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In der Berichtdzeit wurde der Ofen 2 (14 mmpnbhrenofen mit 7OU 1 Kon-
takt) engefahreén. Es wurde erstmalig ein feinkbrniger Kontskt (Cy3 /.
1 mn gegenilber 1 - 2 mm Korngrdie bel bisherigen’ Versuchen) verwesndet.
Die Schichththe betrug 4 m. Entsprechend den Kleinversuchen in Me 776
ergsb aich bei gleichem Umsatz eine um etwa 10° tiefer liegendé .Fair—
temperatur. Der Ofen wurde denn els zwelte Stufe hinter Ofen 4 ("OO 1
Inhelt 1~2 um-Kontaktkorn) geschaltet mit Zwischensbscheidung der
Produkte aber ohne Hersusnzhme der KohIshséure. In ﬂbereinstimmung-
mit Kleinversuchen; die mit Xreisluufizes gelzhren wurden, ergab sich,
deit dle Kohlensture nur als Inertgﬂq_w1rzt und keinerlel Schadlrupg'
des Kontaktes oder nerkbvare Erhthung der Feahritemperatur miﬁ glch

,brin"t- 7 LT "

Der in der vorigen Berichis zelt et lig in but*&eb genommcne Plat~;
tenofen (2,5 m3 Inhalt) wurde durch ExtrQntlon vom Faraffin befreit.

B

3T dem Auszbau des Hontaktes wurdée ‘Legcnnen. iach den visherigen Er-
gebnissen vurden filr den Ausbau des Kontalites etwa 250 Arbeitssitun~
den -bendtizgt werden. Von diesen Gesichtsiuvunikt_gug, ist demnzach die
Ver'endun~ von Flettendlen, wie sie in den"FlscherJana~en #bldch -
8ind, *ir die Synishese it Schielzkeontekten sehix nachfelllb c,e“e:m,..uer
den: in Leufe deb letuzten Fahreg in Leunsz entwietkelten Cfen, der ausg
einen: oystnm vory ¥lhlrchren chne Verwendung von rlatten besteht.'"

nor2081cn_. ' . o .
Es .urden nunmeky 2lle- {fen an der itelle, wc das heiile Gas-—

Prcdurt-Gemisch in den Heiligbscheider eintritt, mit einer. Tauchung

‘versehen, die mit Wetronlauge ofer einer oodaIOaun gespeist wird.

De sich die Soda infolée des CO2-G eheLts i Gas (15 - 25 %) zu Biker-—
binet umsetzt, werdea die SHuren rich% cuantitetiv hersusgenomuen. ‘.
In den Irodukten der zieiten thlstufe wird stets eine Siéurezzhl von

Ly2 = C,8 (&egenpoer 1C = 20 ke Al;allzusatz)“geﬂunden. Korrosigpnenm

wurden Jedoch in keipem Pelle oeobach+et.ﬂD+e asche wurde bed einerx -

>—Tempers+ur ven 110 - 1300 VOTEEnOmLEn s = - v-ﬂ%
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Benzin—bvnthese-UhNhlzféhrueise f*'fﬁ :

Der in der vergangeren PBerichtszeitb unxer,bynolbedin ungen angefahrene
Cfen 2C (Wilzgasversuch) wurde nech einex Leufzeit von etwae. 2~Monaten

‘auf Benzinbedifgungen umgestellt,. Zuniichst sollte: festgestelltv,erdan,

¥ie_bei exiremen. Synthese-Bedingunge:

n.(weitgehende ung..des..ak
§efuhrten Frischgases. beil moglichst hohem Umsatz) - die ‘Ausbeute imi .
inblick auf den Fllssiganfall und suf die’ Vergasung aussieht, wia -
das Produkt zugameengegetst dist und* wie ‘sich-die- Aktivitat des'Kontax—
tes mit der Laufzeit andert.;m
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Bp—Noihﬁ%ﬁ:@héingqbclastun&fvonilaSOQThnh;gineﬁ"Bhgaﬁz-ipn 11350
(§9§$i¢da?l§iéchgqqqa bezogen auf 00 + H2 wérden umgeretst) arbei=.
titgﬂgr;xpg¢aktibot32009. Dexr nicht 1njdas*nhaktionaprqdnkt.einge-
bqﬂtg,SaugrqﬁotrwﬂqsfxphlonOxydé wird ‘gu 30 % darch Kohlensture .
und su 47 $~durch"dqa‘neaktionswaeaer-auﬂgeaohieden.'}O % des umge-
_lgtqten;elaop1werden31n;¥ethgn Ubergefithrt. Die Elﬂagiggnabpute_;
betrigt etwa 135 &/m’ umgesetztes Gas,.-Die Prqduktzuaamgensotznng;‘
Veranschaulicht aie nachstehende Tabelle -1, = . -

