Ruhrechemia Aktiongesallschalt 10.1.4)
Oberhgusen:Holien

ABALIML - CL./FX.

Eerren Professor X a r $ i n
Dr Hageoemann
Dire Al Derxrts
Dipl.Ing. v Asdboth

Obexr die Hexstellung won Ulen aus Primirprodukten der
Bengin-Drucksynthese. (2.Portsetzung)

Die bisherigen Versuche, die wir in den Berichten vom
31.0ktober 1940 und 26.November 1940 zusammenfassten, las-
sen erkennen, dass das durch Drucksynthese gewonnene Benzin
unbedingt eine geeignete Vorbehandlung erfahren muss, wenn
es unter gnter Ansbeute und unter Bildung eines dliinnfliissigen
Kontakt¥les auf Schmier¥l werarbeitet werden soll. Dieso Vox-'
behandlnng orfolgta sunichst in dex Velse, dass das Benzin
. bei Atmosphﬂ.rendruok unter Rﬂ.hren von dem angasetzten Stoff
bis 200° abdestilliert wurde.

Der vorliegende Bericht bringt einmal die nooh ausste-

: henden Versuche dieser Art, die einen. umrangra:lchen Absohni ¢t
unserer Arbeitenldarstellen, Nr. 5014/1-34 {inl. 1-3). Fine
‘ grundsatzliohd andere Form 1st die, das Beqz:ui =0 verdanpfen
und den Dampf bei Xonstanter Temperatnr dber einen geoisno-l
ten, k&migen Kontakt zu leiten. (An1.4-6). ‘Una endlioh wird
noch beriochtet iber die Vorbeshandlung des flissigen Benzins
mit Zinkohlorid untexr Druok.(Anl 7)e Diese letzten Versuche
‘haben ‘mit dem Hoohheison und Abdeatillieren geniss Gruppe ‘
‘3014 gsme:lnsam. dass die’ fﬁr eine erfolgreiche Vozbehandlum
notwendigen Reaktionsbedingungen ('remperatur, Beruhru.ngs-
' dauer oto.) aus den Ersabnisson der beiden Arbeitsweiben
‘»nioht eindeutig und exakt abgeleitet werden knnen, . Wohl .
811t . dlies fﬂr die 'Methode, Banzind&mpta ﬁber efnen’ gekdmten
‘»Katalyaator. au leiten. Hier aind Temperatux, Strﬁmungsge- .
) schwindigkeit baw. Beruhrungadauer im kontinuierliohen Arbei.
ten klar'festgelegt nnd dém:lt der~Auswertung 5uganglioh. :

Als Ansgangsmaterial :;ﬂrnallq Versuche dexr wrliogenden

Arbeit dienten ‘die bereits 4m Bericht vom 26.November| 1940
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aaf 8 3 und 4 besprochensn 500 1 Bensin, die in Vassergas-
Ireislaufversuchen flber Xobaltkontaks, teils bei Mitteldxuok,
sun Teil auch bei Niederdruck hergestellt waren. Die Haupt-
4aten dieses Primiixdensins sind:
es diedon 5 Vol % bis 68°C
50 » »131°
. 90 L] n203°
Olefine nach Xattwinkel w= 63 %
OH Zahl = 34
NZ . = 0,13
vz = 0,40 -

Gerade diesen beiden letzten analytischen 2aten, der NZ
und VZ, kommt in der weiteren Entwic Entwicklung der Vorbehandlungs-
vertahz‘en eins srh¥hte Bedoutung su.

Ig Vorbehandlgg des \flussigen Benzins, upter Abe
. destillieren bis 200 o (inle 1-22 .

. In dieser Gruppe vmrden ~ ausser Oxalsaure - anorgan:l— )
sche Stoffe . 1n Mengen btha 10 % dem oben beschr:lebenen Ben~- -
singemisoh zugeeetzt; nach Ahklingen dexr duroch’ Erwﬁrmen oder

' Ga.aen 3ekennzeichneten Reaktion wurde das Benzin anter kraf-i
tigem Ruhren langsam ‘bis 200°(Dampf) abdestilliert. Ans‘hlie

|l
send erfolgte\ die Olsynthese mittels 5 7‘ Alc‘la, 10 Std. be:l.

