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Dehydratisiorung,

‘Versuche, unéeren Abfallkalk £ilr - Dehydra 1sierungesweoke su
‘yerwenden,. scheite ton. Anschliefend wurden verschiedens = -
Bauxite.in kaleinip¥der und nioht kalsinjerter Porm sur Dehy-
dratisiorung von Rreisleufbensin herangesogen und seigten

-odne Aktivitht, \die. ungofihr derjenigen v eres aktiven ' .
~un-niunoxyd aus der Toka-Anlage gleio omat. Die Versuohs °
werden sur Zeit weitergefithrt, um die Lebenadauer des: Bauxits

festzustellen, ' : ' T ’ :
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Betrifft: Monatobericht Mai 1944.. R
Aromatisierung =

Die Dauerversuohe laufen unter praktisch .unverinderten Bedingun-
h welter. - Die Jersuohs sur Aromatisierung eines Ungarnbensins

Fraktion 98 - 102”) wurden abgesohlossen. Nach Herausnahms einex
" goringen Mengs Vorlauf sowie Rilokstand verlief die Aropatisierung
bofriedigend. Die Kohlenstoffverluate betrugen 1,6 ~.1,8 Gow.%, =
Gleiohfalle beendet wurden die Versuchs mit Kobaltkontakt-Kreis-
laufbonsin. Fe.seigte .sich, das bei Herausnahue gewisser, stark
sur Kohlenstoffbildung neigender Fraktionen die Aromatisie )
auch als Reforming-ProzeS ohne weiteres anwendbar ist. Alle
bedlirfte diese Frage noch einer eingehenderen Boarbum. vor
8llem besiiglich dos eingusetsenden Bensina, um gans e e Zahe
lenangaben machen gu kmnen. - , S T
SohlieSlioh wurden nooh Aktivititeprifungen in Rahmen dor Toka-
"Produktion . durchgefiihrt, - , . '

Hitroparaffine - S L -

Boi dor katalytischen Fitrierung von Nonan mit 63 $iger Salpster-
sliure wurde gefunden, da8 gewisse EKontakte, sua Beisplel Aluai-
niumoxyd und Quars, besonders hohe Ausbeuten an Eitroparaffinen
- ;eiteinmgl.:gem Durchgang ergaben. Die Eontaktuntersuohung . wird

. fortgesetst, : : ' ; o

Die Kondensétion von Formaldehyd mit ¢ Nitroparaffinen seigte,
da8 es nioht undedingt notwend det, a;e Hitroparaffine re :
darsustellen; die Kondensation ist ohne woiteres mit dem Roh-
produkt aus der Nitriecrung, das noch erhedliche lengen an unver-

H .
—

Endexten Honan entl;g:l_t, ‘mglich,

Heu begonnen wurde die Nitrierung von Oktan unter Ve
dor-bel Honan angewandten xntalg atoren. Versuche liegen bishe
mr in geringem MaBe vor. Es so oint aber diese Nitrierung ebenso

glatt zu gehen wie diejonige von Bonan, .
Herntell vyon Propylaminnitrat L ‘ .
Bachden grundetitslich die Herstellung von Propylamin durch.
katalytische Umsetsung von Propylalkohol mit Ammoniak dei Tom-
peraturen um 400° gelungen war, wurde eine gr8gere Hengenpropyl-
aminnitrat hergestellt. Leider konnte dleger Ktrper disher mur -
als glihfliissiger S8irup erhalten werden, dotoaua LY tteln
{rots Anwendung von Temperaturen bis su -70° nicht staliisiexr-
te. Ohne Lisungamittel blieden ‘analoge Versuche ebenfalls erfolg-
109, In dem Rohprodukt wurden geringe Hengen Proggim.t:at vore
1alko un

.

mtlich ents en aus Ubersohiissigenm. Prop oter-’
8Hure) cowie Dipropylaminnitrat - f:tltaroz anoramgc’krngam;-i

elert - eufgafunden, Das Rohpropy: trat ist edbengo wie das
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(, “n- Kurse wieder aufgenommon werden.
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Putylaminnitrat hygroakop:leoh und nimmt dei :I.angorem Stehen
antzor Luft, ebenso wie des Butylaminnitrat, bis gu 8 £ VWasser
auf, Vom Butyleminnitrat wurde librigens eine festo kristalli-
plerte und eina flussige Nodifikation erhalten. i

Eine direkte Syntheee von’ Propzlm%n aus Propylen und Ammoniak
t und ohne Vaggerzusatz brachte bisher nur minimale Ausbeuten.
flach dem. Bau einer geeoigneten Apparatur sollen die v.moht

oesxlenversuohe fiip M.

'Die Hetheamspaltversuche im Rahmm des Aootylempro ektos fily

warden abgesohlossen. Das filx dort vor, ene Material -

Ungarn
‘Beigte in seinen Eigenschaften keine Unters de gogenitber

don.von uns angewandten reinon Al,03. Die Ausboute an Acetylen
sowie die Kohlenstoffverluste wicheh imnerhald dexr Analysen-
fehler kaum voneinandeyr ab. Eine Festatellung der Porenvalumina
ergadb auch hier waitgehende Ubaretnatimmgw 8ie wurdeé su 0,2 -

Oo3$8°

Po r:l.aation
fier wurden die Aktivitutsprutungen von 1n der Toka-Anlage

,hergeatenten Polykontakten fortgeaetat.

R ggtieohe Spaltung

Die ersten YVersuche mit eigenen Kontakten waxden ‘begonnen,

‘wobel die Rolastung ohne Vassersusats variiert wurde.

Jas voruesende Zahlenmaterial th nooh koine 3enauen Schnln.' :
Bu‘ .