_Tabelie 'l |
| uaktibnf hégg“‘;zfens GTarine E‘"»Agle:gh;{e
- 28-200 73,5 | 44,7 40,7
=230 | 0,8 | 22,7 33,2
=350 | 12,4 | 33,3 45,5
<200 | 3,0 | 27,8 | ‘26,0
"o | 105 N

2._Bensin-Synthese mit Unwiilgung ~ Binstufige Fahrweige

- Der Ofen 21 wurde als zwelter flir aie Yalzgasfahrweise ungebaut. Die

: Versuchsanordnung ist im wesentlichen 80 geolieben wie sie Tir den
Ofen- 20 beschrieben wurde, nur befindet-sfﬁh zwigchen Geblise ung
Kaltabscheiderioin Zentxitugalabscheider. um das durch Nebelbildung
mitgqriasene'rlussigyrodukt niederzuschla en. Der HeiBabscheider
:wird,jatzt_mit.Bdchqtdruckdampf beheizt; die im Jng epfallenden hoch-

-werden, wie die SyﬁtheSebedingun'en'gewahltrwerden.mussen, wenn

~der grifte Teil des Frischgases (etwa 85-90 % des CO +.-H2-Gemisches)
umgQSOtzt‘werden 801l und ein mdglichst hoher Uméatzderatrebt wird .
(Panrweiseé in 1 Stufe).,Der'Ofen.fﬁhrt Zur Zeit bei einerigempera—,

Pozm;vog.Wasser.auageschieden}‘Die_Flﬁastgausbeutebetrﬁgt im Mittel
- umgesetztes Gas, das. Abgas enthiilt etws 40-% COC2 und 10 -

12 S-doa.nmgosétzten-Gaaes'werden-in Methan ﬁbergefﬁhrt.,Als_Synthese
Gas dient:eianémischdaus O-#assergas und nethanol-Frischgas, das
ap‘zuaammengesetzt‘ist, das Kohlenoxyd-und,Wasgerstoff bel den ge

benen Bedingungen im Abgas im .Verhﬁ}_,;tniq;&]:&lﬁ:vo:litgeh?‘?ha s Gemisch

gynxddaqas#dghﬁ@iunﬁe“sofgéﬁﬁﬁlf?fﬁéii;wgrhindert werden-soll, daB
jginapvonwdgnfboidgnnxomponenten'angereiohert'wird-nnﬂ_eincr weit—

=gehen§¢n,nmsetzung«dea‘Gasee Einhalt geboten wird, Dagzxaltabscheié
;qorproqqktjhgt:naghxo}genu9,zusgmmgngetzpng (Tgp,:): '
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, Praktio 'l‘r.ag‘:;fg:oi']: gz:iﬁ:m:iolé-
30-200 ) 55,3 _ | 31,9 | 40,3 |
=23 |- " 2,0° " | 40,6 | 30,8
. =350 | 18,2 - | 33,6 46,8
- -400 4,0 | 31,2 [ 31,0
© >400 20,5 - -

3« Ofenversuch -

Zu der Prage, ‘ob die Kithlrohre in
lage einen Abstand von 1l oder 15

Ofen 20 mit ein
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bedin
1970
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nicht eintritt.
Kontakt-beansprucht'bezw.

gesagt werden; den Entsche
Jedenfalls zeigt der Versuc
fiir die Synthese bei der Kr
.15 mm habdben k¥nnen, einen A
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da8 ein Durchgehen des Ofens
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kann noch nicht
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den 12 p°-Bfern der Siedean-
n sollen, wurde der
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se und der dadurch erreichten
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e angestellt, bel de-

auf 80 atii heraufge——
wesentlich dunkler ge~
auf eine gewisse Verkrackung hin.
r zugunsten der Alkc-
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5. _Darstellung von Aminen . L
- b . - . U *'—.5—,_ﬁ_-:jt*"“"“ T . L :

