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Herren Professor if a r t 1 n
Dre Hagenmann
Diraktor A1l berts

Stand dor Arxrboiten ﬂier Kreislaufbenzine.

In Nachfolgendan seab ein kurzor Uberblick {ibor die Arbei-
ten gegeben, die im Versuchslaborutorium, ausgehend von den-
Kreislautbanzinén der Druckversachsanlage, in dor letzten
Zeit durchgefihrt rurdene’

1.) Binmal besog siokh diese Tutigkeit anf eine luufonde Xon~,
trolle der im Ofen 10 iber Xobaltkontakt anf:llenden Prodnkté
festgestellt warden Siedevorhalten, wesentliche analytische
Daten und Umsetzung zo 01 nach vorausgegengener Vorbehand-
Iuns der Ofenprodukte mnit motallischom Hatrium. ‘Dle =0 er-—_
mittelten, wichtigsten Ergebnisse hinslchtlxoh der Arbveilts:
waice deor IO.Fﬂllugg sind aus nnl. 1 ersichtliche !'ber Zin-
zelheiten bexiohtetcn wir gesondﬂzt an 24.Juni 1941, I Gan
zen geaehen liess die Qualitit der Ofenprodukte gu winschen
ﬁbrig. Te soanken mit dey Alterung des Kontuktea ragch- der
Olcfingehalt und dementeprechend die erteichbare Aasbeute;’*
eréterer von 75 auf etwa 52 %, letztere wvon 55 auf131 Hy -ga=
rechnet als”n=1" = Rickstand bei 200 und.5 mm Jg. Die Vis=-
co:z1tdt 750 geht bald 3 anf 8’® zurdck,ldie Polh&he hilt sichw
anfunglich. nur gune kurs auf 1,61 ana V°rschlechtert sich’
stetig bis zz «erten von Idber 2, 00, Dnr Ofen wurde‘ﬁabruar ﬁ
abgestellt. Ihm folgte ab Tnde Februar dte 11, Pﬂllung.

' 'Eas otpnbild. das eich bol dieser 11.Fﬁ11§55 bis Jetzt
ergibt,'macht ‘einen wesentlioh gunﬁtigaran Pindruck. N&ch
Anl.2 halten sich-die O}efingehalﬁa, nach einem anfangliohen
kurzzeitigen %pit"enwem von 71 ¥, auf 62 ~ 65 e Dament-'
sprochaﬂ*‘konnten Agch 131 Ofentagcn noch ”lausbauten"von
45 = ef* nlt werden, gegen 36 < im glnichen Ofenstadium.j
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dexr 10.7Ullunye Fo rullen im~er noch hochviccore ~le von

Ven, = 15°% und b her one "ino aurrthru bildet d1s Probe vom
C/7s Zall ¢ Vgo 10,19, Gleichreitig fullt dlcse Ofen-
probe durch fhre Polhthe YPH = 1,80 aus 4dem bBirhnrizsn Rahzen
herause Birhox hielt oic: diegnr Tert anf 1,65. Auch die
niichste Tagesprodo vom 14/15.Jull lag ungitngtigar: VFH = 1,72,
2ie noch nikt abgeuciilossene YUntarznchung 4 r nasstohenden
Proben vom 21. und 28. Julil wird =ecigan, ob os =ich hior um

- elne durch das aAltar des Co-Kontaktos bsdingtoanalituts-

verschluechtorunyg des Zenzins hnndelt oder nicht

Biéhor wvarden in d2r onhen rkizgiorten Yeisae 52 Proben
eus den ¥erzuchstilen 4 r “rxnkvernuohscnldgn'kontrolliort.
niexzu gehtiren auch eino Reiha von Yoh’cnvausorstoffbomischon
die ‘ber “1senkontakt arhal ten wurdene

Dle “urchruhrung darartigerKontrolle;nthsson erfordarxrt
reu+e einon grik seren . aufwand an- Arboit mnd” Seit alg - Lrither.
-Jbgleich kricgsbedinﬂt der Lahl und Qualitat nach wenigar
Arboitskréfte sox Ver’dgung etoh»n, migsgen derartige Srn-
thesen zweimal angesetzi werden. ile le Glentt ledigllch
ar uewinnung von “ontaktidl,: die 2e wir” au*gewartet.