De_lgdrie;y [ Ss
Durch den ﬂbergu’!g von' masaohioht aut 2 x 12 Stunden Veohsel-
gohicht ist nun auch die Heretellung grBSerer Mengen an dehy-
driertem Produkt n!!ga ch geworden. Die bishcr vorliegenden
Trgebnisse seigen, das wahrsoheinliohi'in Zukunft von dem hohen
vakuum (100 mm Hg absolut) : abgegangen werden kann. Die besten
Zahlen werden sur Zeit bdei einsm Druck von 0,5 ata orhalton.
Es' 801l gopriift werden, nach Mgliohkeit die. Dobyarumg
hmaldmok duzohzu!mn-em mtepreohonde Vorsuche sind vor,
Behen,

‘Es wird sioh ala notwond:l.g enoinn. das anfallonde - rl.unig-

. produkt im.einselnen auf seine Brauohbarkeit besiiglioh Sohmier-

'8leynthose und omogntheu su untersuchen. Zunlichst soll Adie

Eignung gur. Sohmiertilsynthese - tbexrpriift werden. Falls die U1--

‘versnohnanlage die in griBeren mntanfo erforderlichen Versuche.

nicht bawiltigen kann, ut beéabsichtigt, dieselden im oiponn_n
'Betriab auro ren su lassen. R .

M rung Dr. Sohrieber. . -
‘Versuche sur Fithrung der Dehydrte im xroulaut ersabcn

- Gesamtfliiseigolefine im Betrage v
‘Boreioh der Ausgangasiedelage 20 b‘::g. 53 %, he

A
samtolefine. Der mehrfache Einsats des Fliissi roduktu oxrhBht

_ebenfalls den Anteil der Hebenrcakiionen nicht-‘unerheblioh.



."3 < Cf. !"} ’-'l(\
L ) "i.,'l'j

Der ’-Eipe_atz yon Cetan in Misohung mit gr8feren Mengen niadrig-
siedender Koblenwasserstoffe begw. Gasole. ergab bel iAnwe

.von Heptan guniichat 27 % 0lefine in dex Ausgangasliedelage,
Splitere Untersuchungen seigten jsdooh, dag durch ainme n ait au
-vermeidende Cyclisierung des Hoptans der urspringliche Effekt .
einer erhBhten Olefinbildung wicder zuruckgedrﬁnngt wurde, ver- .
mutlich durch die bei der Oyolisierung ontstohende grofe vagserd|
‘menge. Die Versuohe wurden daher. ab brochen. Zur Zeit laufen -
‘Taugrversuche mit Ba-Th0p-Cra03~Kentakten. Eei dreimaligem Iuroh-
sate werden 26 £ Olefine ex-haléen‘. ,

Dehydratieierung e . .

Dle Versuche zur ADspaltung von Vasser aus don Alkoholen des
Primirproduktes aug dex Zobaltkontakt-Kreialaufoynthesa ergaben,
daB ‘die sohon frilher festgastollte Verkokung des Kontaktes (ibexrw
- wlegeud in der Vorheiszone stattfindet, wodurch auferordentlich
leicht Rohrverstopfungen cintreten. Eine goceigneto Vorbshandlung
des einzugetzenden Produktes, oevtl. unter Anwendung von Vorvere
Gampfern, wiirde diese Schwiorigkeit wahrecheinlich weitgehend
behsbon. Die Kontakidelastung bei Anwendung von kalginiertex
aktiviertem AluminiumoxyG, das in geformtem Zustande aus der
Toke~Anlage erhaltsen vwurde, komntc.bis auf 200 Vol.%# Flimsigoine
.8at3 pro Stunde gesteigert warden, wobel die OH-Zahlon des Reake
tionenroduktgs unter 1 lagen. Die Heaktionstemveratur belief

sich suf 340". Interessant war die Tatsache, dag nach dem Augbau
eines golchen Rontaktos enf dem quars des Vorverdanpfexrs nur

3 % Rohlenstoff abgolugert waren, obwohl hier eine vollstlindige.
Verbaokung eingotreten war. Dagegen wies der eigentliche Ka -
gator, dag Aluminiumoxyd, oinen ohlenatoffgohait von {bexr,

15 Gow.% auf, trotedom war dioses Matorial nooh vulng looker
und ohno irgendwelohe Ansoichon von Zusommenbao berrago
doxrwoise boeintriiohtigts dieser hohe Kohlonatoff 1t die Dehye
dratation nioht im feringoten. ds dia OH-Zahlen bis guletst unter
1 lagen. Zur Zeit bildet die Heratellungz von. kalginiertem Alumi-
niunoxyd fir die Heifiraffination durch die Toka-Anlage einen
ngpa8. Kontokte suf nouer Basis ohne Verwendung von kalziniertem
Aluniniumoxyd sind in Arbeit. ’ . . : v