- Mischt man dem Synthesegas (CO + H3) Aqpnoniak bei, so ist zu er-
warten, deB die am Kontakt gebildeten Alkohole weiter zu Aminen
ungesetzt werden. Um den Einflup d~3 Ammoniasks auf die Synthese-
produkte darzulegen, wurde, cine Versuchsenordaung gewéhlt wie '
sle dle Abb.l zeigt. In . ilr bedevtens:L einen Laugeturm, durch.
den daw 3yrn'hcsdgas swegks En:fercung der XKohlensiure hindurch.-
Perlt uud A einen Ammoniwkbentfilter, der mit einem 10 digen
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Amnoniakwesser cefiillt ist. Das Synthesegas trdgt bei einer fest-
gelegtén Geschwindigkeit das Awmmoniask mit einem bestimmten Partisl-
druck in den Ufen. Die %ynthesetqmperatur lag vei 175°, umgesetzt
wurden etwa 50 =23 Ges/m Kontakt/5tde. bvei einer Prischgaesbelasztun
von 1:350. Das sanfsllende Prodbkt zeichnet sich durch einen intene
‘siven Amingeruci: aus, der abter nach léngerem Stehen an der Luft
sebr bald zuriicikgeht (mniedrig siedende Amine!). Dexr Anteil des-
Amins am Gesemtflissigprodukt lag beil diesem Versuch bei etwa
10 %, ohne die Amine, die schon vor der Aufarveitung durch Ver- _
. dunsten verloren gegangen .sind und nicht erfafit wurden. Den GeRelt
. an Alkohol und Clefin gibt die, Tabelle 4 wiedar. : -

Tabelle 4

o
(e

i

Frék£i°n Frggi?l;§¥;;1§g§;i;§efAi§ﬁ£Z§;f
;TZOG s 40"...4‘ ._3660 § = 31,6
«§I>-230 ‘g l,QL;fvg ,3;,5 _iﬁw31?1:;%:
[ 350 | 23,1 140,01 | 33,0,
| =400 &4 20,0 | 42,0

5400° ©T27,1 o f - b o
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Arilehnung'-an.-die Arbelten von G.Hesse und. B.Tschachatin (N
. 387 °(1942)7), - werden seit Januar Versuche gemacht, Alkohol-:
Eohlenwasserstoff-Gemische durch Ads orptionsdeatillation gzu trens
ixgr;‘;;_.ga,f "?lx;rdef -deshaldb eine Apperatur zusammengestellt, wie sie die-
bbe 2 zeigt, R R A S A SR
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'I- nundkolben n bofindet sich das Alkoholéxohlenwaaseratott-Gemisoh,
‘4im Kolonnenrohr K (lichte Weite 2,5 om, Schichth¥he 1 n)‘befindet :
‘8ich weitporiges Kieselgel B der KorngrﬂBo 1 ~-2 mm, das mit:. trookq-;
nem heifSen Stickstoff bei etwa 180°. ﬂber-ungefﬁir 6 Stan. getgock- o
‘net worden ist., Das Kolonnexnrohr wird mit Wasserdampf auf 100"
halten. Durch die in den Rundkolben hineinreichende Kepillare geht
1ein Stickstoffstrom von.etwa 3 - 4 ltr./Stde. hindurch, dessen Kon-.
‘stanz durch: einon'Strunungsmosser~kontrolliert wird.a!omperntprmaﬂ“f
stellen befinden sich im Xolben und in der obersten Schicht des Gels.
Zu Anfang des Versuchs liegt die Temperatur stets liber gegen Ende
des Versuchs jedoch immer wenige Grade unter 1000, Das Destillat

wird in kleinen Anteilen aufgefangen und auf seine Prodnktznaammen-'
setzung. untersucht. ‘

Es wurden Versuche ausgefﬂhrtz;

"1, mit Gemischen, die sus gleichsiedenden Antoilen von Kohlenwas— _
serstoffen und Alkoholen zusammengestellt wurden (Abb.3, KurveI)

2, mit Gemischen,

in der halbtechnischen Anlage Me 458 erhalten worden waren

(Rurve II) und
3 mit Gemischen,

Normaldruck gewonnen wurden (Kuvve III).

_uJ ..

die durch Vekuumdestilletion von Primarprodukt

die durch’ Destillation von Primhrprodukt unter

Versuch: 43/4 (Kurve I in Abb 3)

Einsatz- 300 cm’ Gel, 75 cm Synol-Gemisch (192—2000)
65,0 % Alkohol. 18,5 % Olefine.

Extraktion des Gels: 24,5 cn3

o

Eiskiihlung: 3,5 om>

’ Tabelle 5
» 1 -i 102} 8 ! 101 .5 ; 2 g 5 | 1,4 | 40,8 :
; 2 1 102 87 | 101,5/ 5 2 I -5 P1,4 0 51,4 "
5 | M2 93 | 105 : 5 2| 5 | o8} i3
i 119 ¢ 99 % 107 ,é 5 g N 5 | E 0,85 54,55
T 5. | 123 | 100,4} 103 { 5 . 2 5 | 60,4 ; 22,5
6 | 133 | 100,5{ 100 | 5 : 2 5 87,9 8,2
7 140 | 105,5/. 99 {. 5 ¢ 8 | 5 97,1 }- 5,51
- 8 =44~ '100,'5#99""';' .“i.._...s-_,,i g .::_..,,._,v_,.47-5;,;..__ _9{.’-_,: ,_1"5—!
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‘Untexrschied der Adsorption beider Komponenten so 8ro8, da8 es
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T;engwirkung dieser Methode beruhti ..