-95- . 1 Loy .‘,‘\" I
| ntekt¥lbildung (Anl.1). Die Reihe
wirkungsvoller Stotto wird vermehxt durch folgende vier ‘
‘ Substanzen: : P -

1) PZOS! D es verklebt und sioh hnsammenballt, wurde a8
‘aui K¥rnern- von porbaer ,Diatomaenerde verteilt. -Die Konta.kt-
Blbildung :I.st besonders reiohlioh =112 %, ;der' Olefingehait
1m Restbenz:ln extrem niedrig - 1 %. Der. Wext fur dieVPolh&he
- 1 69 zeigt eine begi nnende ' Isomer:l.sierung an; diese 1ist
bei Verwendung von Metapbosphorsa oUW PSR- T he der. Anl'.l
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Ruhrehemia Akticngesellscholt
Oboarhaysen-Holran

anter den gowlhlten Bedingungen sehr intensive. Binks doah
die VPH bdio 2,021 = Die Jodrahl nirmt bei der Vorbehandlung
mit P,04 oino Sonderstollung ein, cle liogt bei 26 {(Voxrs.
3014/21 8lo0 wesoentlioh tiefer sls die sfonstigen Verse
derx An:l..).. Fine ¥hnlioche Baobachtung bsgl. Jodsahl machten
wir sckon einmal: vgl. Bericht vom 31l.0ktober 1940 Anl.l
letete Zeile. Bel diesem damaligen Versuoch ging unter dem
Einflues der P,04 die Jodzehl von 80 auf 104 zurtick; Ekeich-
zoitig verschlechterte nioh {ibrigens die Polhbhs von 1,78‘ -
auf 1,97! Die Gefahr der Isomerisation liegt also bei Phose~__
phorauuro unter gewinaem Bedingungen vor, vielleicht dann,
wenn die Temperatur su hoch gewlhlt mu'de.

2) Pnsx Schien exst die gute Wirkung durch die Kombinierung '
mit gewissen Metallen bedingt zu sein, so meigte der Verlnoh
3014/33, ddss ein guter Effekt sohon mit 1 % Chlorid allein

erreicht werden kanne : ;
‘3) Oxalsiinres Duroh ihre Einwii'kung éinkt die OH Zahl von 34
‘auf 3. Das in gutor Aunbeute von 46.7 % antallonde 61 hat-
oino VFH = 1,60, L P . Lo

5) Sb(n’_x_ Die Ausbeute! und Polhthe ist einwandfrei. d:le
Kontakt&lbildung allerdinga relativ am sohwiichstens Im ,Gogen
sate hiervcn beobachtet man beinm Bintragon von Sb"cls hettigo
‘Reaktionen, dle gur Bildung teeriger Snbstanzen fithren.

! Fussen wir aus den" bisherigon, in 3 Berichton beachrie-—
/benen .A.r:bo:l‘tenJ die fur eine Benz:lnvorbehandlung ausaichta- :
" reiohen Stoftonzusamm n, so drgibé aioh das Zahlenbild derxr

I
_g_,g,‘lna zeigt, wie mannigfach die wmagliohkeiten sind, das .)
‘an _sich fHr die Glheratellgg u__qgeei@ete wPriml_x_'grodukt do;
Benzin-Drucksxnthese 210} reinigen und die Olansbeute entsohei

" dend .Zu verbesnem, dchs von 2? 8 98 (Vers. 3014/2) anf i} M[.s
50 %! 'Die 'sich bel ddoser Vorbehandluns des Benzins ab-
spielenden. Reaktionen sind in ihrem gesamten Umfang noch
nicht hekannt\ Sicher ist jedooh, daas die durch die a.nf&ng-
lioh hqhe OB Zahl oharakterisiertm Ankoho]_igohgn Antei]_g{ »
verestert, unter Wasserabgabe aufgeapalten oder a.ber als i ,-‘

D | s
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Ruhrchemie Aktiengaesslischolt -4 -
Oberhousen-Holian

 Alkoholate gebanden rorden. Voresternd wirkts die Zugabe
voraohicdenexr Chloxide wie SnC‘I‘. nm.,. PGJ.’; %.Be
ReOH PO].s——) ReC1 4+ POU].’ + HClL, ‘

Mit Oxalsiiure dilden sich wahrsoheinlich aunch Esterxres ~
Die Zugabe von chn fihrt sum Olefin etwa naoch folgender
Gleichung: O HyOH + z::&n _ [ozx’ .‘;l > OHy +
?o zntnz] E. = P05 und phospho:suaro spalten ebenfalls
assex ab. Metalle wie Natrium oder aktivierses Aluminium
LfHllen die Alkohole als Alkoholate, die in dexr Kilte leioht
durch Piltration von goreinigten Benzin abgetrennt wexden
kinaneni : '
Die reinigende Wirkung dieser Varbehandlung mnacht sich
. bemerkenswerter Weise auoh dadurch gel tend, deass dia_ Ule
nicht braun, gefiirbt, sondern 8elb bis farblos sinds. Dies
811t mamentlioh fiir P205, ’5):015 oder Pholphora&uzo bEw,
bei POls, dem Metalle suseaotst waren.