Herstellurngz von Ritrotoluol E
Eine kleinere Versuchsreihe bofaSte sich mit der Herotsllung von
Nitrotdluol unter Anvendung von .47 figer Salpetersiure und Rohe. -
toluol, d.h. Toluol mit einem Restgehalt an Isoparaffinen von
c2s 3 = 4 %. Ein solches Toluol konnte bigher zur Nitrisyung -
nicht eingoesetzt werden, da die entoprechenden Vorachriften eine
100. ¢ Reinheit vorjangen. Alo Ergebnis wurde gefundén, aab .
nan beii oa. 100 « 110Y in einen Rihrgefii8 bis zu 50 £ an Nono- -
11trotoluod) erhalten kann, Dle eingeeotzte falpetersiuremengs
botrug 200 % der Theorie, Die Riihrdauer betrug 4 -~ 6 Std, Das
erhaltene Nitrotoluol konnte ohne So'wierigkeit von dem nichy :
ungesotaton Toluol durch Destillation befreit worden ‘oine Weitore
nitrierung verlief ohne Sohwierigkodit. Zur s:.ohorho!.“ vurde withe |
rend don Vorauchee oin gang sohwachar Stiokatoffetrom durch die
»}Pluoeiakoit gloitot, um su verhindern, daB oine dnerhin ‘migiiohe
Bildung von Totrani%romathnn su, Gohwiorigkoiten fithron wiirde. ‘
- Totranitromothan siedet bai 124°, In oinor -neohgoachaltoton Tiefe
kondonoatfalle konnte Totranitromothen nup in gang goxringen Fpuron

&
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Ofiechgshiesen werden, £s Soheint. also festiustehen, dad unter
*-den. angegebenen: Bed nnpur . auBez-ordentnoh kieino Monger
“ddomer Verbindung: entathl lane. e
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Dotrifft Wonatsberioht April 1944.
‘Avomatisierusg < - L

-'Die Dauerversuche zeigten augh im verga:ienon Moriat ein gang
glimkhliches Nachlassen der Kontaktaktivitit, sodaB die Tempe~
“ratur weiter gesteigert werden ruste, um einen Aromatongehalt
von 45 Vol.% siohergustellen. Die n{'lssigauebeute bewegt sioch
gur. Zeit um 83 Gew.%. Die Kohlenstoffveriuste sind prakiisoh
konstant geblioben. - Weitere Versuohe betrafen die Aromati-
.slerung eines frither schon wntersuchten ungarischen Erdtle
destillates, des, wie bereits im vorigen Bericht erwihnt, -bei
erneuten Arometisierwigsversuchen ein, vor allen in der Kohlon-
stoffbilans, gegeniiber frither abweiohendes Verhalten gegeigt .
hatte. Die Kohlenstoffverluste bei den jungsten Versuchen lagen
bedeutend hther als friher. Ee wurde so verfahren, dag 10 Vol.%
des gesanten Einsateproduktes abge.tmt wurden und 10 - 90 .
‘als neués Tinsatsprodukt herausgesohnitten wurden, der Rilokotand
"wurde gleiohfalls fortgelassen, Die mit diesem neuen Produkt
durohgefilhrten Versuohe bestétigten im groSen gangen dio domae
1igen Werte. Zur Zeit worden nooh einige ‘weitere Versuche durch-
- gefithrt, un das anscheinend durch liingeres I.agern ‘bedingte ver-
fnderte Verhelten des Bensins in der Aromatis erung aufsukiliren.-
Finige Versiche mit. den Fraktionen 60 - 170° und 170 - 205"
‘aus der Schmierblsynthese im Rehmen des Péchiney-Projektes
geigten, das soléhe Fraktionen gur Aromatisierung ginslioh
-ungeeignet sind. Bel .schleohtenm Aromatengehalt der Flilesig-
produkte lagea die Kohlenstoffverluste auBSerordentlich hooh,
sie wurden bei 6.- 7 Gew. $ gefunden gegenlber normal 1,5 «
2,5 Gow.%. Es dirfte dies vor allem auf das Vorhandenseln von.
verzweigton Kohlenwassersetoffen guriicksufiihren -sein, eine Mig-
lichkeit, die bel der Aluniniumehloridsynthese ausguschliefen
igt. - Zuletzt ‘wirden Versucshe begonnen, die euf die Mbglioh-
“keit,y die- Aromatisierung sls Reformingverfahren einzusetzsn.
‘abzielten. Verwendet wurde die {iber Aluniniumoxyd bei 350
- vorbehandelte .60-200°-Fraktion eines Kreislaufbensins aus
-der. Druckversuchsanlage. Die bisherigen Versuche verliefen
negativ, Einige absohlieSende Versuche seigen dagegen schon
gans befriedigende Resultate, Vor allem iet o8 zelungen, die -
_bigher viel su. hohen Kohlenstoffverluste von 5 $e 6 % auf B.2t,.
2,9 4 bei guten Aromatengehalten herabzusetzen.. .
Herstellung von Sulfonaten - . . . :
Neue Versuche wurden nicht mehr durchgefilhrt. Uber dlie.bisheri-
,ge&&mgebn:lase und Erfehrungen soll demmliohst eingehend beriohtet
werden. .- - '
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Nitroparaffine L

: Die Herstelludg von 8o;Nitroparaffinen bei Temperaturen
! gwigohen 160 und 220 inm Ereislauf wurde abgeschlossen,
| Unter Verwendung von konzentrierter (63 #1ger) Salfgter-
;sture wurde ein Umeatz zu maximal 25 % Fitroparaffinen
;orhalten bei einer ‘Fliiselgausbeute von {iber 95 Vol,%.
{Die Isolierung der Nitroparaffine aue den Rohprodukten

erfolgte nach Entfornung der stets vorhandenen organischen
;Karbonslure mittels gasfirnigem Ammoniak. Danach wurde ‘das
‘nur noch aus Nitroparaffinen uné Nonan bestehende Produkt
‘mit Methanol ‘extrahieért, Auf ‘diese Weise gelingt eine gehy
‘glatte und einfaghe Trenmung, de Nonan.in Methanol praktisch
unl¥slich ist, hingegen die Nitroparaffine sioh in Methanol
Behr leicht 18sen. . : :

