis hinab auf 100°C wetden gate Reinigungsetrekte or-

ZiQ].t. - ' b o

N ''In dlesem Zusammenhang sind 2 Versuche mterpssant, -in
denen es gelang, das Fe-Ktbenzin bei noch tieferen Rempe— )
radgren (20 bis 50°0) als Flissigkeit’ mit fkonz.Phosphorsaure
zu reinigen: In Versuch 3097/1 und .2 vm.rden 100 Gew, Te Benzin‘
Nr. IXI mit 50 Gaw.T. 84 %1ger Phosphors&uro 6 Std.lang ‘bei O
20° bazw. bsw. '50° kriiftig gerthrt und anschliossond bei aoo°
mit, Natronkalk nentralisiert.' Die OH Zahl geht in heidn !
Fallen aut etwa, 6 znrﬁok. D1e Gls ntheis?irgab:

n v0, 20% ';'H3P0‘ 50 0%

n-(SJU. Ausbeute E 55’.4 % i 5854 %
Vso 18, 8 E 14'80
VPR ‘1, 63 1,60 .

'Also gutes Erge!mis! Der Arbeitsweg wird ‘an Co—Ktbenzinezy we:!.'

ter ve;rfolgt. K ~6~
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3) _Tonordehydras, Gasphase (Anl.5): In diesor Versuchsgrup-
Pe diente als Xatalysator ein in den Adtetlungen Dipl.~Ing.
Stuhlpfarrer and Dr. Petri horgestol it o8, loioht geglithtes
Tonerdekorn. Uber diesem, einen Roaktionsganm von 361 am°
filllende Hatorial wuarden dis Bensindlmpfe geloitot; die Be-
handlong mit Hatronkalk orfolgte entweder wor oder nach

der Unaetztﬁ:g nit Tonerde. Der Durchsats Je Stunde betrag
bei allen auf der iAnl.5 aufgefithrten Versuchen 400 a?,

- g@erechnet als Flilesigkeit, d.h. nehr, als der Reaktionge

raum fasst. Da bei den Versuchen 33 und 34 die.Steig-ernug

der Temperatur von 245° ant 300° das Ergebnis verbesserte,
fihrten wir bel der letsteren Temperatur zwet léingere Ver-
glbeiohsversnche 37 und 38 ans, beil d enen das in der 1.01-

synthese erhaltene KontaktSl noch 4mal- verwandt warde.

- Bei 37 erfolgte die Reinigung mit Natronkalk vor',' bei Cerie

38 nach der Tonordeb,ehandllung. Der Verglej.ch,ergabj -

i

. Rr. 37 _Nr. 38

.
. .

Katronbalk‘reinigﬁn‘gA . vor Tonerde . - naoh,_To'ne'qu
OH zahl Bemzin' =~~~ ¢ 0
A1Cl;-Zusats 2,54 .. 3%
Vorpolymerisate g 36,4 % 18,2 %
n-01 Ausbeute g . - - 25,-.4 52,7 %
"VEEG  l 29- 1,79
e T

N ‘ “_. . -. - ; '_[ K R . : o0 ‘
‘ Demnach ist, es vo_rteilpaf_tgr, die Hatronkalkbehan_dluz;g
aachﬁragiich'vorzﬁnehmeﬁ, da aie v‘sazuien‘ und‘verseifbaren“Ver

" unreinigungen dis ,1_(")194‘;'11'1‘94_.17'0_:'starké-r Isomerisierang schiitsen

Vir habéen unterdessen in zahlreichen Versuchen mit Co~Benzin.

~aud Ofen 10, 11.Pdllung festgestellt, dass such sine ‘gering-

'figige Isomerisierung, wie sie sich bei 38 zussert (VPH = 1,
| . R A ;L - o g

‘vgmieden‘w;rd,.'yenn' die‘,Tonerde-Behaledluns"bei tieforer. Pem~
pe‘rath'r.,e‘rfol'gt‘.,? Ob allerdings bei dem Pe-Ktbenzin, ‘das statt