'b} Sohlechte Olzusbeute unda keine Kontaktmbildm (_Anl.})

. Auf der Anlage sind alle diejenigen Versuche aufgefiihrt,

_ bei denen Jeglioche xontakwlbildnng ausblieb und die A.usb.u-

 te an n-01 die 40 %-Grense nicht erreichte. ¥an erkennt an
der Reihantolse. dess in dem Hasse, wie die Auabeuta moh-v
luast, d1e Konzentration der nicht polymeriaierton olonna
dm Restbozusin naturgomgua gsunimmt. Von dem sraten Versuch
3014/26 abgesehen,’ der den ﬂbargans u.t Gruppe a) bildet, i‘
_hat die OH Zahl duroh dio nnznreiohe de Vorhohandlnng eine
nur goringtﬂgige Senkung arfahxen. Folgende Substansen or—
wiesen sioh bel den gewé.hlten Bedingzmgen ‘als unwirksam: ’
Blei-m‘atrium, Amd-hegieruns, ‘Jod aktiv.!ﬂg, HCl 4+ B!g,_ KOH, -
Ca0, A1(OH)' und Gu.QGl.zo =

. ' . ! I .
" AS BOONO 10 40 O, 21673 r-imrxz
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Ruhrchemie Aktiengesallschaty
Oberhoysea: :Holign

e Y d b1 o [
.} en Katalysas ° o4=6)

Als Ofen diente ein gashesheistea Sillimanitrohr von

19 rm 1.W. und 1,10 m Liénge.
1) Silioagel. (Anl.4) Die Versuchsreihe lHus$ erkennen, dass
dieser Katelysator ungeeignet iss. Bei 250° beginnt bereits
eine 4die VPOlhShe merklich verschlechternde Insomerisiexrung
einsusetsen; mit steigenden Temperaturen nimmt swar die
XOntaktblbildnng sowie dex Rilokgang -der OH-Zahl zuj glei oh-
seitig aber steigt die VPolhdhe; bei 350° erreicht sie sogar
den Wert 2,49. In allen 4 Versuchen befriedigte die Olaus-

. beute keineswegs. Sie lag swischen 16 und 25 %. Die Ver——
suche kinnen wohl ale abgeschlosson gelton.

' 2) Aluminiumhydroxyd (Anl.5) 5) Zwar ist auch hier dio schiid-

1iche, isomorisieronde Wirkung des Oxydhydratcs unverkennbar
~ VPH = 1,71 statt 1,6 -, auch geht die Jlausbeute bei mehr-
gachsr'Benutzung des gleichen Kontaktélese rasoch bis éut 17'%
suriicks Indes bilden sioh zunidichst erhehliche Mensen (12,7%)
dunnflﬂssiges Kontaktsl bel hoher. Ausbeute, sodass sher die
 M8glichkeit besteht, "bei Anweadung einer grlsseren Stramnngs-
‘geschwindigkeit uand verandenar Herstellung des' Khtalysators

. gu elner eiuwandfeien Vorbehandlnng zu gelangen. Dle ver-
suche Bollenfmit einem stirker geglﬂhton Hydrat. eventuell

‘ unterxr H20 Damprzusatz, fcrtgesetzt werden, Im Gegensatz

tEw II 1 whre e3 verfrubt, ‘schon jotzt diese Arbeitsweiso
aufzngeben. . . . o

122 Tonscherben (Anl.s)J Verglichen mit II 1 liegpnlin der
‘Tempezaturreihe Nr.' 1 bis 4 hier offenbar die Verhﬁltnisso
_gﬂnstigerz mit steigendar. Temperatur nimmé nioht allein dle
'Menge des gebildeten Kontaktvles ‘bzwe dle Hezabminderung der
fOH Zahl,lsondern auch die Ausbeute an 01 stark zu, . ohne dass;
4die Polhﬁhe Sohaden leidet. Fﬁr 385 ala hbchste Tempsratur

urdeﬁgefunden: -'A 6"
- -0= -
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Ruhrchemie Aktiengesellschoft
Obearhausen-Hatien

vorbehundeltes Bensin CH Zahl = 2
L] " uzo - 1') ’
Jlaynthese gebild. Ktul = 14,- %
» " Aussshen dAinnLlUssig
Restolefine - -5 %
Retds¥l - 45 & -
VFH - . ’ = 1,66