Yor allem wurde aber die" Umwendlung Zo’n‘Nonan, in Nitrononan
auf katalytischem Wege untersucht, . Von den blsher angewen-
,ée'ﬁgn'xatalyaator‘en‘ ‘gelgt Bimsstein den griBten Effekt; bei
350" gelingt bei einmaligem Durchsats ‘die Umwarndlung bis

u 40 % bel einer Ausbeute von ‘85 Gew.%. .Weltere Kontakte
.yprifversuche sowie die Feststellung dor optimalen Reaktion y
_bedingungen sind vorgesehen, Als ‘Balpetersture wird konsen.
trierte, d.h. 63 fige Balpetershure eingesetzt, Ebenfalle
‘8ind Versuche ‘vorgesehen, die Salpstersiure duroh nitrose
Gase' gu ersetzen, o : : .- o
[ . : -

‘f‘
!
3

‘Ingwischen Wurden auch die erstenm Vorsuche sur Ummandlung
'dér Nitroparaffine in Nitroalkohol durohgefithrt. Ungere

nen, . infolgedesgen kann auch ‘nur.ein Mol Formaldehyd ange-
lagert worden., Es 18t dies sowohl bed ‘Cg-gowie bei C16-
Nitroparaffinen  gelungen. Die entstandefion Nitroalkohole
konnten als solohe a.naly_tiaohjtdentitiaiert'we_rdan. Vore
.suche ' gur Veresterung der Alkohole, Redukiion der Fitro-
’gggpe zur Aminogruppe,  Herstellung von Jitro- und Amino-

- ka¥bonsursn und dergl. sind vorgesehen, Die Abvwioklung
die‘bes sohr umfangreiochen Programms diirfte abor nooh llinge-
.18 sv,_eitvin“AnspruohAnehmen. LT L
Herstollung von Propylaminnitrat. R :
Haokh’ Uberpfiifung simtlicher in dey Iiteratur bekannten Ver
~fahpen zur ‘Horstellung von Propylemin wurde als .eingig
nm8gliohe . Arheitewelse -die katalytigohe Umwandlung von . o
Propylalkohol in Propylamin. in Gegenwart von :{ibexsohiissigen
Ammpniak {iber Ka,talyaagoren .erkannt, Dies -'Arbeitstemperatn-
-Ton lagen oberhald 300°. Die Igolierung des reinen Propyl-
-amins maghte ian Folge das beli der Unwandlung .entstehenden
Wasgers durch das Vorhandensein von anscheinend binkren
und ' ternéiren Gemischen, wie beispielsweise Propylalkohol -
Propylamin - Vasser, nioht unerhedliche 80hwierzgkeiten.
Ohne. auf weltexe Eingelhoiten oinzugehen, kann gesagt -
werden, das -die Herstellung such griiferer Hengen von Pro- -
pylamin, . vorausgesetst, daB Propylalkohol ausreichend sur
Verfilgung steht, ’keip'_P:ob],em__'mehzj.'da:ptent. = Dle Her-
8tellung von Propyl trat, die urh riinglioh fiber das

vt krigtallisierende Ohlorhydrat 'orroggte * gesochieht z,2t,

;:duz‘oh'-mpdampten von Propylamin-ﬂaaaer-ae soh und mit ver-
dinnter, ‘beispielsweise 30 - 40 #iger Salpetersiure. Hier-
‘bei eind gewisge VorsiohtsmaSregeln gu beaohten, da bed
erlihten Temporaturen das Propilamnnitrat leioht gersets~
1ich iat. Eine -Schwlerigkeit llegt nooh darin, 4a8 bei dexr
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- Zum ‘Brlefe‘;:n:li v vo‘n'?l N €:"I?83 .
' kétaly‘ti'a'ohen Herstellung von Prbpyiahin‘ anscheinend normales
und sekundéires Propylamin nebsneinander entstehen, wodurch
die Herstellung von kristallisiorten besw, featen Produkten
stark erschwert wird. An: der LYsung dieses Problems wvird z.8t,
gearbeitet, dooh wiire aush su priifen, .obh die Anwondung des’
¢liiseigen” Propylaminnitrates' nicht angingig ist, Die Halte

barkeit dieses Produktes. soheint ,_v@rp&l,tnjgmﬁﬂ)i.g gut gu sein,

Da die Herstellung von Propylamin aus Prop. 1alkohol nooh keine
he:riedigende-,huaung darstellt, warde mit der Aufnahme von .-
Versuchen:begonnen, die ‘unter Umgehung des Propylalkohols eine
direkie Synthese ‘aus Propylen und Ammoniak gum Ziele hatten, .
Jas bigher nur in geringem Mage vorliegende Versuohsmaterial
188t :noch keine endgiltigen Schltisse Zu, -6 _scheint aber so,
als vire: auckh disper Weg durchaus gangbar. Eine Angahl von:
Vertuchen ist vorgesehenm, . T R

_Aéajxienveréudhe fiir U_ngam | L R

Py die notwendig gewordenen newen Versuohe sur Hethanspaltung |
Bt ein neuer Ofen fir hohe Temperaturen gebaut werden, DNieser
‘it ingwischen fortiig goworden. M1t der 'Anm;xme dox ermho |

{8011 sofort begonnen worden,
]i, ’ BP ; '

i P . R

h?élm’ terisation: SR S ~ ..

Es wurde woiter eine Angzahl von Poly-Rontakten aus der Toka- .

Anlege.auf ihre Aktivitht und Lebensdauer untorsuchs, Ein Vorw
‘@ledchsversuch mit Original-Ipatieffkontait goigte die Uber-

.degenhelt mehrerer von uns hergeatellter Ratalyaatoren. Die -

: orpuche werdon fortgesetet, - Ebenfalls sind weitere Vore

. Buohe zur ¢ -Polymerioantion vorgesehon, Das Einsateprodukt ,

“hiersu ntamat -aus fritheren K3-Versuchen,. die in dey LT-Anlege

.?uz:ohggt;ﬁhrt_whr,den'. L o o

"Katalytisohe Spal - - R .