- - R e . . —_—
i

2.)‘59 grﬁseeren Ravm im Ar5aitaprogfan~ nahnen cgs’Ver—J

guche elx, eineelne typleche Probon in genigneter Teise vore-
zubshanaeln and zu 9rmitteln, aud wolcbem Wegs dus, aunhchet
etdrenda ‘“1kohole, ﬁldehgde, Ietona,'SEuren und Uster ente
-haltonde Gfo“nradakt fra, Infqresae niner ‘guten ! ‘lenobente
gcrniqigt werden so’l. deae, Rafflnation Lerfolite in dex
Gasphase fiber Tonerdehydratg Phcﬂphsﬂs nreodur Tonscherbene
_éggg_arwies o8 1oh als uuaqicht vich, das filscige Benzin
bei tierferen emperaturen wie 20 . )O mit =1lg ainkchlori&,
Dhoapier- odur‘ucbwefolpanra zu reinigen. An schlies sen
an- diese operation, dia svnd&rlick darxr 1ntfarnun& dr
Alkohole diont, werdan iie (ohlonwasscrstoffe dnrch ‘bar-f
leiten dber Jetronkulk von edturen unﬁ ve rssirﬂareu'Eectaﬂd-
teilen befreit. '
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An woitesten vorwilrtsgetrieden ict das Verfahran, die
nit inge U [ sa leiten.
Das ginstige Temperaturgediot liogt bei einor Oil Zahl von
on. 20 um 200°C, bei OH = 50—60 um 250°C. Noch hihere Tem-—
pernoturd) firdert die leigung zur Isomericiorung d.h. sur
Yarschlachtorung d-r Polhbhe, nsmentlich wenn der lu.(oa),-
Bol:undlung das Uberloiten Ubor Fatronkalk worangginge
’an muss also annehmen, dass gewisse DBeistolfe einen’ Schuts
gegen Isomorisierung bieten. Me fiir den Batriedb wichige
Frage, ob die ntfornung der Alkohole sach bei ctwa 180°
WYglich ist, kann erst nach Dmrchfithrung eines entsprachenden
Ianerversuches suverliiscig beantwortet wordene. 7ir haben ei-—
nen derartigen, such bol Huchf laafenden, 2Y2 \Wsochsn langen
Danerversnch bei etwa 200_9 darchgefithrt, dar in versch tedener
—Bezsthung recht gute Frgebnicee brachtes ile Ausgangsmaterial
diente die Praktion 60 - 2007 der Ofenproduktion l6eApril =
14.if4, 1t. Sa-Test mit 58,6 % erreichiarcr Ansbeate bei
einer VPH = 1,63 Der leuptteil des raffinierten Bonrins
hatte -sine OH Zahl von 2 — 4 Disse gaten anteile ergaben
wel der Hlsyntheses -~ : e oo

. Pag der Doffinction ¢ anrsbhgate ‘VPH
8

Mher (21(0H) 5 n="1
S DR 45,4 F 1,64
24 - §5p= 1966
B 62,2 1463
TBe 55,4 1,63
5S¢ 53,2 1,63
_6a 5142 1,62
Tas, ©'S1,8 . 1,63
 Be 52450 - 1,65
.9, - ' 52,6 1,69
10 50,8, 1,67
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Aunsbeuten und Polhthon liegen amlso racht giinotige Die Regee
nsration des ¥ontoktes orfolgte lediglich nuch d-r 1, und 2.
Toohe. Inagesumt raffiniexten 126 g Tonordehydrat 100 kg
Bonzin | Der Itundendurcheats sn flUssigem 3enein detrug
500 cu3 bei einexm Reaktioncruum van 360 ocm”, ulso das

1,4 Pache dos mit Al.(ou)3 gnftiill ten Ofenraunmes. Flir die
nachfolgends ‘lsynthesc verwandten wir in der obigen Reike
stets das Kontuktdl d«r voraufgehendan Froboe. :lierbei stell-~
ten wir fest, dess ein orhkhter AICIB-Etnebtz unverneidlich
18t . und dass - trotz disser verstirkten iufbescerung das Hon-
taktsl nach atwa 6 Synthesen w2ine leichte Bewegl 1chikeit gu
verlieren beginnt. -~ Das Tanerdeverfahren lasst-s}oh en=-

-dcheinend auch- bel dem alkoholreicheren Fe-Xt-Bengzin

znmrendens (vgle Bericht ve 15.5u11 1941).
-.¥ag die Verwond:ng von konze?hosphorgdure 1in der Gss-