Aufgrund dieser giinstigen Zahlen haben wir dann bei 380°

elne grissere Menge Benzin {iberx den gebrauchten Tonsohexben
raffiniert und unter mehrfaoher Benutzsung desselben EKontakt-
tles polymerisiert (Nr. 5-7). Das Ergebnis enttéuschte inso-
—f6xrn, 8ls eine Noubildung des Kt&len ausblied unn hierdurch

die Ausbeute rasch nachliess. : - “,fi"‘*wnﬂ N
20 L S /"‘\"q wie gL :/‘/__: _*: oA e -

I1I. Vorbshandlung der Benzinflissigkelt mit Zncl,
- im Rdhrautoklav. (Anle7) :

Die Versuohe wurden trote der grundaétzliohen Bedanken.
die wir- in der FEinleltung, er&rterten, 'in Ohargenform ange-,
legt. da eine fiir die kontinuierliche Durohfﬁhrung gecignote

ﬂApparatur zwar projektiert, aber noch nioht fertiggestellt —
war. In der Literatur wird darauf hingewieeen, dass bei der.
Aufspaltung von Alkohol gerade. ZnCl2 besonders leicht eine
Isomerieierung veranlasst. Ip der Tyt trat diese bei .einer-
Arbeitstemperatur‘von 210 =_Versuch 1 bis 5 = auch ein. o
Die: V?H hatte sich von 1,6 auf; 1,y 8 vorschoben. Wir senkten

-deswegen die~Temperatur der Vorbehandlung auf 150°. Hierx lag}
zwar ate: VPH des Oles wieder gﬁnstig, bei 1, 67, indes sank .
die Auebeute des n-blea auf ea. 25° x-nnd blieb. die Ktﬁlbil-
dung geng ‘aus. Veltere Versuohe zur‘Auffindung gunstigster

Bedingnngen laufen.,‘

- _é_ls‘ dﬂmng[lff o 0. 21073 (i‘rtlrmz. Dde“ldeift
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Ruhrchemie Aktlangesailschaft
Oberhausen:-Holten

Augdlick

Die sur Zeit angasetsten Versuche diensn orstens der
Klixung des Problems, die Vorhehcridlung dos Benzino mit kone—
sentrierter Phosphorsiure Aurohzufithren. Hierbei wird dag.
Benzin entwoder in fliisoiger Form im mit der Phosphorpiure
umgesetzt oder nach Verdampfung als Gas bei 80 bis 150 mm
Hg durch die Syure durohgetrisben., -

Zwelitens haben wir die laufende Benzinprodukiion der
Drucksynthese mit verschisdenen Substanzen wie Zn012 oder
aktive. Al vorbehendelt und feststellen milssen, dass die
Aufbesserung nachléiset und nicht den Exfolg hat wie die
Vorbehendlung des mit 3014 bozeichneten‘~Gemiaohes aus Mit-
teldruck = wnd Hiederdrucknyntheaon. Vir fuhren dieao Sohwio
rigkeiten auf ein Ansteigen der Nz mwad Vi, also- anf einen ;.
erhthten Gehalt an SHurer und Estern im erzeugton Benzin aa-
riick. Nach fritheren Versuchen liofe:to ein Beqzin keina go—-
,eteigerte Oluusoeute, wenn duroch. Behandeln mit Hatronkalk
oder Bao lodiglioh die HZ und VZ bis aaf Heine Reatgehalte
gesenkt waren. (Vgl. Bericht vom 31.10+40 S .6 und Anl. 53
Vorsuch 2991, 9 und 10)..Es genigt - andererseite aber auch -
nicht, allein die oH Zahl durch entspreohende ﬂassnahmen
zu senken. Vielmehr mﬂssen‘OH Zahll Nz und VZ : niedere Werte[
haben,. ‘wenn— -dle Glsynthese errolg:eioh sein soll,md.h.
aussey dexr Vorbshandlung wird wohl éine Umsetzung des Ben-
zins mit Natronknlk nicht zu nmgehen .8ein,

/“;'xls_ 50000 10740 0 2m7.§ (:‘mni : 'Ddrchschriff ’



Ruhrchemie Aktlengesellschaf Anlage 1

Oberhausen-Holian

Betr. 500 1 aus Ofen 9 und 10, Co-Xontakt, MD wmd XD,
Stets Bensin bis 200°(D), tiber der betregfenden Substans
abdestillieren. Olsynthese mit 5 % 4101y, ohne KontaktdE,

Deuer 10 Std. 95°,
3014

Vors.Nr. Vorbehandlung ‘Bg-Analyse Ktilbildge. -Bstdsdle
bis 200%bdest. . Restolefine Ausbeute , <nalyse

