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" Ilnen mit, deB wir beim serr verspiiteten “ingang der Prcben’

erst ir den letzten Vochen mit den Versucien begirmen lonn-
ten. %grrn_p;%hﬁgxg;ingh ditrfte ja wohl cdie seinerzeit zwi-
Berrn “Pr.tfeyeringh und Eerrn 1z, Zrsmm diskutierte
Frage interessieren, inwieweit e8 méglich ist), durch Tin-

" Scheltung einer katalytischen Speltkommer in den Geng der

qanwanﬁ;bqrmiachen;ﬁgﬁltpnlagov@er Corcorcis Vega, Pleesti, eine
de

g‘**‘f“""“‘”""“.”*ezf':'boassez-un“gg:"
N > i - ee . .~‘.
Das uns Ubersandte Crackgessi hatte nacl ingabe der Loncordia

A3 5060, vit-39,
.

* mnfdltengden Benzine zu bekofuser..

folgende TDaten:

dis 92,3258
Flammpunkt o 32,
Viskositit: bei 20 4,9,
Stockpunkt . T +20o
‘Siedebeginn , . 196
bis 2507 S 5%, .
- 2808 10" %

" 3009 20 %

v 3504 . 66 &

" 380 VL 72 4.

- s
Das 41 vurde in einfachem Iurchgang bei einer Xontzktoe-
lastung von 50 bezw. 100 % gespulten, d.h., prc Iiter Xone
takt wurde 1/2 bvezw, 1 Liter Uragkgaetl pro Stunde einge~
setzt. Tic Tempersiur betrug 460°. Lebel wurde bei 5n @~
Belastuug ¢ine Aufspaltung vor-30 -’40 Gew. :f erzielt,’
wihrend bei 100 & Pelastung ca. 20 ~ 25 gew. & iufspaliung
gemessen wurden. Die Crackprodukte teilen sieh Xolgender-
maden auf: Eohlenstoff 3 -~ 5 %y Gase, d.h. C, un .Iedriger

er

‘ciedende Crackprodukte ca, 10 «, C3 ca. 10 %5 wcheil @

Olefingehalt bei ca. 75 - 85 & liegt. An C4-Xohlenvisserstof- -

fen entstanden gleichfzlls ca. 10 % mlt demselben Olefinge-

bew.’
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f”} . halt wie dte Cy-Kohl nwasserstdffé?uMer.Gehalt an .Isokchlen-
. .vwasserstoffen Tm ungepdttigten Anteil deor 84-EKohlenwasser—
| 8toffe betrug-etwa 25 %. in Benzin 0is 2009 sicdend entstand
: dementsprechend’ ca, 60 '~ .65 ¢, Die Cuelitét-der renzine ist:
noeh-nicht_bekannt,_dé*diq Hengen flr eine neterische Unter—
suchung noch nicht ausreichien. Verglichen mit der ketalye
tischen Spaltung eines normzlen Gasdles kann man sagen,. daf
des Orackgasll sich etwas schwerer spaltet, sodal statt ca,
50 % 35 ¢ Urmwendlung erreicht werden. ian kann selbstverstind-
lich dieseretwas»geringere sufspaliung durch andere Temperatur.
fithrung ausgleichen, Ceftoind hier die teclnischen isglich.
keiten gensu zu priifen, A3 Kontalt wurde flir die Versuche ein
smidnore S kel e¥qt ¥yhkte tigonon Spaltkontikt hoher ikti-
vitét verwendet. Lesonders erwidhnenswert ersct
hohen Olef'pgph%}ﬁg £y und Cy-¥ohlenwagae
net men, ¥ opolymerisiert werden wid dem Spalt-
benzin zugeflihriréesdenyiey betrigt die ganze ‘ushsute an
vollkommen durchetabilisiertenm Spaltkbenzin 74 = gp e Nou®
unseren . irfahrungen an anderen Trdbltypen dirfte das Lengy.
mit 0,45 Blei-versehen und auf 0,7 Atm. stabilisiert eine
Hotoroktanzazhl zwischen 80 und 90 haben. . .
Wiz hoffen, daBthuénIEi?dé sngaben vorliufiz Zenligen, damit &
8le an Herrm Dr.}méyqy;ng?:zur,stellungnahme\weiterleiten kn-
nen. Es wirde uns’ géhr in eressieren, die ¥Yeinung von Heryn
Dr. Meyeringh {iber unsere Versuche zu h8ren und Lenptsichlich
zu kdren, welche Speziellen winsche er hinsichtlick besonderexr
FFOREBs Badv 37580 Yessuchent bedus - - R
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‘Sehr geéehirter Herr Dr. Veller!
'Hefr'Profeésdr.Dr;fMartin‘téilté'mir'eben mit, daB Sie mit ihm

noch einmal’ telefonisch wegen .des Poly-Kontaktes gesprochen haben.
Ich’ m3éhte Ihnen kurz das schildern, waR wir bislang witernomnen

- N ~.
haben: R T

Wir heben durch Abdnderung der Zusammensetgungén'samied&urﬁﬁ'go?u;
wigse Anderungen .im Herstellungsgong, die wiv mit der vo:han&ehen»
technischen Appnratur -durchfihren konnter, versuzht, Kontakte
herzustellen, die eine ausreichende Aktivitidt hatten. Als aug-
reichende Aktivitst wurde angesehen ein Kontakt, der bei 140°¢C
mindestens 40 % Polymerisation bei 60 atm.’ zeigte. T8 ist uns
auch gelungen, eine Reihe von derartigen Kont-ktén terzustellen.
Immer wiedér -.ber zeigte sich bei der elngeheriden Priifung, das
diese fktivitit keine Daueraktivitit war. Sie war zwar fiber .
50 bis 200 Std. .vorhanden, sank aber dann verhdltnismiBig. schnell
ab, um auf der normalen, Ihnen bekannten Aktivitit des Kontaktes
auszulzufen. Mit derartigen Rontakten wire Ihnen wenlg geholfen,
- da Sie zwar die Anlage VOraﬁﬂsichtlich‘hétten anfahren kinren,
aber nech Stillstandsperioden nicht wieder in Betrieb bringen.

Von einer bestimmten Sorte Kontakt hatten wir sogar schon 1000 kg
unter Aufwendung erheblichér Miihe fiir ‘Sie fertiggestellt. Dieser
Kontrkt zeistebei der Prifugg auch anfinglich iber 50 % Aufar-
beitung der 0Olefine bei 140°¢. In etwa € Tzgen war abver diese
hdohe Aktivited abgeklungen.

In der Zwischengeit ist.es uns gelungen, Kontakte herzustellen,
die anscheinend allen Forderungen an hohe Aktivgtét genligen,
Die Kontakte leisten bis 50 % Umsetzung bei .140 » bel 200° liegt
die Umsetzung auf 92 - 94 %. Die Rontakte sind z.Z2t. etwa 10 mal
reprcduziert wcrden, zum Teil schon im Ansetzen bis etwa 50 kg
und geben irtmer wieder einwandfrei dasselbe'hervqrragend-gﬁnstige
Bild. Die Schwierigkeit lab nur darin, die -technische Einrich-
tung zu beschaffen. Wir muBten hier wesentliche Umiinderungen in
unserer bisherigen Arbeitsweise vornehmen. Dazu war die Beschaf-
fung und Aufste lung von neuen Maschinenaggregaten notwendig.
‘Ich habe jetzt die Peste Zusage, da8 die notwendigen Aggregate

in der Woche nach Pfingsten gel iefert werden. Die fufstellung
wird nur:wenige Tage in Anspruch nehmer, so daB8 ich mit Bestimmt-
heit hoffe, Ihnen bis etwa 15. Juli 1943 den gewiinsclten. hochak-
tiven Kont«<kt liefern zu kénuen. S . .