Heohden :die letzten Versuohe von Dr. Kolling nunmehy abges

' -8ohlosgen sind, konrite mit eigenen Versuchen begonnen werden,
Ergebnisse liegen im Moment nooh nicht wor, Aulorden wurden
an einigen {fen Versuche gur ‘Heibraffination von Kreislauf-

~-benzin durohigefihrt, .

‘4nelytisohes R o
- Infolge Yorliegens dringender botrioblicher Arboiten kbx'mtgn
neue Untersuohungen auch im April nicht durohgefithrt wexden,

-De_l_lxdriem o as cae D T o

Neoh berwindung: einiger Xledner. teohnisoher Sohwierigkeiten
warde die bereits -im vorigen Baricht oxwlihnte neus vollauto-
matische Apparatur fir die ‘Ausfithrung von Reaktionen im Vakuum
-1a Batrieb genommen, Eierbei .wird die Zufihrung automatisoh.
and villig -‘gleichmiigig genteuort, dio'fcaemengenmqs und -
G49sprobenahme erfolgen ebenfalls sutomatisoh, Somit s ‘dde
Ublichon Vorsuchsfehler, die bei‘der,:nadiannng»von;nanajniamah
auszuschliefen #ind, praktisch baseitigt. Eine Angahl yon '
i’egx',al,;,alyexgauohenxeigteoaehr sohine, untereinander lherein~
-atimiénde Werte. Bei 535 werden 5.2t.. bie ru 80 % Olefine -

Voo
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Anlden Spaltprodulkten erhalten, die wiedorum ¢a, 35 ¢ vom
-Eirsatg betragen, er ole:mgehalt,in dox Auegungaeiodolago
betriigt 18 ~'20 2, godag bod ’oxnmaiigam Durohgang momentan
401~ 508 Gesamtolefing orhalten werden, Dig Horatell /!
griBareér Nengon an’ ag dx-iorten,m-'odukten 1ot vor ¢sehen, un
diel Clefine ayg ihresr enung bosliglich Oxom 1ma $1avntheae
untensuchen zu lassen, =

Dehy driem_ (br, Schrieber! " .
Infplge Erkraniung von Herrn Dr. Sohrieber worden die Ergebe -

,.niaFe 4e6 Monats April. 1944 betreffena katalytische Dehydrierung

'vonl_xohlenwasseréto en im niohgten manatsbexf;Ql;t nitgeteilt,
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Botriffts Honatsboriocht Mirs 1944, :
Aromatisie i _ . R ] o
‘Pey Verlauf der Dauerversuche nach nunmehr eineinhalbjbhrige
Botriebsszeit seigt ein langsames Nachlassen der Kontaktaktivi-
. tht, vor allen Dingen in den letgten Honaten. Dieser Aktivi-
tétsadbfall kann gur Zeit noch durch leichte Temperatursteige-
rungen ausgeglichen werden, um den Soll-Aromatengehalt von
cas 45 Vol.% su halten, Auf die Kohlenstoffverluste hat die
Temperatursteige keinen Einflu8, sie bawegen sich naoh wie
vor in der vorBBonrgggmng gwigohen 1,1 und 1,5 Gew, ‘S cgen
8ind die Orackgasverluste wahracheinlioh :|.n§o:|.ge der anstei-
gorden Temperaturen nicht unerheblich heraufgegangen, von - :
ca, 3 = 4 Qew.# zu Boginn des Versuche auf oa, 8 ~ 9 % naoh dexr
lotzten Bilans, Dementsprechend ist die Flilesigausboute abge-
fallen, Sie liegt im Mittel bei rund 85 Gew. %. Dies Versuche
worden fortgesetzt, ‘ B :

"Perner wurden laufend Kontaktpriifversuche filr die Toke-Anlage -
durohgefiihrt, Veitere Untersuchungen befafSten sioh mit szwel
Fraktionen - dor Heptanw sowie der Methyloyclohexan-Fraktion
des Ungarnbensine - die schon frither untersucht worden waren.
‘Di¢ damaligen Ergednisse, .spesiell bdeziiglioh der Kohlenstoff-
verluste, konnten neunerdings nioht mehr reprodusiert werden,
gig¢ 8ind gegeniiber frither um 50 % erhiht. Laufende Versuche
besassen sich mit der Aufkléirung und Bemeitigung diesexr neugn
Boiwie_riskeit. « Bin 3-Rohr-0fén war auch im Mixs fir die /
HelBraffination von Bensinen abgestellt. . oo

Bei'at‘enung von Sulfonsten.
Bisr wurden nur wenige Versuohe durohgefilhrt; da die Beleg-
achéft von swel Louten fast u'ganzen_ﬂuukrank war., Nous
: Erpebnieae liegen praktisoh nioht vor, ) .

Hitroparaffine SOl T oy .