) :
3014/21 tiber 10 % P,05, OHZ = 6 12,~ R Et8l 46,7 % Stookpem =42°

auf Diatomeener-: Olef. 64% 1 % Restol. V50 = 10,7 Jode. = 26 -

. de verteilt. _ ¢ ) - . 'VPH = 1,69 Conradsa 0,01l

3014/18 fiber 10 £ Arnd- 'OHZe = 8 4,4 S Kt8l 45,5 % Stookp.=—4§°
' legierung + 1% Olef. = 64 9‘-107‘ Raatol- vso = 13,6 Jodze. 51

POl _ j ,VPH = 1,60 |FlpEa:sw245°

3014/28 ubor—lo E2 S ionz. = 10 '3.7 % xtm. 50,3 % _ Stookp.m =42

Spano + 1 £ o1er. =63 sa 11 % xasto:..v5° ® 15,6 Jods. = 41 |

L ;L - ; ‘ VPB = 1,63 conzads..o,ol

3014/33 tber. 1_$__‘ onz. -13 2,1 # Kt61 | 46,2 % VZ = 0,1
[ POlg o our.l - 65% 13.55&Raatouvso = 12,2 Jodza’ =54

‘5" R R 1 L _3 < . I VPH m 1,62 COnxads-o.oB

I3&014/34 tiber 5 5‘ 1|OHZe! @ 3 17,2 KL ' 46,7 % 'Stockp.m=53°
(o Onuunxa ‘0191'., = 65 % 13 % Restol.vso - 8,7 Joda. w64

T e S " [IVPE = 1,60 conrads-o.oz

S R RN . C b ‘NZ | = o.o1 vz =0,09'

3014/31 Uber 873 %  1OHZ. =)2 . (1 FEKESL | 45,2 % 'Stockp..-42 !

ST sgg_y‘" [ 7| Olef. =62 3: 20% Rasto:u V5o = 16,2 J0dz. =46

T R (A o « ;-}'_ TVPH & 1,61| Oonra.ds-o.o3

‘: au-upzsaez- Phos- Olefim 60 % stoIL. V5o = 5:6° Jodzi w57

phox"snure. K VEH = 2,ozjconraas.o,o1

13014/30 iber 10 ¥ — | OHZ. ;-*1 - 1,5 +8 % Kt6l.| 40,8 £ |Stookpem-52.
1

| i
- -

ArS 500w 10" 0. 21678 G gme 'Durdﬁsd1\[i'ff-



Ruhrchemie Aktiengesellschaft

“Ayndleg.s; 10 ' ;
POl . L ‘ : ‘ :

Obarhausen:-Holien

Auss reioche rbe

Zusapmengefasst auf den 3 Beriochten veom 31.0ktobexr 1940, 26.
Novenber 1940 und dem hier vorliegenden. Nach Zugabe der un-
ten aufgefihrten Stoffe wirde das Bensin bis 200°(D.) ab-
dutn].ier_t.
L , - 3014
‘Be-Vorbehandlung "!t&lbildg-vaatolotinnivak,'Dest.fEnnbeuz:. YEH
Stofe'  Gew. % * Vol % Gow.% Gew. £

46 .7 o
45,5

9,4
TeT

1,59
~2-1,60

7,2
4,4

.13

w0

‘Omalsiure 5

snol 10
. 4, “'v B . T
er.Ql5 ‘ 18.3.

Pol; 1

AS B

4,8

e
2,1

3,7

‘195

9,5

20 ﬂ S ‘12’.7,_ e

12,1,

10,1

L 1Gg=, -
el 6,5

5,9

L 12’- } '

6,4

I
I - PR
N

- 15

S 930
8,3 - .

42,7.

45,2
. 46,2

50,3

49,3
’ :‘A 42 ,8 ’ .
1 49.4
i 4537 .

11' 61

f“1?61”_
162
1,63 .

1,65

1,67

-1 '.[68'
169,

s ‘.;908.}1

18,7 |

1
]
[
1]
i
{
|
1
e

40,8

12,02

[T i
w000 18 a0 lo, 21673 @075z
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Ruhrchemie Aktiengesellschals
Oberhausan-Holtan

schle -]

_Xontaxeiibildung,

An;ung 3

Betx. 500 1 aus Ofen 9 und 10, Co-Kontak$, MD und ED.

S8tets Bensin bis 2

200°(D.), Uboxr der betreffenden Substans

nbdeltiliicron. Ulsynshese mit 5 % AlCly, ohne Kt51, Dauer

10 sta. 95°%.