Herr Prof. Msrtin sngte mir, daB Sie g;F.ﬁbeabsichtigtqn, von der
IG-Farbenirdustrie entsprechend heclraktive Kontakte zu beziehen.
Es wird Sie vielleicht interessieren, daB wir unsere normalen
Kontrkte in einer iesigen groBen inlage parallel mit IG-Zontakten
eingesetzt haben.. Die Betriebsleitung dieser Anlage hat den Ein-.
.druck, daB unsere Kontakte wesentlich aktiver ist als der der
IG-Farbenindustrie, trotzdem es sich hier nur um den normalen
EKontakt handelt. Wir glauben slso nicht, da8 ein Versucl-mit. dem
IG-Kontakt fiir-Sie sehr erfolgversprechend scin .wiirde.
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Die Fiir Sie verhiltnismidig ldnge, fiir uns aber kurze Zeit,
die wir gebraucht kaben, unm einen mehr als doppelt 80 .nk-
tiven Kont kt'zu entwickeln, bitte ich auf Grund der obigen
-Ausfihrungeén zu versteher. . Es '8ind flr die -Entwicklung

der von Thnen gewinschten Kontrkte viele bunderte Versuchs-
reihen gemacht. worden. Wir haben  seit der Besprechung hei.
‘Iknen ununterbrochen vier Laboratoriums-Polymerisationsﬁfen

nur fiir die Priifung derartiger Kontakte 1-ufen:. Mir uns

8elbst hrben die Hontrkte praktisch kein Interesse, weil

Wir selektiv arbeitende ¥ont-kte gebrauncken.: Die Arbeiten
gind vielmehr im wesentlichen nur in Ihrem. Interesse durch-
gefibrt worden. Ich verstehe durchaus, daB Sie darauf

dréngen, den neuen Kont: k3. zu bekommen, es . ist sber doch

80, dafBl durch die eigenartige Konstruktion Ihrer inlage

der normale Kontukt,gder‘beispielgweise'bei EKrupp einwand-

frei arbeitet, in Ihrer Anlage versagt, und deB wir auf

Grund dieser Tatsache gezvungen waren, einén volllommern neu-

en Herstellungsgang fiir EKontakte auszuarbeiten.” Dass das

eine zeitreubende Arbeit ist, wird Ihnen, lieber Herr Dr:%eller,
2ls Chemiker.ja klar sein. Sollte eine neue Verzdgerung’ .
in der Rontrktlieferung eintreten, 8o werde ich Sie benach—’
richtigen. Rechnen Sie bitte vorlaufig mit dem 154 'Juli 1943

als Liefertermin. C. B -

Darf ich die Gelegenheit benutzen, Ihnen und Ihrer Gattin

ein frches Pfingstfest zu wiinschen. ‘

Mit besten GriiBen bin. iel

= Ihr Ihnen stets sehr grgebenerA

Durchschrift



Lol<in, Cen i oet

Ruhrchemie A’kﬁe‘ngegellgchqﬁ ’
Sl ,Oberh'ausen—Ho_lte"n_

EPL=Yis Drcle . Sirting

AL rodie

d twn niont
Gt s uTven gelt Lug

1¢ “rvern

fully Ec
PLINS LuPVOore L

LA ST L%(i.’ft?ﬂ‘: eruElle ) "

A5 f 000 10, 42 GTH2 27540



RUHRCHRLIE AKTIENGKSELLSCHART , -
CRIAUSEN — - ' Oberhausen-Holten, den 10.6.43 -
OBERUAUSEN - HOLTEN, Abba Hoo-Sphypee™? ‘
Herren: Prof.Dr.iartin - .
Lir.Dr.Hagemann e
Dir. Alberts .. 886382
Dipl.-Ing. -Spiske . .
..Dipl.~Ing. En8llinger

Betr.::nerstellung verschiédener ?olymerieationskatalvsatoren.-

o

» ¥ wird eine Zusammenéé%ﬂuhg o
von Versucheugegeben, die .den Zweck verfolgten,'einqn Polymeri-
;éhtionskatalysator zi finden, der vor allem gegentiber den Patenten .
der Univ. Uil Prod, Chicago lizenzfrei hergontellt werden kann,

Tie Ua0uPuC, ging bvei ihren ‘ersten ~naeldungen bezw, ~atenten-- » .
von einem, Gemiseh von kieﬂelerdohaltigenvMaterialien und H’PO4

aus, das durch verachiedene Zusiitze wie Hg0, 2nd, igCl eté.
aktiviert undg dureh organische Tubstanzen wie Leim, Gefatine

oder Stirke plastifiziert und curoh eine Trocknung bei 187-250°

in feste Form gebraght wurde, 'ic weitere intwicklung scheint

auf alle dlese, Zusttze zy verzichten, da iniden neueren P’atenten
davon nicht mehr dqie Rede ist, Fine Zusanmenfassung_der wesent-
‘licheten ierkmale hat die U.0.7.C. in der deutschen Armeldung -

U 12617 1v &/120/1/06 gegeben, In Gileser heipmst es: Veérfahren

zun Tolymerisieren von niedrigsiedenden Olefinen bei erhbhter
Temperatur mit Hilfe eines eine Fhosphorsiure und ein aus kiesel-
erdehaltigen Stoffen bestehendes festeg 4Gsorbens enthaltenden
FKatalyeators, dadurech gekennzeichnet, dasgs die Polymerisation in
Gegenwart von Katalyaatorformkarpern bewirkt wird, in denen dexr
+hosphorsiureantedl. denJAdsorbensanteil iberwiegt vrd cie vor
ihrerAAnwandung durch Uberfi einer innigen i#ischung der

SHure wit dem feirnverteilten Adco berig in eine harte Masse. durch
Erhitezen bei Temperaturen von 18¢ -und dariiber, insbesondere

von 200-2750, erhalten wurden. . lie wesentlichsten fferkmale

dieses Kontaktes eind demnsch 1s) der Uheiwiegeride Anteil der
H.PO, gegentiber den Adsorbensanteil und 2,) die Uberfuhrung der
féin%crteilten Hasse des Xontaktes in eine harte jlasse durch

- Erhitzen aquf Tempergturen > 180° vor ihrer Lnwendung bozw. den
Ratenten. : s ‘ A ‘ »
Un von dieser Anmeld frei zu kommen, bestanden’vcrschiedene

Livglichkeiten. ¥as war Zu priifens 1,) b nicht durch 2is Vor-
Wendung eines hochalktiven Trédgers die HBPO in- geringerer alg der .
vorgeschriebenen Henge angewandt werden koﬁnte,wz.) Ob: nicht
‘andere Siuren guch einen hohen Uosotzungsgrad - vielleicht bei
‘noch niledrigersn Tomprraturas - zuiggn wirden, 3.) ob ischungen
verschiedener SHuren einen Fffekt t&alben, 4.) b ohne die vor-
geschriebene ﬁ&xmebeh&ndlung'nichtﬂauch festbi?ormkﬁrpcr,'die
~aktiv-eind, exhalten werden kbnnen. . .
Zur {idrung all aiase{,ﬂragen warasn verschisdene Versuchsgruppen

durckbgefithrt; - -
‘1.) Aktivititaepruf gexrmaterialien allein
5.

egeniiber o Z 8 # Cleiingehalt, L
. ¥s wu¥den o s Cranusil, onsil, Bleicherde ¢ -
und Bimctein (fein wnd grob) zur Ativis: sprifung in unsere
LaborrVereuchqpfaktoren (Volfu100'ccm)-eingeaetzt: ’
e -

In der vorlisgesnden irbei

7

1.
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. OBerhauuén-ﬁolten, den 10.6.43
UB HAULEN - HOLTEN. ' _

-2 - CBREINY
. Tragérmqterial“"‘I Témp; %c. 1" Uews % Unsatz, '

J ' -Cronusil '1- 2009. U 857

‘uperfiltrol ’ 200° 7841 4
© . tomsiy } C2u0° . 82.3

dilmstein (fein) | 200 E 76 9 -

"".. . (grob) ‘J cyo200° 72 ¢
Bleicherds G, ‘L . 230° | 26 o

%8s zeigie sich, dad die Antangsaktivitit der Triger
allein gegeniber hacholafinischcn irodukten ziemlich hoch war-
und ‘da3 gie bei den vVargchiedenen “ubstanzen, mit insnahme der
BLleicherue Cy unpefdnr die gleiche Uroésrenordhung einnaha, e
All-Ydinge nahm die Anfangsaktivitit in allen F¥llen sehr schnell
ab giw die folgendsn Anzaben z:igen. ias Superfiltrol gad bei
2007, 6:.ati und einer Belastung von 1 : 0,7 nach 8 Stunden €ine
78 gi-ige Uasetzung, die nach 13 otunden auf 74 < und nach 17

' ttunden schon auf 62 ;- zurickgsgangen war. us handelte sich
hier alsc um ¢inen ausgesprochenen Oberfldchcn@ffekt, der sehr
sennell verscehwand., g sollte caher versucht werden durch kleire
Zusdtze die %ktivitdtgverhﬁltnisse zu ptavllisieren: T
2.) <usitze. von Hoe, s BEI L (nue 24:09, % H,¥) in geringer

o Mence zu Gen gepfuften7ir§gﬁrmateriai&en.“

.