- 20 eine OH Zahl von 57 }’u";_t', auch eine Senkung auf 200° mag;,

1

g ..l . .
Al S BO000 4 41 22957 Clorse

ﬂ'li‘e_h‘is‘t;, erscheint nach: dem 'Brgebiiis des -:Ve‘rs_u.ohe_s' 33 .
[ ] ; Lo

| zweifelhart. -

7=
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4) Tonschorben, Gasphase (Anl.6)s An s 1ok gllt die .iuf=
spaltung von Alkohol in Olefine and Wussor hox Tonschorben
nuch der Literatur uals oine gebriuchlicho Reaktion. ir
haben scies auch boi don Produkton des Ofens 10, lo.Fillung
angewanft und bsobachteten Jewails oine mehr oder wenigerxr
wolitgohende Inancriuiornng ¥ip vervweison auf die entspro=
chanden Ve-suche:

1) 3025/2 380° Sillinanitrohr

2) 3053/1-5 270 - 380° Tisanrohr

(vgl. Bericht v. 24.6 «41)s "ir haben nun diese, von einem

billigen, stabilen und leicht regenerierhaxen Katalysator
eusgehsndqn’Azbeitswoiserin 3 verschiedenen Ofen-und ome

_fangreiohen Varietionsn studiert, =rhielten aber stets snte

weder Isome:isierung 2dsr schlechte Ausbeuten. XKarg gusammens

" gefasst, ergab sich folgendess:

a) Ir Sieenrohr, Reaktionsraam 2032 om3, worde bei 270°
und 200 em’/k Durchsatz eins OH Zahl von 3 erreicht, die
VPH lag jedoch beir 2,23, Der Werks Soff ist unverwendbar.
da bereits duzch die Rngenraﬁon mit Luft 500 ‘ein starkes
Abblﬁttern eintritt (An1.6 Be1) T - .g“*

©b) Im Sicromalrohr drﬁngte uns die unzulﬁnglicha Aufspal.ung
‘der ilkohole 'bei 210 - 360 in das fur Isomerisation gﬁnsti-

ge‘Temperaturgebiet von "380° ¢ (An1.6 S. 2 and 3)

' 0) In Sillimanitrohr wird eelbst bel 380 die ou Zahl nar
"bis 1 8esenkt, (Anl. 6 Se 3).: p

. .
'Tonsoherben schienen ‘Gemmach fﬁr den’ vorlzegenaen 5weck eine—

erheblioh geringere katalytische Wirksamkeit za. haben als :

‘ schwach geglﬁhtea Tonordehydrat. das unter beaonderen Bedin-'
‘&ungen gefallt wurde. - _1- »; ‘ ) .

.

:5) Sdnstige Vcrbehand}ung (Anl 7): Bie hiqr einge ¢h1agenen

3 Vege waren wirFungsloa: : |

a) Casale Kontekt. gegen: Bonzindampfe be1x270 - 480 ange-

;wanﬂt, vermag die*alkoholischen Ante11e nicht anzugreifen.

) Hach einem neuen Verfahren wird Banzolldureh Erhitzen
=8«
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antor Druok gerninigte. Eine annloge Arnltsung des se=xKtben=
zinn im Autoklaven - 6 5td. auf 220° - bringt keinen Roini-
gungserfekt.

c) ebenso ist ec gnmeckloo, dem nicht vorbehcndelten Bernzin
bal der Cloynthese hestimmte 'etalle in feinor Verteilung
zuzuentzcn.

6) Scaerstoffoctabilitiit des cus raffindtertem Jog=-XKtbenszin ge-—
wonnener $les: Diejenigen 8ke, dle nas einwundfreiem, mittels
atrium, Phosprorsilure und Tonerde ggggigissgm_agnrin he r—
gestellt waren, warden vereinibt md 6 Std. bei 140° pitels
02 gealtert. Vs. - 15,5_ Ee Der Vergleich mit Kzackbenainolen

dhnlickher Viscositat argeb:

‘01 _aus Fe-Ktbem.in . {1 zus Krackbenzin
+ Y50 _ 34 % 70 = 120 %
©HZ— 6,0 "9,6 —
vz 15,6 -5 I
+ X 10,34 0,48 -
| EyO 2,3 dn” 8,3 em”
Zu;éaxﬁrﬁbenfassung‘.. -

| Das ‘durch eine! 'hohe OH Zahl chaz‘aktarisierte Materiai

Iasst sich wohl an vortellhaktelten mittels Tonerdegxdrat
im Temperaturberoich von etwa 250 -l 300° von den die Olsvnthe