-phase batrifft, so war es bisher noch nicht m¥gllich, Uber

znhlreiche Tnzslversuche hineas dae Verfanren 1m Dauer-="
v»rsuch zu studieren. Dicse lLicke besteht bei allen hier
welter esufgefithrten 'dglichkeiten. Cie vor der bo»riebe-
mﬁesigen “rprobung 1m Laborx zu thlieaean, iet umso dri“g
1icher, als, bcdingt dnrch dnn Frieg, oine halbtechnische
Anlege ZeZte nicht zur Verfigung steht. Jia/Dhosphorsauze

;wird am besten. 1n einnr Konzentration von cu. 84 & a,ewandt;

gute Aufteilung der Bsn- 1nd§mp;e in kleine hamblaeen ist
vichtig. Xobaltkontthbenvina 1assﬁn sich im Tnmperaturbe-f
reich von 100= 170 sehr gut reinigen. Bei: efnen ?1nautz
von 1° Ltr. Siare’ bctragt die wirksaue atrﬁmungsao«chwindibk
200 - 400 cm5 Benutn, gerechnet als :lﬁssigkeit vor der Ver—
dampfung Als Beispiel sel eine Versach*"ruppe au der Reihs
Ofen 10, 1ll. Fﬂllung angefuhrt..' : A
B Arrequhbar 1t. iaTests: 55 < ausboﬂce. V?H = 1,63; wirké
lieh erhalthn bei 150 = 1709C vnd 200 = 400 cm?‘-han%ip/n,' '
53 - 94 % nucbeuta an n-‘l, YPH =1, 63 - ],69. in diesef
"empnratnrb&he 'miicsen goeringe. CﬁAbacheidanben mnit-in ﬂauf ‘
ganonmen warden. “15enkontaktbanz1n lédost sich trote hoher

>Oﬂ’Zah1 = 57 ebenso wirksam reinigen. Indea be\chrunk* sich

de: wirkungsvolle Bnreich auf 170 und eine genau einge-._
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cteuerte Strimunvegeschwindigkait, - ~nuch beil Phouphorsiinre
iut ela ntlirkeorer Alll.-Tinzutz Lir dia Jliuynthane erford p=
‘iohe Jotren wir don "alfinutionseflokt von Zonirdehydrat
und “hosphors:inre olo glatonh an, 6o sprachen folygende ‘‘onen-
tw nmol.r fUr die Anvend:zng dor AI{OH)31 Zin druckfenstos Xorn
voraugsgesetzt, verstopft uich dor JIfan ~eniger laioht; die
legenerution des renten Xontaktes mit L.uft 1t viel ein-
facher ale dag Roinigon dor {lUesige: Clure in dor Hitze;
Xorrosionen mnd dunit Jerkvtoflscitwierigkxeiten sind nicht
zu hafilrchtens. Dlese I3owertung veruschisebt gieh hllerdings,l
venn :an die kon:.bhogphorsLdro in der :llte xeyenilber dem
fliiscigen Benzin gzur Anwendung bringt. Denn dunn bestebt
die :'5glichkeit, die iLlkohkole als wertvollen liebenprodukt
zu gewinnen. iuck den bisherigan Reihenve*euchcn it ein .
guterxr “oinibunbsef‘ekt an eine hohe Xonzentr:tion der H3P04
(84 <%) 5cbunuen. Bet zc° genligt eine aur.hrungsuuuer von ef- .
va 1/2 Stdes die Llnioh; Exure kann mehrfuch angewandt _wer=
dens Bei- ciner exrnichberen sasheute” von 56 %, VPH = 1, 659r-
ziedten wir durch Umsetzmnb in der Kilte 5% % VPH-1,65=1,67.
In Zhnlich ginsti, er. JVelue ‘arbecitet walie Schixsfelsiare,
v‘rqehmlich, wenn :i= in einor ¥onzontration von 61,5 % an=
gevandt wird. . Donn denn bildet Tich als dritte, flussigq,¢f
Prese zwischen Siinre ung Bnn-in ﬁile-‘StP"EOPic’t, deren
Abtreanung. éle Aufarbe situng orlsichterte - B
. Betl beid»n SJu'en 'ind'“ie:“eu-n JunEsn der ?Llnlbung so0
’lzu wphlen, doss: aie Olmfine mBual L chsc_nicht anaﬂgggf+en wgr-.