[ — dome

_LﬁTrﬁgerméteribl‘ Yusatz Reakt.~Temp, Gow.%fzusatg—I

]

— | -
 Granusil - {’,"353“;93,904%_ 1° I es7 '
Juperfiltrol I 2% Yolfr-r 9§ph.—'11C° . - €5 o
" " ’ R , 81.5 &
b e ; 10 $H3P0, | 00 . s2%
" | s s
Tonsil 5% Bi, 110° 1 52 ¢
"o }] " ! 150° 63 %

i - s kommt durch die kKlednen Lusitze wohl zu einer geé-
ringexwe Aktivitateerhbhung, doch eind suen hicr die frechel-
nangen der sohnellen'Aktivitétsabnahmo zu beobachten, Las geht
aue dem.Xilr¥Wenblatt Nr.I. und folgenden Zahlen hervors Der Kon- .
takt aus Granusil + 3% 1 £, gibt bei 110° bei 9 Stundan 85 4,
bel 15 Stunden 62 7 und 0el’32 Stunden nur noch 32.4 % Umsetzung,
3.) Zzusitze von H3PO4 bie 50U/, _ o ;

y -8 sollte nun versucht werden die Zustitge bis zu 504
zu stelgen, aber diese Grenze aus den oben angefithrten Griinden
-nloht zu #berschreiten, Dabei zeigte eich folgende Erschelnungs
Iie hochaiktiven Trdgermaterialien verllieren bei Zushtzen von

-3 - !
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507 H,P0, alle ihre hohe Anfangasitivitht. : e bringen hel 200°
eine éuréhsohnittliche Umsctzung von nur 40-50;", dle sich dann
‘bel weiterer dugabe von .00, welter erhiht. den-g Verkhslten
soheint darin seinen Grun& 20 naben, def bei gen Trégern allein
oder mil klvinen Zusitzen die spdizenaicbivitios, beningt ¢nrch
die erhaltene, hOthorﬁee'Obcrfl%che,,noch - venn zuch nur fir
klrze zeit - vorhanden ist, wihrend durch den iusatz vou By’
H PO4_die hochaktive'ObarflﬁchevVnrloren gent, i:r’H3PO =GeLz2lt
aber'noch zu sering ist, um sich rientig anszuwirksn? ?fﬁ.xiesel-
gur selbst gob be’ einem .!ischungaverhiltnis vor 6% BP0, mu
40 K.gur bel 150 - eine 407450, bei 65%,H3PO4 eine 65%—1§e'undd
bei;7w31§3P04=g;ne ea. IC=-Lige Inzetzung, 2 salooo s
“4.] 1,50, - Zusdtzes : - . '
veralsll zZu diegen Vrrenachen wurisn trockene H,P0 0 -
.Hontgkte herpestellt. he wurden gzu diesem Zwe-cke Tonseil, ﬁruﬁunil,
Superfiltrol und Fleselgur nii 987 -dger W00, ‘ganischt und nache
her die toigfggmige “dschung in dem Trockéns®hrank bei 140 ea,
12 : tunden trocknen gelaseen. iabel entotunden ans verschiedenen
JischuugsVﬁrhﬁltnissenveteinhnrta'Kﬁchen,’die nicht mit dor jland
zerbrochen warden Xkonnten wnd sterken falireiberschul an ceox Obexr~—
flidche (Brennen auf der zunge) selgten. oie polymerisierten alle
Schon bel 40-¢¢ Cey dia Umseirung betrug duabei oo, 45—3??. “ine
Temperatursicierung iu Taufe de Yerayches anf 120-140%(, ere
gab in den siyten “4llen eine ringa théhung Grr Nmsetzung,
diz nicht lance gehulten w . rden konnte. Lie gon ile Aktivitédts-
abnahue - hici auch be  ingt durch 1,90 ~Veriucte - nachts sine
welitere Anwandung diesar Tonvakie Thr %echnischb wiecke urntglich.
~ele folzende Tnbelile zeigt elne ~usummenstellung ciniger £25044
‘“ontakte mit den dazugeh3riren roetzungen:

‘I- Tréger < Gew,"! 582534 (1«5“}jg°c o Umsstzang/wﬁontaktalterj
| Supexfiltrol-38,5: Co61.5% | #0% 1 47 - 18 Standen |
C e T BT BT 34 0» i

., : “ ! 110% 5. moes n
.. ' . e son 84 o
| = o ‘ " ;1200 I ] 53({ - 162 v ]l
| o S 20%) 324 qgg e j

v ! : I )
| uramusil - 43% 570 0 €% 67 . ag w |
’: on . . " ‘ 1 0«.’)0 f . 52';" » ’- . 41 . ;
; n— ‘ — : ;livé" B 1€ " f
[ Tomsil - 39z | e ~? 50° AL 21w
[ oW . . I u 1409 S8 - .29 "

1 §

L

S - _ ; S ~ :
Ungefity glsiche Verhzlinisse lagen bet Yontakien vor,

dle aus einer ischung von i, ‘20, + H 80, mit einem Triger harge-

stellt worden Waren. .1is erhﬁl%eﬂeqztglyinenzins hatvon der

typischen H2804;Estergeruch.'Wéhrend der ersten Rezktionsstunden:
I N . - 4 -
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vurde Uberschilseige HZSO vomn Hontakt abgegebon. Uie Aktivitdta-
ibnahme ging ziemiioch raéhh vor sich. In optimalsten ialle
(Kontakt: 320" X.gur + 297 L S0, + 3€ i,10, ) wutden in 256 Reak-
tlonessstunden - 322 1. .'0ly-B p%o g e koétaﬁt erzielt. Ticr ganze
‘erlouf dee Verasuches ict im ilurvenblatt II. graphisch darpestellt
5.) Fon:mkte ohne vorhorige ~Hrmebehunclung). L