'Die im vorigen Berioht erwihnte Apparatur sur Herstellung von
Nitroparaffinen auf katalytischem-Wege wurde ingwisohen in -
" ‘Betried gonommen. Naoh Uberwindung einiger Anfahrsohwierig-
keiten wurden mit einer hydriexrten 09~rxaktion des A.K.-Bénsin:
die ersten Jersuche bel Normaldruck,”Temperaturen gwischem
-300-und 400" sowile kongentrisrter Salpetersiiure durohgefithrt.
Bisher konnten an maximalem Umsats 40:% Ritroparaffine im

. Filesigprodukt ‘erhelten werden, allerdings war die Flilsaig~ -

- gusbente nooh nicht gehr hooh. Weitere Versuohe sind. in Vorw
bereitung. - S - . e
Dieoneratennn von ,Mtroparafﬁnonléei- Temperaturen swisichen
460" und 220" Eroislauf wurde mit Zusats von Katalysatoren,
die in der ZJelpetersture suspondiert waren - vor allem Hitrate
und Sulfate - fortgesetst, Simtliche angewandten Katalysatoren
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. geigten keine nonnonswerte Frhihung des Unoatges zu Fitroparafe
~finen. Einige apporative und verfehrensmiiige Xnderungen dienen
dom Zweoke einer Umsatzpteigerung, doch liegen Versuohe bisher
noch nioht vor, = Eine Methode sur Aufarbei g der Nitroparaffi-
ne wurde asusgosrbeitet, vor allen Dingen miinoen die stets als
Rogleitverbindungen anwesonden organischen Sturen abgatrennt
‘woerden, dias gelang in sehr glatter Weise duroh Bobhandl des
Rohproduktes mit Ammoniak. -~ Finige Versuoho tefaften sioh mit
der Oxydation besw. Nitrierung von Cetan, ‘

Dehydrierun : o ' . :

Eine rtige Apparatur gur Pérderung von Pliiasigkeiten dei
Unterdrucken wurde in Betrieb genommen, 8ie 1st weitgehend
automatigiert und garantiort gegenfibés frither eine volletindig
gleiohmiBige P8rderung besw. Zufithrung des Einsatzproduktes.

fiir die Dehydrierung {iber einen lingeren feitraum. Die Ent.
‘wioklung einer solchen Apparatur hatte sich als unumgtinglioh
herausgoatellt. Umfangreiche Versuohsreihen hatten ergeden, .

488 die bisherige Entnalme dee Eingatzproduktes lediglish aue -
einer Vorratsblirette, zumal bei dem ungesclumlten Peraonal,

su griferen Versuchsfehlern infolge ungleichmidigen Durohsatzes
Veranlassung geb, Diese Mgliohkelt iet nunmebr ausgeschaltet .
und schon die oraten Ergebnisse lassen erkennen, daB gegenliber
frilher sehr konstante und tibereinstimmende Resnitate' erhalten
werden, dis vor allen Dingen such bezliglioch.des Umsatzes su
Olefinen besser sind als die Ergednisse frithorer Versuche unter
sonet gleichen Bsdingungen. E¢ wird gur Zeit darauf hingearbeitet,
neben’ der eigentliochen Dehydrierung auch eine dehydrierende - :
Spaltung gu erreichen, dle einen mbglichst -hohen Olefingehalt .
in den Spaltprodukten sum Ziele hat. Die ersten Ergobniase uogon
bei rund 70 = 80 % Olefinen in der Jiedelage von oa, 120 - 280Y,
wobei 280° den Siedebeginn des eigentlichen Einsatzproduktes
darstellt. Ein grtferes Versuchsprogramn iet hier nooh in der
Abtwicklung begriffen. . L : _

Dehydrierung Dr. Schriebex. ,

Die Versuche mit Bariumohromit auf EKarborund ergaben zwar gorine
gon Umsats. bei. verhiltnismifig hohen Temperaturen, doch seigte
aich, dag durch mehrfachen Einsatsz des Produktes in Kreislauf
ansteigende Olefinausbeuten erhalten werden kinnen. Die Jingaten .
Resultate 1iegen bel 8 % Olefinen .in der giedglage von 100" 272
und 18 € Olefinen der Siegelage von 272 - 320", allerdings ist
hiersu ein dreimaliger Eineatz des Produktes notwendig.x ~

1
Polymerisation - » '
Die Prifung von versohieden hergestellien Poly-Kontakten aus der
- Toka~inlage wurde fortgesetut. Einige Verfahrensweisen bepiiglich
dor Eontaktherstellung soheinean sich als besonders ﬁettg Leraus
gustellen. Ein Berioht tber die Versuche wixd nach e Bsondi.
) herausgegeben, = Die seinerseit bereits begonnens Po Tie
sation von Og-Olefinen aus der katalytischen Spaltung der LI-
Anlege wurde” erneut aufmomen', da frithere Versuche, vor allen’
Dingen in der Uberladefihigkeit und Motoroktanszahl sowie Blei- -
enpfindlichkeit, stark unterschiedliche Resultate ergeben hatten.

'Katalzp__:- 4ache ,sm o . IR
Die nooh von Herrn Dr. Kolling im Miérs durchgefilhrten Versuche '
eind fast abgeschlossen, Eigene Versucho sind in Vorbersitung.

~
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Ein Laboraggre ’t.'aua dor katalytiechen épaltnns war ebenfalls
im MHre- f,ﬁgsﬁie _Be;lﬂrdf.tinaﬂon von vnegnbinen -abgestellt, -
pestillation . o c R
Eine neusrtige sutomatische Leboratoriumskolonne, die kontinuier-
1ich erbeitet, wurde in Betrieb genommen, -Sie or&tfnnt-auoh. f24r
die Deetnlation im LaboratoriumsmaSstad gons nsuartige HUgliche
keiten und diirfte nioh herwindung: q;nig;r kleiner Sobwlochen =
und Mingel sshr vielseitig anwendbar sein, Uber die mir ihr ,
erhaltenen Ergobtnisss be ch Tremnsohlirfe, Ricklaufverhilinis,.
;’.oigtung pro Btunde und dergl. eoll su gegebener Zeit berichtet
werden,.. = = - - R 3 T

M_]_.z\ tigokes, - : o
“Infolge betrieblicher Ubul'raolm:gm beiten mubten geplante
melggmoh‘arémqn vorilbexrgehend suriiokgestells w‘.;i.n. _
Eetriebliohon Vorschlegewesen .= . - - S

Von dem Ohemoteohniker Aloye Sohmits wurden im HMirs swei Vor-
gohllige horeingesvioht, der eine befafte eioh mit der t&rdoau.lft'.