darauf, dad die Temperatur-Dampfdruck-Kurven der Alkohole und-

Kohlenwasserstoffe nicht parallel verlaufen sondern mit ab-

nehmenden Dempfdrucken sterk divergieren, somit also die Dif-
wichat,(Niheres bringen die Arveiten

Die
1.

fereng der Siedepunkte
-~ des Herrn Dr.Reisinger;

2. derauf, da8 dei Trgerstoff (N2,

It CO2, H20 usw.) die zu tren- .
~ nenden Molekiile durch die Séule

‘ _ treidt und die.Parﬁialdrncgg

hérabsetzt,

darauf, daB ¢16 Adsorbierbarkeit der\Komponsnten jeréchiedén

. 3.
' gro8 iast, .

i

enwasserstoff-Alkohol-Gemischen ist der

nicht gelingt, am Ende des Versuches den am Goljhaftenddn.&lkohoi
mit»demiT?EG’&BEQﬁDQRQBA&nJrngon.ﬁanchﬁnichtwboiﬂtnnqndungwotnsz*ﬁ

“vielfaoh erhShten Gasbelastu ' '
.die unter 1. gensnnten Gemische sm besten und die untquZ;nznf‘”°-
- gefihrten am schlechtesten getrennt werden kinnen. Der- Trenneffekt

Me 458). . o L T
'Wérdcn'die’éingesetthn"Ffaktidnan zu breit gewihlt, so nimmt
Lle lrennwirkung ab und. men erhilt

tung. Die Versuche haben erbracht, dsB

der letzteren geht allein nur auf den Adsorptionsunterschied gwi- -
schen Alkohol und Kohlenwasserstoff suriick, de ja.die Trennwire .
kung~infolge deér Destillation unter vermindsrtem Druck nicht mehr.
inhErqohpinnngitrdten~kann, well das eingesetzte Produkt unter .
entsprechende Bedingungen fraktioniert wurde (Vakuumkolonne in -

die Trennwirk ~flache-verschmierte-2rennkurs"
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Yen. Die Steigung der Tremnkurve iat allerdings nooh vor A
denen ‘anderen Faktoren abhingig, =.B. von der Temperatur auf dis .
der Gelturmigybracht wird — sie soll nur ws ig fiber -dem Siedepunkt
des - verdampfenden: Gémisches liegen = und von dem Prigergas, das .
als Elulerungsmittel dient. Dié den Kurven in Abb.3 sugeordneten
-Senkiqcﬁten-1q3?11a und IIIa wﬁrden'siah_bei-idehlér'rreﬁhnng'w.‘
. ergeben. - o S e T e e T e e -

2. Yorsuch zur IsOlie;ggg-ﬁoghmblekﬁléféf~A1koﬁb =
—PrimArprodukt -durch AdsSorption an leselgel — 7

_PUr die Isolierung von.Alkoholen aus Gemischen nilt Kohlenwasser— -
stoffen durch Adsorption an Kieselgel muB8 vorausgesetzt werden, ..

def die Produkte mBglichst wenig viakos und im Palle Roher Visko-
aitit doch zumindestens gut 18slich in den Lﬁsungzlittoln“giﬁd,

die sich fiir dlese Arbeitsweise gut eignen. — Da der hoochniedende -
Rlickstand ‘im geschmolzenen Zustand eehr viskos ist und_sich suSer-
dem in allen Ldsungsmitteln nur sehr schwer lost, ItioB-diC#Trunnﬁhg;
auf ziemliche Schwierigkeitern. Es wurde deshald folgendermefSen =
verfahren: R AL - >
100-g+HeiBabscheiderprodukt (Tropfpunkt: 950,'OH-Zahls,x«14,09
wurden in 1,5 1ltr. Xylol unter Exrwidrmen geldst, 200 g frisch getrock-
netes Gel hinzugegeben und diese Mischung 90 Min. unter guter Riifis
rung auf etwa 90° gehalten. Die noch warme Xylol-LBsung warde abge~
gossen, das Gel 2 Stdn. im Soxhlet mit Petro{éther gewaschwy ungd E
anschlieBend 10 Stdn. mit Acston extrahiert. Der Versuch ergyp
folgende Daten: e — R L

— g | OB-Zahl.
xxlolextrakf A  ’ '88%5 11,0
nggrolétherggtrakt~ 4,5 629 __
Acetonextrakt ____ | 4,00 92,0

Der gewonnene Acéfoneitrakt hat eine dunkeibrauhe'Faxbe und ist
wesentlich weicher als das Ausgangsprodukt, Sein Tropfpunkt liegt

bei 72°.