Um zu einem ferten Wormkorper .ohne vlirmebelianulung der

Kontaktmlschung zugelungen, wurde oin ganc lelenter terchamol- .
stein In Fontaltkdrner geforuerter-Grosse { 2-4 ) zerschlagen
und ¢iece dann in eine Veithslsflasche mit schiiff Legeben, - .
(SchﬁlttgeWicht=o.2)»zu diezen Lterchiamoleteinen (30 Gew.-Teile)
warden nuw 72 Cew.~Teile einer 100/ =igen ‘hosphorséure zugegeben,.
worauf lie Placche  séfort géschIcosen und duroh _.otleren die
U 20, ve:teilt wurde, bis sie vollkommen aufgesaugt war (Kein
Aﬁha%tan an Jen Glzgwandungen). Lach =3 Tagen vwar der ontakt
vellkenmen trocker und wurce okas jede weitere -arusbehandlung
zur Realktion engew-ndt, 'cr Cezamtvirl.uf des VersuclLes kst auf
den Jurvenbl¥ttern III wislérfesclier. .8 wurce Lel 12¢7 begonnen,
dle Umretzung war ca. 78, bei einer Temperatursteds . uang auf :
1307 “wurds nach ea. 6.0 Jgaktionsstundes bereits eine 947 -1ge Un-
setzun, urnlelts. Tei 140% warden Ubcy 4.0 seaktionsatunden duyche—
gulahrenm, wolel die Unceizung durchschiditiiich zwilschen QU-~-107%0-
betrug. iz .zu einer. . roduktion von 1360 1. poly=bi/pro ke.ion-—
takt in ea. 020 icastioncstunuen liel el <SAEEOT vollkommen
konstant (insetzung ©5-90 ). .ani susabe die . . n=ratureteigerung
in kirzeoren Intervallen erfolgen und Jdie Juservsung lag zwischen
75-85". laech 924 Koeulkttionsstunden wurde dor Veriich obgecetzt,
rochuesn er -ro g. . ohaaki 136y 1. 0ly=0Hi gdegeben huttes ie Ume
sstzung war troiz ciner Jemperatur von 2. Y auf ca, 7% herunter-
gegangen. le 3. lselte deu ‘urvenblities Il weigt einen zieslich
unregeludesisen Verlauf, *1r hatten technirche seuwiirigkeiten
an der Bosch-.ufUhrungsounge. ..er Vers.ch warve umit ateigendaer’
Temperatur, konstanten Druck von 609 ati, vln.r Jurehschnittlichen’
Bel:gtung von 1 ;73,4 und einer uareinen Cé-iraktion mit 92.5

Gew Jlefineh als Finsstsges durcheesithrt,
) " ls nichster Zontskt wurwe ein Juwlohainol, das auf
“diwgelbe “eise wic Jer vorger tveschriecbene .ontakt hercestellt
vurde, der aver mit 850 -iger H.PO,.gutlrankt ..oréen war, einge-
metzt. er Yontakt wurde beim “tefien im gevehlossenen Glns nicht
ganz trocken. velne susmunersctuung wor-66 Gew.~ro6lle (100.i-ige
”H3PO¥): 24 Cew.-Telle Lturchomal. Im nurventlatt IV ist der gee=
eginte Yerlsuf wit Tasetzung, Slter, emperstur, Glefinengehalt
und Produktion pro kz. grashizch feisyehalten. i rkldrlicherweise
brauwchie dieser DontaXkt e¢iuse hiheTe ~Temncrstur (16n°) un eine
vollstindlze Unsetzuns =u geden. el lanszan steigender Tempe—
retur konnte eine vollatindlee Unsetzung mit ‘monchoe ciney=
Zeltperiode wahrend des ganzen Verzuches erziclt wsrden, Nach
1072 Reaktionsstwicen wurde d.r Versuch abie¥rochen, nachdem
oro ke.lontgkd 1660 1. . Qy-Bi vXzeuct iworden. waren. |
' . Als"vergleich «0ll i: cem Hurvenbisrtt V- ein Versuch
mit edinem i, 0 - ontakt anc unncrer oly-inlage, dar wie . die
UDEC-ﬂontak%e éusqmmﬁngepet»t ist, wisdergégeben werdens Uieser .
Versuch ist zwar als rrobev.:rsuch mit verschiedenen Felastungen
d Bpiter erst ale Lauerversuch anier xonuianten Bedingunpgen
gelfahren werden, doch 1st eus denm Verpleieh zu =chen, daf mit
wceren xonitakten zuf, Cer neuen Dasiis minvestens uzrselbe, wenn
nicht eih besserer tffekt zu erziplen ist, denn wir haben auch -
mit Crginal-Ipatieff-Kontakt niemals 1600 1.70ly-Bi pro_3z. Kone
takt in unseren Versuchstfen srhalten kinnens - ; o
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trifft: Herstellung von hochakiiven Poly-Kontakten.

47 %, bei. 170

Bei den bisher hergestellten Kontakte8~m{t Kieselsiure sls
Tréger wurden bei 140°C 35 %, bei 170 55 ¢% und bei 200
90 ~ 95 % pblymergsiert, bei den~grﬁheren Kontaktenomit
Kieselgur bei 740°C.25 %, bei 170" 40 % und bel 200° ‘70 %.

So wurden jetzt Xontckte mit eineg grofleren. Oberfléche her-
gestellt, bei denen schon bei 170°C eine 80 - 90.%-ige
Polymerisstion eintritt. Diese hochektiven Xontakte wurden
such mit Kieselgur rls Triger erreicht. Wie aus inlage 1.6
hervorgeht, besitzen mlle sechs hergestellten Kcntakte die
gleiche Aktivitét. : Tl T ‘

Versuchs-Nr. Xont.Nr.. Tréger éghﬁttgew. o Umsagz o
- . : T 140° 170 200

1162 114 ' Xieselsiure = 0,71 50 4 83 % . 9T %

1163 115  Kieselgur = 0,68 50 % 82 % 96 %

1164 116  Kieselgur 0,89 60 % 81 % 92 4%
50% Kieselg. " : o

SMes e 50% Kiesels, ©0s87 ~ 48% 88% 97 3%

1166 118  Kieselgur . 0,75 47 % 87 % 96 %
1167 - 119 Kieselgur 0,87 524 83 %

Verstich 1162 Kontekt 114 (Anlage 1) mit einem Schiittgew.. von -
0,71 wurde mit Xieselsidure sls Tréger-nicht im Fleischwolf
geformt, sondern zu kreisférmigen Platten gepreBt.

Versuch 1163 Eontakt 115 (Anlage 2) wurde mit 20 % Kieselgur
und 80 % Phosphorséure mit einem Schiittgew. von 0,68 herge-
stellt. Auch dieser Kontekt wurde nicht im FPleischwolf ge-
formt. Die getrocknete Masse wurde zu kreisférmigen Platten
gepreBt. h - ’

* Versuch 1164 Kontskt 116 gAnlage’3; wurde mit Kiespléur,~und

Versuch 1165 Kontakt 117 (Anlage 4) mit 50 ¢ Kikselgur und
50 % Rieselsiure, aber mit einem hbheren Schiittgew. von
0,87 - 0,89 hergestellt, auch hier wurde die trockene Messe
zu Platten gepreBt. ) -
Bei Kontakt 118, Versuch 1166 (Anlage 5) mit 20 % Kieselgur
und 80 % Phosphors#ure wurde versucht, durch Formung imo
Schiittgew. von 0,75 ergab die Agtivitﬁtsprﬁfung bei 140°C
87 % und beil 200° 96 ¢ Umsatz.

Bin welterer Rontskt 119, Versuch 1167 (Anlage 6) mit Kiesel-
gur als Triger, =ber mit eiheg hoheren Schiittgew., von 0,87:
Auch hier wurden 83 % bei 170 polymerisiert. . : i

. . i

-2 -
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'Die Borstellung aieser hochektiven Kontakte mit Eieselgur . .
und Formung im Fleischwolf’ geschieht auf eine sehr einfache
Weise:

. Cos i
20 % Kieselgur wurden mit 600% Phosphorséure getréinkt, die .
Hasse einige Stunden bei 220°C getrocimet, der Rest vonvgo @ .
Phosphorséure zugesetzt und die lesse vollkommen bei 220 i
getrocknet. Die Trocknung der Hasse mus vollstindig durchge~
“fihrt werden.-Tas so geirceknete Produkte wird durch ein Sied -
- von 1 mm gebracht. Dieses einhecitliche Kateriel wird mit :
soviel Vasser versetzt, daB es aich im Fleizhwolf formen™
+ 18Bt. Die geformte MasSse wird bei 220° getrocknet und zu
einem Korn von 2 - 3 mm zerstoSen.  Des hierbei anfallende
- Produkt {2 mm vurde wieder im Flecischwolf gewormt. iuch
dieses wieder neu geformte Produkt zeigt die gleich hohe Ak
tivitét, Durch Variieren der. assérmenge beim Formen konnen
Schiittgew. von 0,7 - 0,9 erreicht werden.