3014
Vers.HNr. Vorbehandlung - BZ—Analyse Kt¥lbildg. Ratdsdle
bis 200%abdest. - Restolefine  Ausbeute  Analyse
'3014/26 fiber 5 % Mg- OHZ. = 11 - O Kt¥l 37,6 % V5o = 14,6°
Sptine + 1% POl;—Olef.m 62% 28 % Restol. — mpxt.-252°
3014/19 Bz mit HCl be- OHZ. = 21 O Ktil . 36,4 % Vg, = 20,2
' hpnde).n. Mg su- Olef. = 65% 27 % Restol. '
" setzen, destill. ' ‘ B b
3014/20 90 Pb u. 10 Na OHZ._ = 26 O Ktbl 35,8 %4 V5o = 18,2
/ _ilegleren, Ober—0Olef. = 65% 35 ﬁ Restol. . Flpkt.=246°
Legiorun’s*doat. , T Lo v : o
3014/29 'iiber 8,3 % teetorOHZ. - 24 ,;o Kt ¢ 29‘,f6 7: V5o = 19,3
,, , :xoa . . Olef. = 61% 46 % Restole o
3014/25 ﬂbe: 10 % OHZ. = .36 0 Kt¥l, 1. 24,8 st Y50 :, 18,4
a0 | Arnd-l’.egierung 01ef.-—63 <% ‘48 % Reatol.' | |
3014/321 } uber 108 w oxz. - 30 59 K81, 31,8 ;‘ "50’ - 21,4
o .| Guy01, oy ’Olef. = 63 %54 % Restol. = =~ e
5014/17 ‘tiber 10 % Ton- OHZ. = 31 O K&l | 21,6 % Vg, = 22.7‘
i ‘erde Rottig Olef. w 66%| (55 # Restole ¢ '~ . i .
,3014/27 ' tiber 10 % ge-  OHZ. = 31 OKt6l - | 16,6% |V . a 20, 6
' igldhtem cao. - Olef. m 63 %55 % Restol.'g P - 0", o
3014/23  Uiber 10 % nicht! OHZ. = 29 [0 Ktsl = | '15,8 % :vsn - 23,7
, geglﬁhtem ca0 ourv'-‘- 64% '53 % Restole | .. | :
5014/22 [tiber 5 %-Jod-' ONZ: = 29 !o K8l - | 15,7 % "5'0 _‘- 24 1
SR aktiv. Mg 0191’. - 64 %56 % Restol. ‘; L o
Afls B 10 40 0 z,ir.':;; i'(i.me.z : [/bUr"d'iisyd'lriffl .



Ruhrchemie Aktiengesellscholy Anlage 4

Obarhousan-Holten

VYoxbe 3 ) Gaspha

Ben=in; P 110 wie ffir Vorsuoh 3014, fiber Go-Kontakt MD
und HD horgestollt. Bensin bis 200° sledend. OH Zuhl = 34
Olofine nnch Kattw. = 6S %, :
Apparatur: Bin gzasdeheistes S1llimanitrohr 1100 mm lang,
£ 19 mm, aie Silioagelfililung wurde filr Versuoh 1 - 3
niocht gewechsels, sondern nach dem le.-2. Versuch mit Lurt
bei 500° regeneriert. Durchsatz je Std. 800 bzm. 400 om>
Bengin-fltissigkeit, die verdenpft und #lber den Ksitalynator

geleitet wurde. :
. , . _ 3018
1 2 : 3 i a
- Gel Trisch Gel regensriert Gel regeneriert:’ Gel frisch
1.) Bensinvorbehandling in der Gag hage N : ‘
't des Ofens . 350° - 300° 250° - ! 250°
‘Dauner. . | 2 Std.jeBOOcm’2 Std.jeB00cm> 2 Std.jes00cm’ 4 Std.je 4000m -
Durohsatz 11,6 1 @ 1150 g 1,6 1 = 11508 1,6 1 .= 1150g 1,6 1 = 1150 g
¢

Xondens. H,0' 52 g & 4,5 % 30 8 = 2,6 % 24, g =2,1% 22g w 1,9 %
: . ' i »I o ' . : . "

: X .
2+) Olsynthese = 1000 & mit: AlCl, 10 5td.:95% = i, e
BH Zahl/Olefine 2,5 / 63% 13 63 % 22 /63% ' i2a /632
$61blldung - - - 8,6 4 1,14 o e e
' " Aussehen CQunnflilselg .| ' sHhflilesig _" Schlamm g Schlamm
iBestolefins oa. . . T7H. | g0 . | t'ss4 1 a7 g
‘§stastl @ nsL | 22,7 & 24,54 0 1 15,8% | 24,44
P Veg il 53 L 5,60 L 12,7% 0 1 13,09
Low LT VPR T 2,49 L0 1,78 1,730 i e1,68
Lomollgy Ll 0,88 0,841 o D847 i 0,846
SR ot Tt N IRl o (P A B
f el i N S . e v !
—— ORI o ‘ - |

it

Al 500 1h 4p 0, 20678 G0 Dde’léd"lﬁH



Ruhrchemie Aktiengesellschoft

Oberhausan-Hollen

Yo -3 Gas se fib

Bensing F 110 wie fiir Voersuch 3014, ttber Co-Kontakt MD und
ED hergestellt. Bensin bis 200° siedend. OH Zahl = 34, Ole-
fine nach Kattw. = 63 %,