‘ se stﬁrendep aﬂkoholischen Anteilen befreion.
AlS B0 $121 T, G Ty - _9_
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Auch Jio Sehwudlung der Uaszindilapfe mit’ kon=, Phou=-_
phaliure boi 170° fihrs sunm Ziel, wobeil der gtnatige Wir kunaj
beraick in bezug anf Temperutur und Durchsate offeanbur
engerxr gezogen 1ast olr bot don Kobaltkontuktbenzinen mit
riederer CH Zahl. _

Die ergirsonde, unerliscliche Reinigung mit intron=
kalk erfoslgt bevorzugt nach .iawendiung der beiden obigan
Varfahreneswege., Jedenfslls bietet beim Tonerdehydrat die
inwensenhcit der verunreinigenden Beistoffe offenbar einen
gewissen Schutz gegen Isomeriszation.

Von besonderem Interesse rerade flr das Zisenkontakte
bengin iet d«x gunatige ‘{einigtmgserfekt, den konzentrierte
Phophhorsiure ‘bei 20 -_SO C geogenliber dem. fliiasigen-‘noh-_
lsrmasserstoﬁ:gemisch zeigte. Dos Arbeiten bel tiefer Tompera‘
tur bedeutet vor allem eine wesentliche Vezringarunb dex
Korrosionsschaden. .

Sonstige Mittoel wie (}3012. durch AlCl aktiviertes g,y
Tonschsrben, Casalekontakt, Irhitmen im- Am?oklaven oder
metallieche Zusdtze zur Ulsynthese vers‘agen mehr oder weniger

ars shuvo 4 41 257 Go
A
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o han ¥ Rluenkontakt hergestd lgen Ben-
sinproben ans Drnoksynthess.

Bensintyp Vers.Nr. Vorbehundlung des oBZ—intells n=01
bdis 200° uus;eute VPH

1) Ofen 11, 7.rtllung Produkt v. 11/19 9-40 (gl. unser Ber. v.31.10.40
Seite 4 und Anl.. ).

Anteil bis 200° 2995/1  mit CaCl,trookmen, Synthese 10,3 5 1,75
SP Zahl = 78 % 5 % alCly ' :
OH Zahl = 50

1

2995/2  tiber akt.il bis 200° ab- :63,2 % 1,65

" . destillieren | C- T
2995/3  tber SiCl, bis 200 —ab- . 54,2 % 1,70 -
b des:illieren fl _ vy
. 2395/4 ~als Gas mit ¥ wenig KOl bei 16,1 % 1,72

2oo° dber AL,

—— — (.
b

'2) Produkt Roelen Janusr 41; Fraktion 70-180°_= 56i4% (vgi.Be:,4,2.41)
- . . e P SR T T

Fraktion 70 ;iso°3b46/2' ’uber'pcls abdastillieren. - 45,6% 1,65
VSP Zahl ca. 68 '75 .. Vory Synthese: ‘OH Z&ahl = 1 ’ RO

OH zahl = 57 .. ' . §Z = 0,03, V2 = 2,96 .. | :
_nz o a 0,41 : — : ————
vz o 4, 1 3046/3 : ‘ﬂber Natrium a?destillieren. _54,11 4. f_l,‘S'G“ ';

_Vor Synthese. OH zah)l = 6 .- S
¥z = 0 0L, VZ 2 0,08 10 i ds

A/S 0098 4 41 38957 e |
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Untaruixohmg;_daa Auvupgancabenaing Probe My. XXI,

1) R.glerdostillation 2) Analysendaten
olodot ab  45° d,o = 9,718
S vol % G4 1z - 0,57
10 74 vz -5,
20 92 Jodzahl = 153
30 - 108 SP Zuhl = 76 %
40 120 ' 0il Z:uhl = 57
50 130
60 140 3) Atnosphiirizche Destillation
70 146 Destillat bis 60° = 5,9 %
80 157 " 60 =200° = 91,9 %
90 177 , Rstd. 200° = 2,2 %
95 -185 . 100 %

SKZ = 127,=

4) Feindestillation .