<

Arda 200 7 41 23559 G/OT52
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Die’ Hersfelldng dieser hochéktiven. Kontakte mit Kieselgur | B
und Formung inm F;eiechxvolf geachieht auf eine sehr einfache i

Weise: . .
20 % Rieselgur wurden mit .600% Phosphorsgure getrinkt, die
Hasse einige Stunden bei 220%¢c getrollmet, der Reat von 20 #

ANda 307 o 23859 gpome
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'_beiuéiner Belastung von 34m>/h uuf 6 ¢ herunter, wobei die Tem=
"peratur am Bintritt 104° betrug und sich am Austritt bis auf _
118° erhthte. Tach dem Telephongesprhch, das 1ich am folgenden
Tage ‘mit Dr. Mensdorf. fuhrte. ist er nun wiedex als. 7.Reaktor
Ageschaltet. da . ihm:ein Reaktionsturm mit, frizoham I.u.-Kon-:V-
“takt vorgeqchaltet wardes ®r bekam daher. ein’ Gas zu, verarbeiten,
das. nur noch 4 Ieobutylen enthielt und arbeitete es auf 3,1 %
‘herunter, wobei dar. Tempeﬂaturanstien nur 10 betrug. 4Lm 8. Tage
ist leaut telephonischer Riickfrage noch keine Anderung eingetre=
ten. Des dem Reaktor zaflies=ende Gas hat 5 = 6 ¥ Isobutylen,
wiihrend das Abgaq 2 -3, 5 % Isobatylen emthiltzdie Temperatur-
°rhbhung betripgt dabei 59, (116° auf 119°)
Die Anlage wﬁrde bei naximaler Beiastung von 34m3/h bei 18 %
Isobutylengehalt, der nach der Polymerisation 6 % betragen
wlirde, Jjihrlich ca. 22 o000 t Polymerisat erzeagen; .
34m/h x 0,6 = 20,4 t x 18 % Olefine = 3,67 ¢ x 71 % Polymeri-
sation = 2,6 t x 24 = 62,4 ¢t x 365 = 22 _Boo_t pro.Jahr,



i
]

-

e

i
ol




€t N
3
Ruhrchemic Ak tiengesellschaft

B NI .
VDG 0660399
“ Oberhausen-Holten ‘

Ab%.HL-Spk/Mm, : - 15, Juni 1942,

J.-8r.42/6/5. L '
Herren Professor Martin
ﬁr, Hagamann
'Direktbp Alberts .

Betrifft: Herstellung des R,- und Rg-Flugkraftatoffes filir Berlin.
Als Ausgengsstoff wurde die gut geschnittene C,~ und ¢ ~Fraktion
aus der katalytischen Crackung angewandt, die éiner Polymerisa-
tion unterwarfen wurde. Die C,-Fraktion soll dabel m&glichst 03—
frei sein, da schon geringe Méngen Propylen die qug;adeféhig— ‘
keit des Polymerisationsproduktes sterk herabdriicken. ‘Bei der C,-
Fraktion konnte eine 905ige Polymerisation angewandt werden, da
die verachiedenen Polymerisationsgrade auf die ﬂbarladeféhigkeit
keinen so groBSen TinfluB haben. Bei der ¢ -Fraktion wurde nur
eine 60%ige Polymerisation.durchgefﬁhrt, éa elne Erhdtung der Aus-
beute ein ‘Herabdriicken der Uberladefﬁhigkeitskurven nach siech zu
zlehen schien. Bei der Wiederholung dieser Versuche zeilgte sich
dagegen kein Unterschied gwischen der 60 und 90sigen - Polymerisa~
tion in der Uberladefahigkeit; Es wird daher momentan noch an-

der Klarung-dieser‘Frage'gearbeitet. Die entstandenen Poly-Produke
te yurden anschlieBend deetilliera,und zwar das C,-Produkt .bis
165~, das C.-Produkt ¥on 50 -~ 168", Diese Frakticﬁbn wurden voll-
kommen hydréert und mit 0,005 Gew.9 Stabisol.(IG.—Inhibitor) vef-
setzt. Sie wurden ohne'Bleitetraﬁthylzuaatz nach Berlin versandt

und zwer als R4 1 C ‘-VPolymerisét,
Rs_: Cc - Polymeriset,
§4+5 :“Mischung 34 + R5 (1:1).

84=Produkt: Das angewandte Gas hatte folgende Zusanmensetszung:

Zuéammenéetzung: Vol.%: _ ' >Gew,%; ;
-G, H N !

4 S1o g’ 9,1 97
1'04 Hio : ' ’ . ’

“%{%4‘%8"“g‘~ff"' TTUTTETTBIG) T 51,6 .

4 78 77 s 90,3 Ges.Olefine

1-C,Hg 3940) gep.- 38, L
: Olefine

Non den Gesamtbutylenen (90,9 &) waren démmach rund 43 % Iso—
butylen, ’ . -

Die Polymerisation wusde in der teéhnischen Vbruuéhsanlageu(LT)
bel 60 atil, -130 - 140°C und einer gewichtemiigigen Belastung von
1:1 durchgefihrt. Bas Abges zeigte folgendes Bild: . .

Dwdw&ﬂﬂ.'

A 5 08 B 42 26254 G UTE2
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Egrgan
v Vol.% ° :Géw,%;
n?C Hq . L EE ey ' 4.
54 Tlo-d 55,7 58,1
1-C4 Byg ; e R
. 02H4 < . 1’4 - .‘0,7'.,..
2 ctne 3 41,5 40,5
R, 1,4 0,9

Dies bedeutet, daB die Poliﬁérisation’gaaanalytisch sowohl
volumen- als auch gevichtsmiBig 92 # betrug, wobel das Iso-

butylen vollkommen aufgearbeitet. wurde. Bei der Kalkulation
Egs Versuches zeigt sich eine gute ﬁbereinstimmung: e
Einsatz: 750 1 x 0,6 = 450 kg x.90,3 % = 406 kg Olefine
Polybi: 495 1 x 0,733 = 363 kg " ’

das heift, daB 89,5 % der Olefine in Benzin ymgewandelt wurden.

Nach der Feindestillation des Rohprodukig gehen 86 ¢ bis 165°
iber, nach der Re-Rundestillation wurde: 575 1 Einsatz 405 1
bis 165" siedend erhalten, das entspricht elner Destilla- -
tionsausbeute von 85 #. Die Ausbeute an R, betrigt demnach,

bezogen auf den Gesemteinsatz, 90,3 % 51e§ine_malﬂ§gl5_% Poly-
merisationsausbeute m Deatillationsgusbeute‘= ca. 69 %

Auf dem Beiblatt I ist die Destillationskurve des R -Poly-
Rohproduktes wiedergegeben. Die Tabelle I geigt die Zusammen--
set g aller wichtigsten Figeriachaften des hydrierten, -bis
165" geschnittenen Produktcs. o '

Re-Produkt: Die angewandte CS—Fréktion hette folgende Zusam-
2 Tzung: o ; ‘

' ménse . .
. Vol.% Cew.%
nly . . :

;1,3 C4Hyp — 1,1 to
1-05386 89;3 2, 6 . ‘ 2,0
1-05H1° /Ges.0Olefine) 36,8 : —
n-~CgHqo (41,0 ..9050
n—C5H12 : 9,6 ' ) » .

Von dem Gesamtpenten eind demnach 47 % Isoﬁentylen.

Die Polymeriéation wurde bei 6o ati, 110% und einer gewichts-
miligen Belastung von~1:1,2 durchgefithrt. Das erhaltene Roh-
Polybengin wurde ebenfalls einer Feindestillation unterworfen. -

{Beiblatt I) und dabei das Tiefkondensat und die ¢ -Fraktion
"gemeinsam analysiert. Aus der F31nang;yse geht heréor, dag B
27 v~1. = 23,6 Gew.%‘Tief%bndensat und 27,6 Vol.# = 26,0 Gew.§

-2 .
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C--Froktion in dem Rohprodukt enthalten sind, Dieses Gemisch
sieht folgendermeBen: aus:, ‘ L .