Kleiner Fliissigkeitomongen bei Unterdruck, der andere dehand
. dio Fometruktion einer automatisph arbeitenden Valvumprobenahms.

. Eezﬁélioh der Xontakthorstellung hat sioch ein Vérfahren; auf
-Karborund zunichot. Bariumnitrat und erst dann hoispiclsweise
gﬁgg; - gdgr ‘ ngrigmnigratiiurzuspﬁitzen, -bewthrt, Dexr Zubats

on Hickel so le Abspaltung von Methan und damit 44 :
‘endstiindiger, Olefine fdz_jdgm_.s ' ‘ de plidung
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Oberhausonefiolton, den B, ftirs 1944
Abt, -HI RB/BQ. . i

esveg [Sokeotarar 7 J

Hexrron Professor Ir. Hartin

. DAvektor Dr. Hagemann ' N :t ;Zr’;f :“'QM"‘
R R . - . . ‘ . }/’\l‘p(‘«h'.‘[ -

Botrifre, Thtigkeitsboricht Monat Februaxr 1944, -

Die Duucrversuchsreihon leoufen untox, praktisch unverindext

Bedingungen weiter, « von Kontakton aun der 1

- deAl Produktion der Toka-Anlago wurde auf dhre Aktivitit unter-
Sucht, die im allgemoinen als normal ‘angesproohsn werden kann,
-Tde Untersuchung mit der Og-, Og~ sowie cg-rrakuon dop AK.-
. Bensins bei verachicdenon Temperaturen mi den 2iele hoher
Aromatonsusbeuten wurde abgeschlossen. Iin Beriohs hiertiver
40t flr dio nlichote Zoit vorgesehen, - Neden einigon Speaiale
‘versuchen ffir die ILf-Anlage und-einigen Haterialpriifversuchen
- wurde nooh ein runlinisohee TrdSldes $ (Hoptan-ie Gy010e
hoxsn~Gemisoh) zur Aroaatiuomg.'etnsuotle. Diece Reihe 1ipt
nmgema“h aniag warde 0s 4bs POReirat biorarsyle 407 Arongtieie-
, 8o ° ITE raticie von o o
raffination) umgebaut und.arbeitet sur Seit fir die Odversuchs-
anlage, .o oo e . o :

-Herstellung von Swlfonaten - ‘ N

* Ddo- Produktion in der halbteohnisohen 'Apzmt\n' vorlief auch im
vergengenon Honat nooh keineswegs befriedigend. Vor allen Dingen

. 8tollte pich horaus, dog in dem-loider sus mlichen Fisen
norgostellten Reaktionstopf, in dem dle Olefine mit Sumwesesouure

- ungosetat werden, durch Angriff der Sohwofeleliure auf das Fisen,
trots der tiefen Temporatu®, ansoheinend Elsensulfonate gebildet
werden. Diego: otellen odne Husderst :ahex sohricrige, byaune Masse 5
.dar und ersohweren ausSerordentlich die uarmaor Sulfonate,

- ‘boocnders nach dem von uns meu entwickelten onsverfahren,
@oh. dor Adbtrennung des Restparaffing naoh dey Sulfonierung mit-
tols Pentan oder Heman, Vorsuche sur Behebung dieser Sohwierige
koiton sind vorgesohen. Sollte diese sioh aber nioht durohfiihren
lagsen, oo 1ot boaboiohtigs, dte Herstollung von Sulfonaten deme
niohst abguschliefen. ¥s eoll danach mur nooh goprift werden, odb
8ioh die bisher immer sihe und halbfeste Konoietens, auoh der
:etnentshuonate. ovil, Hndorn 1HBt mit dem 2101, feste Produkts

orgustellen, S : ' S

E@ 16t oine Apparatur im Bau, mit der die Horstollung von Hitroe

finen, vgr allen der ¢ 'rrakuon. aut.katalytg:ghu Yoge
urohgofiihrt werden aou:,o?:aonmm kann denn dio Teaktionse
teaaeratur von 16807 = 200, Qie sur Zeit angewandt wird, auf
300" und darilber orhtht worden, womit ‘wahraoheinlich dor Unsats
erbeblioh runehnen wird, - Fino Angah) von Versuohen diente dex
Aufarboitung der engefallenen Reaktionsprodukts im Hindiick auf
die Eommng' in Bitroparaffine, Shuren und unusgosotstes Reste
bm ¢ . - ) .
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Die bisherigenm Ergetnisnse wurden in einen Berioht Yon 22,2.44 sue
sammengéefaft, Noug Vermohsreigun boabatohtigon.:noimal edne '
erhbhte 0lef} usbeute untor Zueats von Wasser besw, wanserdanp?
Zu erreiohen, sum andern die Ausbeute an Olefinen durch eine B80ge-
nannte “spaliende Dehydrierangs orhoblich mu steigern, Beide Vese
a’uoilsreiﬁ:n haben gerade. begonnen, Ergebtniane 1iegen .praktisoh
nooh nioht yor, v . : ,