_ so55™

Fraktion Vol % Gewe® dyy . mR20 W& V4 OH Zahl Jodz. SP z
, i e —-“5— s % . — ‘ . i = == V ;3
Totkonds | 6,6 5,5 = = .= = - o T
25 - 38 9,4 8,4 0,640 1,3690' 0,03 2,18 160  255... 77
38 = 51 . 0,3 f‘o"'3,~-'_;659. ! 3793 S - 23 -

51 = 71 . 985 9,'..?; ‘5'80, : 3868 r0.46, 8,031 38 — '21"6_,‘ u_.:77‘ .

\vw 71 - 101 Co 1299 12’7 . T&o4 ----- 3977 ! 0’51 " 5.1-8 47 » N 178 . 74 o
101 .- 150 . 18,7 19,1 729 ' 4080 0,14 '3,95 78 145 75 ,

1130 = 151. 22,7 23,7. 745 ° 4156 0,09 2,86 78 . ‘124 77 !
151~ 175~ ¥3,7: 14,5, 754 | 4214 0,51 3,34 73 112 75
‘Retd. 175° 6,2 6,8 781 ' 42921 0,34 26,3 9 . B4 6T

. At100 #lroo gt
v T CeE : S, : R AT

! — S |

ars seeee s 41 T wens
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Anlege 3

Vors.lr. Vorbehundlung Benzin Y, nthese n=Jl beti 4.:0 Ve |
Auz'boute ’0 VPR
ma -“-“---'&---“--.‘------
3059/1 mit CnCl, trocknen 10 % i1C1l4 32,6 26,3 -
3059/6 3 % 7n bir 1507 dest. 5 % 4lCl, 57,8 19,1 1,63}
' : 4
: B
3038/4 3 % ¥a biz Trockne dest. 5 % #1015 SEy= 17,4 1,50‘
3038/6 - 3 % MgPalver + 2 % 41Cl; 5 AICIB.Vgibt_ 47,8 23,1 1;62}
- bis Trockne destillieremn 19 < Xtdl ” |
3088/1 _Agtokiav 4 % ng + 0s5 % 5 % A1u13, _giot- 58,2 14,5 1,72
‘ AlCl 220", sbdest. kein 9 % Kt5l A
; Natronkalk, KZ = 123 '
3088/2 ' Aatoklav 4 % 1ig )5 % 5 % a1Clg, gibt | - 57,3 29,2 1,72
‘ A1013 1757, =bdest. 14,1 % Xtel ' ' AT
" K7 = 10€ - v . ’ o . -
3088/5 " Autoklav 4 % Mg +:Q,b %03 %Jnthesen nach-f ‘
' A1C1, 6 Sta.'175° Ps &bdest.eln&nder: T
a) bai Atm.Druck b) Vakaﬁmr) 5 % AlCl, 45,8 18,8 1,65
o R 12) 2,5 ¢ +Kt61 1/ 60,9 18,2 < 1,63
d . . . . . R Sy
R vl | 3)\ 2'5 n *thl- 2:;‘ ; 5016_ 124'-\" 1’67
3033/5 % Ca + 0,5.% A1013, bis 5 %4A1613,ng;Pe::;f‘@en;S“T,E" Pa
o g Irockne destillieren ' kein Kt51 R T R B e
53933' ,Mutoklav 4 £ Ca + 0,5 % 5 A AICLy, glbt . 17,4 25,8 1,81
SRR A1013b abdest. ¥Zi e 121 —keia-xtsl ' Uyt
“;—_?%—%*VZ O 37 . o [‘4‘“ “'f ‘ _’ wv N i
LR - R L K
'3038/7 . 34 Al Pulver ¢ 2 ﬁAlFI ~5 %A Albiar—&Lh$_.“ wenig: . I~ —orles
AR bis’ rockne destilliqren Vicein Kgol® ' PR pLTT
";30.38/8‘1_;‘ 3.,% ZniPrlver 4 2. % m.,l} 5% Mc:l3 e
S ' :kein K6l ' B }
. ]

i bis - Irockne deet1llieren

\/mmm, AR



Ruhrchemia Aktiangesallschoft
Qberhausen-Holtan

Anlage 4

Vorbohnndi&ng des

Bensins XXI in der Gasphase mittels

Xone. Phoaghogg ure.

Lie Ben:indiumpfs imrden uil
}hocphorsbure & meist = 1 €2 durchigevo_on,
durcl lutroalxlk bei 2o
betrug d = 1£1, wassor im Zreolielunf zuriickgegeben.

dann nuch?

otwu 150 mn g dureh diu h4igoe

‘l~ erd

°¢ aeutreliciert. Nar bot 3059}1,

-1 beil 2009

e : » 5)2"/0 v_“".