S R f¥ Vo;;% ) " Gow.%:
SR TE B Ty L
1-_; CyqHyc 3 0 N
T . . .
B 7,5 6,0
1—04H8 ) 73'5 ) 0,5 - 0’4

i—p5H1° Bestolefine‘ 18,6
n‘-ésﬁ1° \ ‘ .- 48,9 o
+ Cg ' c 4,7 5,7

Reln volumenméfig wiirde dies einer 67¢igen C.-Polymerisation
‘éntsprechend, wihrend sie gewichtsmiBig nur 60 % betrigt, wie
aus fo%gender Rechnung hervorgeht: Nash der Polymerisation sieder
bis 517 = 23,6 Gew.% T.K. und £6 Gew.% Og - = 49,6 %
Dieses Gemisoh enthKElt 5,7 -Gew.% cs'ﬁ 2,8

Es gehen alsc bis %1° wirklich =, . »8 &

iiber, d.h., es miissen 53;2 Gew.% polymerisiert wordem sein. Auf
die Olefine gerechnet entspricht dies einer 60%igen golymsréea—
tion. Da nach der Feindestillation 43,8 Gew.% von 51" - 165
oleden, ist die Destillationsausbeute 8274ig. Die Ausbeute amn R
betrtgt demnach, bezogen auf den Gesamteinsatz: Olefine 90 % mgl
60 % Polymerisetion mal 82 ¢ Destillationsausbeute ca., 44 B

Die Re-Run-Destillatiohsausbeute zeigt folgendes Bild:

Eingatz 960 1 670 kg Gew.d
505 SR TR 5 R AT
50 - 1650 375 39 285 42,5
tiber 165 "3 3,2 24,2 3,6
Verlust 1201 12, . 88,8 13,2

Der nicht nachzuweisende Verlust miiBte nach des Feinanalyse

“voxr allem im der Fraktion—bis—50"und-iiber 165" zu suchen sein: =
Auf Beiblatt I ist die Siedekurve des C.-Rohproduktes, auf Ta-
.belle I die Eigemschaften des hydrierteg und destillierten Pro- .
duktes angegeben. o i :

g4+ ~Produkt: Wie schon erwkhnt, handelt es sich beil diesem.Stoff
-um eine Mischung von R, und R. im Volumenverhiéltnis 131,

Die physiseh-chemischen Datgn dieséa Gemisches befinden sich such

auf Tabelle I. :

%le aus ddr Tabelle hervorgeht, entspredhend die 3 Benzine voll-
kommen den geforderten Bedingungen. Durch die geringere Poly- -
merisation der C.-Fraktion kommt es gu einer starken Angleichung
des Rg- an das R4—Produkt sowohl in Begug-auf die Motor-Oktanzahl
als atch auf die” Uberladefhhigkpnit, deren Hbhe auf Beiblatt II

3 Anlaégﬂywsmﬂiadargegeben ist.
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Tabelle /T.

_ Bigenschaften: = - Ry L Ry’ S R4+5
dyy oo e,7129 . T 0,7059 - 0,T095
nd,; . ‘ 1,4014 . 1,4018 " 1,4016
Reid-Druck 0,12 0,43 10,29
Jodzahl 0,0 - - 0,0 ‘ 10,0

“N.Z. S 0y0. " ¢,0 » o040
Abblasetest : 1,0 mg/100cm3 o,8 mg/100cn3 0,8
Bonbgntest . o :

- (100%, 240 Min.Ing.) 1,0 n 1,0 " 10
Bombgntest . ’ : PO .
(100%, 240 Win.Ind.) . ‘ .

- +.1,2 Pb + Stebigol - 5,8 . " T2, " = 6,0
Siedebeginn - 76° 5% . 60°
Siedeende 173%:0 167° 169°

of1l0% 104° 49° 79°
(50 & 14 R 129 120
95 ¢ 150 156 - 154

- % Verlust . " 2,0 5,5 4,0
% Destillet ’ © 97,0 , 93,5 95,0
# Rilckstand 1,0 : 1,0 . . 1,0
S.X.2. o 14,9 - 119 116,1°
M.0.2. - 92,4 - 90,8 " 91,9
¥.0.Z. + 1,2 Pb - 103,7 . 109,5 -.102,8 -

~Durchschrift

A G R 5 12 26254 G UTEE
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. Niederschrift

;ﬁbér-die Seépréchﬁng am 137 Juni J94é;’

Anwesend: = i Tramnp

Kolling
Hoff .
Stiebling

. Vischermann

« Betrifft: Kontaktherstellung.

1.)

2.y

3.)

k)

Kolling gibt Hiesener‘an Hoff ab, dafiir geht Becker II zur
Mannschaft der LT-Anlage iibey, Die groBe Polymerisation in
der LT-Anlage wird vorléufig“unter—stﬁtzung der LT-inlage,

S

Spédter restlos vonvder‘LT—Anlage gefahren, damit Koziol u.

Engel fiir die-Kontaktherstellung frei werden. - -

s wird beschlossen, die Hydrierung umzubauven, und zwar
8ollen anstelle der drei 50 mm Rohre zehn 25 mm Rohre ein-
gebaut werden. Das Yontaktvolumen betrigt 12,51, vei 80 %
Flillung bleiben 10 1, die bei 2,5-facher Belastung 25 1 .
Benzin/Stunde zu erreichen gestatten, das sind 600 1/Tag.
Kolling und Stiebling sollen priifen, welche zusédtzlichen

gen Pumpen und MeBgerdten hendeln. Die Einzelheiten des Um-
baues der Hydrierung wurden mit Hiisken besprochen,

Fur die‘Hydrieyung sollen .2 ~ 3 Fillungen = 25 - 30-1 Nickel-
kontakt, angefertist werden. Bevor der Kontakt in Arbeit ge-
nommen wird, soll Wischermann feststéllen, ob der Kontakt mit
nur 15 4 Nickel, statt wie bisher 30 % Nickel, wesentlich
schlechter arbeitet. Die Herstellung des Nickelkontaktes )
8011 Lehmbrink durchfithren, Kolling wird BAPXRAAEREXKEX die
flir die KC=Eontakte gebrauchten Nutschen fiir diese Zwecke

mit einsetzen lassen. Ein Reduktionsrohr mit ca. 5 1 Inhalt

5011 gebaut werden. Wischermann soll mi4 Hisken die niheren

Aut Vorschlag von Stiebling soll, der beabsichtigte Polymeri-
sationsofen mit 80 mm Rohrdurchmesser unter Verwendung des
bestehenden Polymerisationsaggregates fir ¢ -Polymerisation
durch Einbau eines entsprecheriden Rohres und durch Stili-. i

. legung der anderen Rohre erstellt wexrden.

A4 25000 12 41 25248 GIoTES
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5+) Hoff weist darauf hin, daB er auch mit Hilfe von
© . Riesener noch nicht mit der Kontaktfabrikation durch-.
kommen wird, da das, Einsetzen. der Vortroclmungsschalen -
Zu schwierig iist. Es so0ll eine Aufhéngevorrichtung mit -
Flaschenzug im T.3B. heSprqchen»werdén, die diesé schwie-
- rige Handarbeit. erletchtert. . L J Sl

"6.) Lehmbrink soll vorldufig die Alkoholarbeiten einstel-
len und sich : .
a) mit der Herstellung des Nickelkontaktes,
b) aber auch mit der Herstellung von Polymerisationg-
kéntakt mit niederen Schiittgewicht . S
‘befassen.

Ddr. an.Anwesende -
wnd Spiske.
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too Verfasser: ~ Spiske

S N

‘Profegsor Martin®

‘in’  Hennover . am . 19 Ir. H.’:‘.gemann_

‘Anwesend: ; L Liirek'tor Alberte
- Nereg - Dr.Teller
L Dr.Staud

Dr.Hundsddrfer

Dipl.-Ing. von Eynathen

L " Meditsch .