Cohe v S : i

naticht :reich nach aen_erateqﬁj;féntierungsvernuchen
,ergcheint auch Zinkchlorids: Bﬁw - unSer . P04 oheu erwahnta,j“
Benzin wuarde mit konz.dnC‘ZL&sdnu bei 30 =~ 35°¢ gerjhrt..
Ea. entstshen ebenfalle 3 Se¢! ichten. sodasa die Abtrennung
der Alkohole vereinfaoht iste. Anldz“l ftiqn als Wittel sus
-3 Vora ohen )3 . an” mi einer. VPH von 1.033 1

. Anlagea.
A/ 550000 ¢ 41.22057 St _/
" ‘Heger



Ruhrchemie Aktiengesallichofl
Qbearhausen-Holten . Anlage 1-

Ofen 10, 10.FUllung

Bengifiprobe. Zruktion bin 200°  Yorpoly- n1 200°p,

Prodbotag Ofentog 0! Zahl Olo?ilr Gew.% sucheute Vso YPH

) l. 9440 10 33 75 7,9 55,3 25,4 1,61

1/11.9.40 £ 14 23 1. 11,7 47,8 15,4 -

2.10.40 41 23 60 - - - -
14/15.10.40 53 27 60 19,9 41,6 12,3 1,73
21/22.10.40 60 - 56 . 11,5 42,7 14,4 1,69
28/29.10.40 - 67 . = . 59 11,3- . 43,2 14,1  1,70.
‘4/5.11.40 75 - T 59 12,2 43,1 15,3 1,70
19.11.40 89 27 58 14,0 . 37+6 _ T,= 1,82
26.11.40 96 25 60 .. 15,5 - 36,6 = 6,2 1,82
. 3/4312740 103 21 60 . 15,4 37»2 7.4 1,82
16/17.12.40  116__ - 56 17,0 3842 7 7,5 - 1,83
; 29/31.12.40  -131 = 58 16,8 -~ 35,6  T,1 . 1,92
. 14/15. 141 145 - 22 54 . 14,8 34,17 9,- 1,93
.20/21. 1.4Y 151 - 23 . - 53 15,9 34,8 ~ 8,4 2,07
29730. 1.41° 160 22 - 56 14,5 34,1 8,1 - 2,00
©3/15. 2.41% 17T . 19 .53 13,3 33,7 By6 - 1,85
16.72.41° 178 - - 7 50 16,5 31,7 — 8,5 1,96
19/20. 2.41 . 161 . 24 . 52 14,6 30,6 8y~ - 2,00

A7 5 W00 4 41 6T G ol
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-Ofen 19, 1l.¥lluang

Benzinorobs Praktion 63 - 200° Z:ifg}"t" n="1__ 200°
Probetag Qfuntag i Zu:l  Jlufine Gewed Anubuute V v VP i
BESEEREEIN IR IR RSN IR S I I I I IR FT NS ANr SIS IR OSSR E S NS X N
13/11. 3.41 11 24 79 14,6 55,6 13,5 1,60
12/13. 3.41 13 23 79 13,2 53,4 26,2 1,56
14/15. 3.41 15 20 71 1,4 55,6 22,9 1,53
17/18. 3.41 - 18 19 71 7,5 54,0 37,7 1,F0
21/22. 3.41 = 33 .68 14,6 47,4 17,9° 1,61
24/:/5. 3.41 25 2 67 8,4 57,0 =~ 22,8: 1,58
7/8, 4.41 . 39 24 66 13,8 52,6 22,4 1,61
14/15. 4.41  ~45 18 65 . 9,4 53,4 . 71,6 1,63
21/22. 4.41 52 - 21 68 12,4 51,6 22,0 1,66
'18-21. 4441 4 5. T 20 . 67. 9,6 55,0 20,1 .1,63
28/2%. 4.41 " 59 32 - 66 6,4 . 51,6 . 18,0- 1,66

5/6.5.41 66 .~ 27 66 10,4 - 52,6 - 19,2, 1,59
16.4.~14.5. 45-74 20 67 9,2 58,6 21,2 1,63
21/22, 5.41 82 .- - 62 11,0 42,4~ 20,9 1,65
26/27. S.41° 86 . = T 7 60 342 42,6 - 16,5 ° 1,65
3/4. 641, Sa . 22 .61 10,2 53,2 - 19,6 . 1,68
11/12. 6.41. 100 . 277 59 " 13,0 47,4 17,9 1,67
17/18. 6.41:..106- =% 65 19,6 48,8 16,7 - 1,66
23/24. 6.4l 112 .- 24 64 13,6 47,2 16,3 1,66
30/6.=1.7« - 119 " '23 . 65 11,8 48,8 14,9 1,64
6/7< T4l 124 = 062 13,8 0 44,6 o 10,1 1,80
14/15. 7.41 0 131 - oo="0 o6l 7L 1%,8 45,4 0 16,7 1,72
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