Voxbehandlungs FPEin gasbeheistes Sillimanitrohr wie Versuch
3018, Anl. 3. Als Kontakt diente getroocknetes, gekirntes
AI(OH)Bs s wurde flir die 2 Versuche nioht regeneriert

und nicht geweohselt. Durchsa.ts 800 om /h Benzin, die ver-

demptt wurdon. S %020
, . 1 2 i —
o A.:|.013 S A1Cl4 + Kt81 | A1Cly 4 Et8L
1) Vorbehandlung des Bengins in der Gasphase |
t des Ofens E 250° . S i = 250%
Dauer ' 25ta. 30 800 om® . - 5¥2 Std. Je 800 om’
Durchsateg - s ‘1,6 1 . 4,41
2) Ulsynthese w 1000 Benzin, 10 Std. ) i
OH Zahl / Olefind 9 /63% - .30 / 63 % o 30 '/ 63 %.
Zugabe AL0ly | . 5& U 2,5% 2,54
" Komt.0L : | < . gus 3020/1 L gus 3020,/2
Kttlbildung |, . 12,7 % . = T
, » IAnsselq.en S h 0 dunnflissig. L . fast fest Sohlamm :
Reatolefine oas | -1 % . 404 | 55 %
‘Rstdsﬂl =n-8l | ' 45,7 % N S 3F N 17, E3
o MliVee U 10,9% 1T 10,5% = 10,59
. " VPK T ‘[V‘vlli’ll  \. . J‘|- = ‘!? - ,? :. ' .‘I
.s;n Stockpkt.‘ oo, o=52% T e T
» Jodganl | 28 L e T s
i ""._,CF’BFBCBOI_!H I{ l _.“. OI,O]‘. 3‘ | 3 ‘\; : K -‘_ o 1 =
e o o s | g

L

C AU S0 16 0 0. 2165 ¢ bz Durchschrift -
’ ‘ : [



Ruhrchemie Akhcngoselhd’\oﬂ
Oberhavsen-Holten

b 4 n o tibexr Tonscherben

-

Bepsing ¥ 110 wie bei Anl. 1 = 4. OH Zah) = 34, Olefine maoh
Kottwinkel e 63 %» )

Yorbehandlung: Im gasbecheigten Sillimanitrohr dienten une
glasierte fonscherben als Kontekt. Fir die nachfolgenden
Versuochs 1 - 47 wuaxrde dexr Katalysator nicht regensxiert unad
nicht gcwoohaolt. Der Durchsatg des vordamptten Bem:ins be-
trug stets 800 om /h Plussigkeit. . -

1) Bonzinvorbehadlung bei wachselnden Tempnratﬁren. Blayne
thess mit AXICl.. - : R
L2 s LR R AL 1 S

: _ L L 3022
1 . 2 .3 . 4
-+ 250° ‘ 300° - 350°  .385°

faz‘ Benzi_;xvo;behandlgg mit: unverandertem EKatzlysator o -

t des Ogfens . 250° S 300° 350° 385
Dauer || 2Y4Std.Je0,8 1 2Y45td.Je0,8 1 2Y/4Std. je0,8 1 2 Std.je 0,81

Darchsats 1,81 = 1300. 1,8 1=1300 g 1,8 l«l300 g 1,6 1=1150 &
kxondens. H,0 . - 2. g = 0,15% 3 &= 0,23 % ng = 0,9 ¢ 15 & = 1,3 %
O1s nth.e‘ae;mlboo ’ _AICI 10 Std. ; o ' : L
OH Zaht / Olefina 31/ 63 % ‘267763 % . 14 / 64 $ 2./ 5;¢ {
EtSlbildung. . O . . . .0 L. 1,9 %; R 1:{ﬁs$;
- : : R uhﬂﬂss Unn. sig
" Aussehen ifiu¥$°h¥amm L pemem 8 ® - zur sozz/5-

Restolefine = & ! 53 LI % 32 7‘ P ' 5%
Retdsbl = n=U1 ' = 2L,= %  19,- % w41,: £ 45.- % .