Vers.Fr. Vorbehaundlung Benzin Synthase
“ueboute V.. VPH
- 50 N
=z CxmEErTosos croene T xus-_ga-_--========='=s=
r3,059.{1,5_‘-;t,,H3P04 15¢°%, 200 033/'21 5, £l 1:13 43,7 13,2 1,69
_ OH Zahl = 20 ‘ -

3059/18 't H;P0, 170°, 200 om3/h 5% ALOL, 52,5 20,9 1,72
OH Zull = O _ o
3059/20" % HyPO, 170°%, 400 em®/h 5 ¢ arei, 44,7 18,3 1,68

C OH Zahl n ¢7 ‘ L . - o :
3059/32 .« ¢ H5P04 170 , 3CO cms/h;i;éwﬁrAIC13' 42,5 14,5 1,68
. OH Zahl = 25 o o
3059/35  t HyPo, 170°, 800 m’/n 5 g a0, 44,6 . 8,2 1,68
{ 2ma) vorbenandsln T T
- OH Zag;_;):go_a)-s
| . - e .
_ 1. Fritter eingebaut I )
— —_— —
3059/36 & HyP0, 170°, 200 cm3/h '5 Synthesen’ naon- |
B | durchgese*?t, xein ‘einanders i : - N
Fritter/ . 1) 5 AlCl3 L 58m81 115,49 1,64
OH Zakl = 4 ' \ ":2)2,5% M+ KE51 1. 50,8 ; 14,5 1,65
W2~ =.0,03% : '3)2,5% Wﬂ_j K851 2 27,4 | _11,1-4-1;67
» = 0,42, l4)2,5 % "+ K851 3 33,- 955 1,70
: * Ktol 4! 149, 6 :'12.4 | 1,64,

—
| o

\ . .
A S 000 543 wivsT. Gt

.“



Anlage 9

Ruhrchemie Aktiangesellschof
Obarhousen-Holtan

Yorbehundlung des Bensins XXX in der Gasphase umittols

Tonerdehydrad,

Das Bensin wurde verdompft, alMlann direkt oder nach vorauf-—
gehendem Uborloiten ider Kutronkslk 200°, durch ein verti-
kales S5illimanitrohr von 20 mm 1.Y. gofihrt, das auf 115 on
Linge mit Al(OH) ~Xoxn gefflllt war. Reaktionsraam also

= 36lom”, eloktrisoh beheist, Temperatur automtiaoh gesteou~
ert. Bei 37 und 38 Regenerierung des AI(OH)BBIIO 4 Std, mit
Laft bei 400°cC. 3059

Vers.Nr. Vorbeshandlung Benzin . Synthese

n=0l bei 2000 D. .
. Ausbeute VSO VPE

L

3059/33 Anteil bis 180° frischer S % Aﬁ]:'('}ls, gibt ' 22,6 21,7 1,7
-Kontakt. Na Kalk naoh 1,5% Ktb1 ' '
Tonerde. t xt. 245° . '

| 400 cm 3/h OH zahl = 4

3050734 Anteil bis 180° Kontakt . 5. % A1013, gibt 61,6 1454 . 1,64
nicht regeneriert. NaKalk 11,9 ¢ > Kt61 ‘
‘nach Tonerde t Kt.300° : o
400 om /h OH Zahl = O T ' |

. 3059/37 -Anteil so - 180 ’ maxalk 5 Synthesen naoh-

2 vor Tonerde, Du-chsats . ‘einander: o “ : v
4, 25 1, ¢ Kt. 3009, — 1) 5% AlCly  '1s, 4 L 612, 14
400 on’/h GH Zahl 'm O | 2) 2,5% 1" +Ktsl'i 38,8 4.3‘; 2,16
.;,3_) [2’5% " + " 2 26’4 719 2, 27 ’
—4)2,5%5" + »'320,8  '10,9 2,19
15) 2,56 % &+ " 420,8 10,2 2,19
w3059/38 Anteil 60.'~ 1so°, NaKalk"! s Synthesen naoh- ", " vl !
| vl ‘nach Tonerde. Durchsatg einantller' . _ T BERPU
4,55 1. A f'>‘,'.‘~*1)15 5 A1CLy . 46, 6 ‘”vio;g 1,81
t Kt.300° ,—400 cm’/h. 2) 3 %7 | 3 K881 52, 6 14,4, 1,77
fon Zahl =0 j[_~v,q- i)Y 3% T# M2 54, Ai«16’4 i-i,go
B )3 g e n 3 56,8 13,4 101,78
Llls) 3 %