~

Ansahl von Versughen befadte oioh mit der MUglichkedit, durch
goringe Mengen an aktiver Substang oine Verringerung ;
bildung'zu’erreiohen.‘jns atellte sich jedooh horaus, dag hierdes
auch vor anmvdie-'meﬂnisterung wesentlioh guriio und ‘dde . .
in 2llgemoinen bisher erreichte Ausboute von 20 # nioht mehr gehale
ten werden kann, = Y N :

Po?_.me’rieaﬂon , c S : ' » : . R
Eine Serie von seohs Poly-Eontakten, die in der Toka-Anlage von
Hoerrn Dipl.-Ing, Spieke horgestellt wurden diente dem Zweoka dor
gr,zeio_, nigliohat jgktivor‘xont_akto.‘ Da &10 Aktivithitep

Loh Jewe @ tUber einen Iungerenzutran: exrstreckt, lassen ltol;

‘Edne An;

fur foit werden von Herrn %Kolmg absohlieSende Vorsuche eines
griBeren Programms durohge ty dle Ende Mirs abgesohlossen fsein
dtirften, Danach soll mit -olgonen v:orsnohon,bogonnen‘ werden, )

Anélxtidoﬁes © ; e 2
Dio analytisoho Abtodls _war mit einer Ausnalme auoh im Fedbruay
rootlos 2ir betuobnaggg Untorsuohungen oingenotat, Lediglioh eine
Verouohereihe wurde bogonnen, die eine analytisohe Basie fir ade
Bilansterung der Sulfonatversuoche gunm 210le hatte, Diess Nethode
bofindet aioh nooh in dor Ausarboitung, - ST

Botriebliohas Vorsohlegewasen

8 vurde edn Vorsohlag e ingeresohs, der einen Vormehrten Einsaty
Yesonders talentierter Getolglohaﬁmtfuedor in Hinbliok ane den :
langel an Handwerkern gowie 10 Schwierigkeit besiiglioh Glasbikgey..

irbeiten vorsieht, .
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Oberhausen-Holten, den 8., Pebruar 1944

Sekrotarfat Hg.

Herran Professor Dr. Martin Eingang,
’ Direktor Dr. Hagemann 9. Ny '
) . . K = : _ - | Beantw.y -

Betriftfx ﬁonataberichf Januar 1944,
. ’ . . v

A:omdtiaiarung ST

Die Dauer#erauchéreihen laufen bei konstanter Aktivitht

-welter. Bel drei Eontakten betrigt das Alter (iber 5,000

reine Reaktionsstunden, - Vieitere Untersuchuyngen befasten

(greve und grine Kontaktkdrner) auf ihre Aktivitit unter-
sucht, Es stellte sich heraus, daB die grinen Kérner eine
‘griBere. Aktivitut besaBen,. aber etwas mogr EKohlenstoff er-
- gaben als die grauen Kbrner. - Nach Been dgung der Versuche
mit den A.K.-Benzin-Zwischenfraktionen (06C7, Ozoa. Cg0g)
wurden nunmehr die reinen,c-Zahl-Fraktionen d.h. Cf, 0§
und Cq, auf ihr Verhalten begiiglich Kohlenstoff- und. Cracke
gasbildung sowie Aromatisierung untersucht, Diese Versuchs .
sind-noch.niqht abgeschloasen, :

Hersfellung von Sulfohatéﬁ.

Nach. berwindung einiger techniscrer Schwierigkeiten konnte
die neue vergriBerte Apparatur in Betried genommen werden.,
Die bisher erzielten Ausbeuten liegen noch niocht auf der Hbhe
dervLaboratoriumsveranohe, 8ind aber immerhin schon befrie-
digend. (ilber 80 %). Zur Beseitigung einiger Schwierigkeiten
8ind nocl weitere Versuche erforderlich, - ’

Nitfoparafflne.

Die Herstellung von Cg-Ritroparaffinen in fliuseiger Phase

mit Salpetersiure  der verschiedensten Ronzentration wurde
fortgefihrt, Die Anwendung von Katalysatoren zeigte disher
nur geringen Erfolg. Der maximale Umpate betrug bis sgu 40 % .
Ritroparaffine im Flussigprodukt, Bei der Aufarbdeitung wurden
nemnenswerte Mengen an niedrigmolekularen Fottsluren aufge-
.fundeén und. zwar vor allen Dingen Caprylstiure (Og-Bture) und
Unanthsiure (¢ ~-BHure) . Versuche. gur Ritrierung in der Gag-
phase sind vorleaehen. )

Dehzdrierung;

Die Anwendung vdn neuen,xonfakten bei der Dehydrierung von

Cetan auf der Basis Al,0y - Kieselgur in wechselndem Verhlilt
nis ergab gegeniiber f gren Kontakten keinerlei Fortschrit’

-2



Der Zusatz von Luft wihrend dexr Reaktion scheint die Ausbeute
an Olefiner otwag Bu.stei§ern. Im Allgemeinen werden gur 2eit
-beizainmaligem Durchgang 1§ . 20 & OIerine,grhalten. Die (raoke
gasverluste‘betragan hierbei 5 - 8 Gew, #. ;

Dehydrierun Dr. Sohrieber .

Versuche Zur restlogen Anfarbeitung von Qetan in Ronyoleerzabonj
keing nennenswerten Ergebnigsge, Eine erhihte Diolefinbilduns
‘und Polymerisation 8scheint statteutinden, - Eingehende tntey. i
Buchungen befaBten sich mit dem Aromatengehalt bel der Dshy-
drierung, xs wurde gefunden,,dgﬁ angenthext 3 Gew.% vom Gogant-
“eingatz an Aromaten entstehen, . Veltere Verguche gatten aun
Ziele, dig Dehydrierung pei tiefer Temporatur (?50 ) und For-
maldruck durchzufiihren, ‘ -

Analytigches,