Tom! Vge . 22,3°% 0 13,90 0 L= 0 12,k

i » VPH ¢ - - . ’ . - ] 1 61 : ‘ ; 1,65
- U : Co N R L 0. i .
’n Stoékpo'._ - ; : L : "1’4 e ' '53 )
l.‘ n . Jgdz. A f | I;- . . J ' _‘ .P_ ' R ) 53 ' L 25,_,"
n com:adson B S _L;_,"' l IS ©502 %{
i . ‘ 8 i - J H, - e . e - o

. I* I . . B . . !
AIS 50000 10. 40 . 21673 Grzse D‘Urd'lsd:\l rift



Anlape 6

Ruhrchemio Aktiongesallschof Portastoung

Oberhavsen-Holten

2) Bensinvorbetundlung bei 2§Q°, Olsynthese unter mehxfachex

Benutzung des Kontaktdles (3022/5-7)

a) Benminvorbehandlung mit dem ab Versuch 3022/1 unverindexe—

ten Kontakt.

Ab Versuch 1 waron die Tonscherben nicht regeneriert. Bei

380° wurden nenmehr in 6 Std. 800 x

6 = 4800 om® Benzin in

Dapmpfform durch den Ofen geieitets Ausbeute 4750 om3 -m OBe -
3420 g. Wusserabapaltung 30 g = 0,9 %
" Eontokt zeigte eins -dunkelgraue. Fﬂrbu.ng, -also . keine wesent=
l4iche Kohlematoffabachaidung

b) Ulsynthese bei mehrfacher Kontakt&lbildgg, 10 Std.95°

Der danach ausgebaute

g ol

PP
AS 5000(? 10. 40° 0. 21673 GG
, .

3022
2 6. . . T
41015 + K51 A1Cly + X1 AlCly + K81
Benzin OH Zuhl® L 5 . 5
" Olefine 63 % 63°% 63 %
ALCly . .2,5. % 2,5 % 2,5 %
Ktblgusats aus %088/4 aus 3022/5 -aus 3022/6
K$51bildung - . 0, Abnahme 0, Abnahme -0, abnahme
" Aussehan dinnflissig _jt_liokflﬁssi_g' ‘ fest
Restolefine - .12 % 24 % ‘ 45 %
Retdstl = n~01 48,4 % 39, 5 % 28,4 %
BRI A  6,4° 9,9° 8,6°
»  VPH 1,64 1,61 1,59
" Flpkt. 2249 1o 225° . . 242°
" Stockpkte ~34° =319 ~34°%
" Jodgahl . 87T 77 . 80" .
% Conradson 0,03 % 0,03 % 0,03 % -



| T A/S 50000 10: 40 o. 21673’ G018

Ruhrchemio Aktiangesellschaft
Oberhousen-Holten

Vo 3 a ns .ait Zn

Anlexe 7

roagto

Benzin: 500 )l {ibexr Co XKontakt, MD und ED gemisoht, wie fLilx

Versuche Anl.

1 -~ 5. OH Zahl = 34, Olefine naci. Kattw. = 63%.

Vorbehundlung: Das Benzrin wurde unter Druok alo Fliussigkeit
im Rithrautoklav chargenweise behundelt. Der Autoklev war
mit Slmantel versehen -und elektrisch beheigt. Eingatz 1200 g

Bze
3019
1 2 3 4
210° 210° 210° . 150°
1) Benzinvorbehandlung ‘
"an012 10 % mgqh', 5 % frisch 1 ¢ £rischt 5 % frisoh -
N — A : Kt 3019/2
aufheizen Y2 std. Y2 std. Y2 std. 20 in.
erhitsen - .2 std. 210° -2 Std. 210° 2 std. 210° 2 Std. 150°
Druck atﬂ T D & A 1Y . 11 5,3

Die dunkel sefarbten Benzine wurdan 2 mal mit Vasser gewaschen, dann

-mit 03012 getroolcnet.

. 2) Bleynthese = 1000 g Benzin mi! § g——AI(':‘II_3 ;g Std. 22
"Benzin OH Zahl_ . . 6 9.
. - ™ Olefine - - s8 % 61 76 63 -;z 63 % .
:xtblbildung ‘ 9y % . By5 B 4,5% 0
“m Augsehen’ . dUnnflUssig . dunnfliesig. - Krusten Schlemm _
‘Restolefine . - 2% . - T % 39.64 . ' 39 %
Rstdstl = n=01 . 39,5 # 34,8 % 37,9 % . 24,8 J®
LRI LR I S\ 4,9°. 5,9 5,3%
CowoovER 1,83 00 1483 01,82 0 L6T
o .m  Stockpkte | =2l - -21° D -40% -0 =290

!

Durdisd)‘_riff