.- T ‘4|53\. B l 9[ 7. " 1_97‘3

al s\ 50000 4 41 21987 Grozhs:



Ruhrchemia Aktiangesallschafl Anlege 6 § 1

Obarhaouien-Mollan

Yorbshandlung dee Bcnligg in_dor Gasphase mittels Tonsche

Das Bensin XXI wurdo in Dampfform Uber Tonsoherben, X8rnang
2 -~ & mm, goleitet, die sioh in efnem voxtikalen, elektrisch
behoizten Rohr 1) ans Bigen 2) aus B8ioromalstahl, 3) aus
Sillimanitmateriol befaonden. Regenerierung erfolgte duroch
Luft bei 500°. Yorher odor nachher warden die Ddmpfe bei 200°
mit Hatronkalk boh=andolt. '

J

3059
.- . - ")
Vers.Nr. Vorbehandlmung Bensin Synthese n=01 »ei 200°D
) i : - Ausbeute VSO VPH
+ 1) Tonscherben im Eisenrohr Reaktionsraum = 2032 om° - .
3059/2 vorher und nachher Nakalk. 5 % AlCl,,, gibt 15,1 15,7 - !
, Scherben frisoh, t Kt.300° kein Kt&l ' '
500 om®/h o S
3059/4_ _ na,ch'_’l;er Na kal,k. Séherben 5 %A‘J.Cl;fsibt 15,5 - 14,3 -
nicht regeneriert, t Kt. kein Ktsl , R : |
300% 500 em’/m - .. R
: | s . - . . : v
3059/5 nachher Ka Xalk 265?, . 5. 55"141013,“ gibt 34,4 . 4,7 2,37
' sScherben frisch, t EKt. ' 10,5 % Ktol . S ,
T ‘ . -
.270%, 200 am’/h, OH z,=4 | »
g - T T — . ‘
3059/7 - machher Na Ksik200° | .5 % ALCly, gibt  43,- ' 4,9 . 2,23
o .Sche:be;r:-.' ,fris‘qh,, o 9,5 % K¢l ‘ : .
|t K£.270°%, 200 end/n
_ OH Zehl =3~ | |
c . k . ' 4y

. . Lo
ATS 30000 4 41 22957 w/WTa2
. Sy



Ruhrchemie Aktiengesallschaf Anlage 6 8 2
Oberhguian:-Holran

Yogbehandlung ritselp Toasoherben ( rortsetmung )

n="1 bet 2:0%n
sunrbeato 75;1 You
— e

2) Toncchorbcn 1r uioror.mlrolu: Reuktionoroun w 2032 o

3259/ Tongog nxXsosie, .ohorbon stet: 5 .\1\213

8~-12 frisch, danz nicht rcgonoe
riert, nnohhor '.. Folk,
Iurchoats 2u0“c::x /h ' '

Voro.lir. Yoxbohundlung lenzin Lynthose

$ &t 2209, 05 Z - 59 gibt kein KtS1 Yanlg - ~
" 240° = 55 «  w L
" 3002 v 33 - = = - - -
"o 3402 - 6 1648 49,4 13,7 1,90
" s80° 3 19,7 ¢ 23,=- 8,6 2,17
3059/13 bachim: 3y Kalk, Scharben *5 « ;3101;5. £1ibt E 24,23f'_‘. 8,7 2,28
regoneriexs.’ . 10,5 Kbl o S
-t "c.-380°?. 450 emd/m -
O Zanl o 4 - o , ‘ .
v —err—— : . o . '
3053/14 '-aacrh'e- s Kok, ucmrbon 5 & Alcla. gibt’ S3em= . 8y~ | 2,00
nlcht roueneriart. ., "G 8 o :‘tbl
t zt 330”. 6 00 e >/n
I;vr'jah]_a"» ‘Vv "‘ ‘ : . y
: 3(}59/16-~ nachber us aa]-... & czmroen' 5 i nl'\,l.,),, gibt I' ‘5‘}_.'—" T 5.8 2,30
‘ L rez,enet:lert. AU T T G A RESL

t Rty 360°, 260 c'u’/h :
"Q.ﬂ: .auhl = 16 .'|

i ars 58049 4 41,2157 wiwiiz
' i
|



Ruhitchemis Aktiengesallschoft
Obsrhgusen-Holien

Anlage 6 8 3%

Vorbehandlung mi =tels Zonnsharben ( Portsetsung)