RCH - Dipl.-Ing. Spiske - -
. i . Zeichen: Datum:
Abt  HL-Spk/Nm. 10.Juni 1942,

Betrifft: Bosuch bei der Firma Nerag - Mysburg wegen Behebung von Schwie-

rigkeiten beim Anfahren der Poly-Anlage.

Yor Besichtigung der Anlage wurde das Prbblem der Polymerisation

-'im allgemeinen durchgesprochen, da dieses Gebiet fir die Firma

Nerag vollkommenes Neuland ist. Es gab eins ganze Menge Fragen

Zu_besntworten, z.B.

1.) Schédlichkeit von Wasser oder KOH von C ~Fraktion, Rohlen-
- oxyd, Sauerstoff unad organisch gebundeném Schwefelvim Treib-
gas fir den Kontalkt. b i
2,) Auswirkung von hohen Drucken, DurchsatZmengentnderung und.,

o Temperaturerhﬁhung in Bezug suf die Stirke der Polymerisation

und 'Glite des anfallenden Poly-Benzing.
} Polymerisation in Versuchsdfen im Laboratorium.

3. .
‘ 4.) Beschaffenheit des Gases und deren'EinfluB auf die Polymeri-

sationsgééchwindigkeit»etc1~mehrgJ
Herr Dr. Teller'gaﬁ anéchlieBend eine kurgze Schilderung iiber den’

" .Bau der Anlage. Der Plan gur Anlage stammt von dem technischen

Zentralbiro der Firma UOP in: London. Durch Hereinbrechen des '
Erieges wurde der Bau an Firma S5till vergeben. D= der Bau zu
langsanm fortschritt,qbaute die Nerag selbat die Anlage zu Ende.

. An Hand eines Gesémtschemés wﬁrde dann dfe bisherige Féhrweisé

genau durchgesprochen und eine Erkléirung fir dds sofortige Ver—
stopfen der Rohre \gegeben, das durch die falsche Fahrweise ver—
ursacht wurde. o : .

i

Die Anlage hat nur 2>Reaktionstﬁrme, die aus 3 Finzelrohren von’

,
| a/Bb w00 1
i

124 mm 1.w. ung 12000 mm Lénge bestehen. Die Kontaktfilllung be-
trégt ca. 730 kg, Einsate an Fliissfggas 1,3 - 2,8‘ob§: Sie 1ist

.

!
140 0. 21866 (470"
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modernerer- Bauart als unsere eigene und die Krupp’sche An-
lage, das igt aus dem einfachen HochdruckverschluB (Key =
-Boller-Stopfen) und der Kontaktsuflage am Ende der Reak -’
--tlonsrohre zu erkennen. Auch die Anordnung der Vorwlirmer
und deren Schaltung  -ist ebgelindert. Das Gasol wird aus der .
Vorlage (1) mittels Hochdruckpumpe ineinen Vorwhrmer (2)°
gedriickt, der mit Frischdarpf betrieben wird. Die Menge des
Frischdampfes wird durch einen Regler, der mit der Trenn- \
trom~el (5) in Verbindung steht, eingestellt. Dann léuft \
das Gasol durch einen WhHrmesustauscher (3) zu dem eigent-
lichen Vorwirmer (4) (Uberhitzer) und anschlieBend in den
Reaktionsturm (7). Das Poly-Bi. geht Uber den Wirmeaustau-.
scher zum. Stabilisator. ’

Das Anfahren der Anlage ging bei der Nerag folgendermaBen:
vor sich: .

Frischdampf wurde von unten in die Dampfméintel der Reak-
ticnsrohre eingefiihrt (das sich bildende Kondengsat in der
Trenntrommel wurde nicht gemessen), AngchlieBend wurde Xreig-
lauf gefahren, wobei der Dempf am Boden der Reaktoren nicht
abgeschaltet wvurde und Frischdampf auf die Vorwdrmer (2 u.é)
gegeben wurde, bis die. Temperstur im Wirmeaustsuscher 140
ergaby. Nun.wurde der Frischdampf ‘am Reaktgr,abgeschaltet und -
dieser gedffnet und das-Gasol .mit ca. 180° auf den Rontakt
geschickt. Es trat auch liber léngere Perioden eige Abkiiblung
im Reaktionsrohr ein, da das Produkt mit ca, 175 ° aus dem
Turm austrat, ein Zeichen, daB die Isolierung des Turmes und
der Leitungen schlecht sein mu3, da dann die abgefithrte WHrT-
me gr¥Ber ist als die entstehende bei der Polymerisation.
Dies hat sich bei der Beslchtigung der Anlage auch beatdtigt.
Da die Abkilhlung auf didse Weise beim Einsatz von frischem
Produkt immer mehr zunahm, versuchte die Nerag folgenden
Vieg: Frischdampf wurde iiber den Vorwirmer und die Trenntrom-
mel direkt cben in den Reaktor geschickt und das Xondensat -~
warde unten abgelassen. Damit. muBte oben in der heiflesten -
Zone, 4z keine geniigende Vdrmeabfuhr vorhanden war, eine
Uberpolymerisation stattfinden, was auch nach kurzer Zeit
geschah, denn’ der Druck in der Punipe zeigte einen schmellen
Druckenstieg bis auf 95 atii, worauf der Reaktor abgesetzt
wurde. Der ausgebaute Kontakt zelgte die.typischen. Eigen-
schaften der Uberpolymerisation in der oberen Schicht: er
war braun, stark zusemmengebacken, mit fberpolymerisat ver-
klebt. Stellenweise hatte er einen gelblichbraunen Belag,
der noch nie festgestellt worden ist, Der zweite Turm vmrde
mit stark variierenden Durchsatgmengen bei denselben Bedin-
gungen angefahren; da er nur eine geringe Umsetzung brachte,
wurde das Kondensat abgelassen und nur mit Luftpolger gefah-
ren, Es kam zu einem Temperaturansprung: Eintriit Reaktor 1
185", ‘Austritt 205°, doch muBte es zus demselben Grunde wie
oben bald zu einer.Verstopfung des Realtors kommen, da hier
erst recht Wirmestauungen auftreten muBten. ) T

Da die Nerag nur Dahpf von ca. 10 - 11 atit zur., Terfiigung hat

und daher keine hthere Temperatur als 180 - 185" im Vorwkrmer
erhelten kann, sollte bei uns im Labor gepriift werden, odb

-3 -
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uneer Koritukt bei de}ﬁv‘Her:ag-‘-'dz‘xe{'ﬂberi;hupt schon bei 180° an~
springt und wie hLoch die Polymerisetion bei vergchicdenen Tem-
peraturen ist, - T B - .

L8 wurde dcoher das Hérag:Gaéol, dds;folgendé éuéammcnsetzung:hat,

. giﬂ; :1(2}:2 .,vo.?;‘.ﬁx‘.“,.‘gzgl :1;:31}‘0% -4 nGin.lz = 2,3 ‘101_.75 -
B4R 9,6 ve s ooghaleg 3ly v
1-54H90= 63 0 v 1T%Es =453
i-claS) =03 »
H-Cgl,g = 1,5 v

bel uns in den Veruschsofen mit Wessermantel bei 140°, 170° und .
“bei 2007, 60 atii und einer Belastung von 1:1 cingesetzt. =g
wurde keime einmaligen Durchgeng eine ca. 205, 4C uvnd 80%ige

Polymerisation erreicht, -

Demnach difrfte die Vermitung berechtigt-sein,dss

A/5 £ 10000 2 42 25560 G/oT5e
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1.) die Anlage wegen der schlechten Isolierung auf der langen
Strecke %12 m Reaktionsrohr) nach vorschriftsmiBigem An-
fahren mit Wasserkreislauf nicht auf Temperstur gebracht

‘o werdem konnte und dag8 - . - I : ’

‘2.) bei der Fahrweise der Nerag chrie Wasserkreislauf eine Uher-
polymerisation in der obersn Schicht des Reaktcrs eintre-
ten mu3te, der zur Verstopfung der Rohre fihrte. e