Yerso.Nxe Vorbenuudluiy 2cnzin S;nthese

n="1 bat 200°D
Aasbsute V5 0 VPH

= .t 2 2 4 f d-F ¢ 1 F §- --F
3059/19 nackher ¥Ma Kalk, Scherben 5 % AlClz, gibt 21,8 — 11,4 1,97
nicht regeneriert. kein Kt¥1l '
t Kt. 350°, 400 em’/h
OH Zehl = 21 ) -
3059/21 ncchher ¥a ¥alk, Scherben 5 < A1Cl,, gibt 20,2 gg,z_é;i
regeneriert. 5,4 % Kt51
t Kt. 350°, 400 -m’/h o
- " OH Zahl = 11 . B
3059/17 naohher Ha A&lk, bcuerben 5 % A1C13. gibt ., -14,1 18,- 1,37
'micht regeneriert. 7 3:4 % XKt51 B b
%t Kt. 350°, 600 em>/h o
OH Zahl = 42 = oL
3059/22 machher e K, Schioiben ‘5 £ ALCly, gibt 33,6 © 5,9 2,10
- regenertrt oo 76 Ktb’l o ‘
¢ Kt. 350°. soq cm’/H "
. .- OH Zahl = 16. SR ) ' i
3): Tonscherben tm Sillimanitrohr, Reaktionsraum = 360 c,msf ’ . o .
3059/24 nalhher Na Kalk, Scherben‘ 5 % Albl;, g1bt 'w_enig, N - j-",}
‘' frische = . 7 k kein Kt51 ' C ’ )
""}t Kta 350°, 400 om3/h 3
‘OH zahl = 41 ' ' S ~af.:” ;‘-TAi 3L¢‘;,~* — ,
3059/,25 naohher Na, Kalk, Scherben 5% M013- gibt  44‘.-{,-'_ ‘ i1553.‘1.,:7‘v'

niecht regeneriert. o upurqn Kt51
't Kt. 380°%, 400 om /h e
OH'zahl .11, . .

— 4 i s

‘

. - 4 §
G
A/S S0 4 41 22957 G/0Taz



Ruhrchomie Aktiangesallschoft Anlage 7
Obarhausan:Hollan

Bonstige Vorbehandlung des Densins XXY

n-31 bei 200°:

Vers.ir. Vorbenindl nny, Sansin Synthese
‘ auuabeate VY Voir
o 50
nmx 1 -3 -4 " Y N Y ["
3059/ Temperaturroihe nit denm

Casale~fLontakt im Silli-~ atets 5 < A1013 .
manitrohr, ,aspbase kein ,
IMatronkalk, 200 con /21

27  t Xt.270%, OE Z. = 51 - kein Kt&1 . wenig = =
28 340° - .52 i w = : " -

" 29 . 380° - =54 . " 0w " o o - - o

30 " 420° =52 — = " - -
31 430° Krackung LI P ~ a- - -

© 5 % 4101,,-gibt

2083/3 ' Im iutoklav 6 Std. 220° . P
‘ kein Kt61 o - -

vom Re@&.abdestillieren’ _ ;
4 Destillat von 3 mit na 5 % Al0ls, gibt 61,6 27,6 1,67
| behazndeln | - 848 % KtO1. DR '

t

3038 , keibe Vorb'ehandlung,. ‘ ?te‘ts 6 % A1013 .
. Zusatz wvon Hetallen bei . . o

N der Synthese: ' _ N ‘ _
3 ‘ o +:3% 22 Pulver .. . 25,9 .-2548-1,67
2 + 3 % Mg Pulver - | 21,7 | 20,2 1,60

1 43 # 4l Stawdb - 18,9 | 26,7 1,71

"“'A"}s 50000 4 41 32957 GiwTez 1.
/ i