Die Ferag wurde gebeten, die ‘Isolierung = besonders dér Flan-
scken und Kniestiicke; sowie der heifen Stellen an der Iso- .
llerung des Reakiors = zu verhessern. Es wurde.ihr verspro-
chen, def beim newen Anfahren der Anlage unser Sachbearbeiter
anwesend sein wird. o ’

N
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Verfasser:  Spiske

' ‘Fa. "h;upp- : - Durchdruck an:
: - : S ) . ‘ Martin -
in Wanne-Bickel - am 2770, 1o42| -  Hagemamn'
" Anwesend: . = ammrr_l )

’ \ ’J"/V el My

Krupp -~ Dr. Rauohenberger

RCH

- Dipl.-Ing. Spiske

Zeichen: Datum:

AbS.HL-Spk/Mu.  9.6.1942,

_ Betrifft: Besuch bei der Firma Krupp Wanne-Eickel wegen Behebung von

Schwierigkeiten beim Anfahren der Poly-Anlage mit unserem Kontakt

Es wurde mit Herrn Dr. Rauchenberger, der die Poly-Anlage leitet;
verhandelt. - ) ’ -

Die Anlage beil Krupp ist nach den Plénen der UOPRC von Fa. Dr.0tt¢
Bochum, gebaut worden. Sieé besteht aus 3 Reaktoren mit 7 Reak-
tionsrohren 110 mm 1.W. und 6000 mm Lénge. Ein Reaktor faBt ca.
350 kg Kontakt. Die Konstruktion des Reaktors ist die gleiche
wie bei unserer Anlage. Es werden immer g Reaktoren hinterein-
ander gefahren. Das Flissiggasol (cg. 3 m°/h) wird mittel Hoch-
‘druckpumpe in einen Warmeaustauscher gedriickt und lauft von da -
in den eigentlichen Vorwidirmer, . der aus 4 Elementen besteht., die
verschieden gesghaltet werdem kbnnen. Aus dem Vorwdrmer tritt
das @Gascl in den' Reaktor und flieBt anschlieBend mit dem gebil~
deten Poly-Benzinm durch den Wirmesustauscher dem Stabilisator zu.
——DaSAAnfahrentdervnnlégé‘géﬁéhiéht bel Krupp folgendermaBSen: . -
1.) Anwdrmen der Reaktoren. v
- Prischdemp ca, . atll) wird unten in den Boden der Reak-
toren eingefiihrt. Das Kondensat steigt langsam in die Trenn-
-trommel. Nach.ca, 12 Stunden ist dieser Prozeg beendet,. es
- braucht dabei kein Wasser gus der Trenntrommel abgelassen
werden. ‘ ' .
2.) Kreislauf. : . . ' ;
Bel aEgeschlossenem}Reaktor wird Gasol (1,5 cbm/h) tiber den
Wérmeaustauscher und den Vorwdrmer in einer Umleitung durch
den Wirmeaustauscher zum- Stabllisator gefithrt.- Dabei wird
. der Dampf am Boden der Reaktoren abgeschgltet und Frischdampf
bel ged8ffnetem Wasserkreislauf oben auf den VorwhHrmer gege-
bek. Das Produkt wird bei ca. 40 atl so lenge im Kreislauf
‘ o . . "

-2 -
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geéluuren, bia der Wdrmeeustauscher ca. 140° hat. Dann
- folgt - g e S

3.)d1le eigentliche Reaktion. . : T

- Das Gagol wird an? Hie;Reaktoren_geschickt, gonst blelibt
die Sohaltung vollkommen un eréindert. Es kommt bei einer
Eintri:tstemperatur von 180 nach ca. %2 std. bereits zu
einer Igmpgggtnrsgeigerung; am Austritt des Reaktors wird
bereits 195 - 198%¢ gemessen, Mit Frischdampf wird so -
laﬁge‘gefahren,ibis die Temperatur des austretenden Pro-
duktes hbher liegt als die Temperatur des -Frischdampfes.

tor langsam gesteigerg. Der Wirmeaustauscher bekommt ei-—
ne Temperatur von 160%, gleichzeiti steigert sich die
Temperatur im Vorwdrmer uf ca. 210°. ¥s wird mit einer
Temperatur von 225 - 2357 im Reaktor bei ca, 65 atil ge-~

- arbeitet. Eine By-Pass-Regulierung, die von der Irenn-
.trommel aus gesteuert wird, erm¥glicht dem ankommenden
Gasol bei erreichter Reaktionstemperatur den sofortigen
Eintritt in den. Vorwdrmer. Eine beigélegte Skizze gibt. .
das FluB-Schenma der Anlage wieder.. .

Herr Dr. Rauchenberger hatte einen Reaktionsturn nit. unse~
rem Kontakt gefiillt. Er fuhr diesen in der 2. stufe, wéh-
rend in der ersten noch ein amerikanischer XKontakt war, der

‘ca. 300 kg Poly-Bi. pro kg Kontakt gegeben hatt. Die AnYage .
.war lief ca. 12 Std. normal, muBte durch eine. Betriebsstd-
rung abgesetzt werden, wurde dann wieder angefahren und zelg

te im Anfang keinerlei Verdnderung, bis nach ca...10 Stunden
ein pl¥tzlicher Anstieg in der Druckpumpe einen starken Wi-
derstand anzeigte: Der Reaktor 2 mit unserem Xontakt wurde

abgeschaltet, der Druckverlauf war wieder normal, Es muBte
sich also um eine Verstopfung im 2, Reaktor handeln. Beinm

-Aushauen zeigte sich, daB der Xontakt sehr weich war. Er
- machte rein EuBerlich den Eindruck, als.ob er Wasser bekom-

men hdtte. Es stellte sich nachtréiglich hersaus, da8 er ca.
2 - 3 Monate vor dem Anfahren bereits in den Reaktor einge-

© £ullt worden war. Eine H O-Bestimmung in unserem Laborato——
‘rium ergab einen Hgo-Gehglt von ca. 4 % belm ausgebzuten

Kontakt, wihkrend dér frische Kontakt keum 0,5 % enthielt.

Es lag die Annahme nahe, daB er ‘durch die Feuchtigkeit beim
monatelangen Stehen weich wurde. Daraufhin wurde der Real—
tor 2 frisch gefiillt und. wieder angefaliren. Er ergab nach - .
5 Tagen Laufzeit keine Verstopfung, trotzdem einmal absicht-
lich der Reaktionsverlauf unterbrochen und die Anlage abge-
8tellt worden war..Es konnte nur eine 8o%ige Ugsetzung er-—
zielt werden, trotzdem eine Temperatur von erreicht
worden war, Nach 5 Tagen Laufzelt waren .die Vorlagen leer
und ‘es trat nun eine léngere Unterbrgchungfein\ichh auch
beim niéichsten Anfahren verlief der ProgzeB ganz normal, D%e
Temperagur im 1. ReaRtog war nach ca. 20 Minuten von 180 )
auf 1987, im 2. auf 196 gestlegen und stieg langdam weiter..

- 3=
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Doch s0ll das Ansteigen der Temperatur Jetet lengsamer vor

Bich gehen,nach Aussagen von Herrn Tr. Rauchenberger, als beim
Original-Ipatieff-Kontakt. Es konnte auch bei dieser Fahrperiode
bis Jetzt noch keiné 90%ige Umsetzung erzielt werden. Herr
Dr.Tramm macht auf 'die Gefahr aufmerksam, die durch die Um- .
gehungsleitung fiir den Reaktor bei nicht vollkommen schlieBenden
Ventilen vorhanden ist, da.dann Produkt ohne daB es durch den -
Reaktor flieB%t, in die Ledltung zum Stabilisator tretern kdnnte
und damit eine Umsatzerniedriguhg nach sich ziehen miiBte. Es
werden jetzt im Laboratorium im Versuchsofen mit unserem Kontakt
bei einem §ering.olefinischen Produkt (Ca + 04) die Umsetzungen
bel verschiedenen Temperaturen 140 — 240° und*verschiedenen
Belastungen festgestellt. )

A/5¢ 10000 2 42 25560 G/0T52



“

LETE






