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Betriffti Monatsbericht Se tember 1944.

'Nach_lﬁngefef Stillstandezeit waren Ende AuguétAdie’Arbmatiy
siérunge@erquche‘wiederaufganommen worden,'Oh#e das aiohi‘<
_Schwieri’keitep“beim Wiederanfahren gezeigt hatten, E§7w§rg§§gi
'zunﬁchatjeinigg Verauohe_mit 07—Fraktion_1n der ub;iqhgn W§¢5§
durqhéef@hrm und anschlieBSend zwei Versuche mit Og-Praktion =:
'géfahren*}Beim‘Eindatz der Og-Fraktion ergab sich fast die
doppelte kphlenstoffmenge wie bei denn37-Vereudhen._Dieror-v'
' gesehenen' Verguche mit der Gesamtfraktion 100 - 200° konnten
;nieht,meh& ﬁurchgefﬂhrt wer¢6n,\da'diergiomatieiefaﬁgsiarF o
suche stilligesetzt werden muBten, weil die Anlage kursfristig
‘Plir Versuéhe zur katalytischen Spaltung vdh'Erdﬂlgaebl.vorbe-
'reitetiwé%dén muBte. Durch den Tagesangriff em 6.10. ver-

z8gerte sich die'Inbetriebsetzung dieser YVersuche sowie Qer )
»geplanien;halbteohniaghen»Verauche zur Feindestillation von

deutschem Erdsibenzin,

Xl Uten,
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Oberh,-Holten, den 18 Sthemhix; 1044 .
g/Sohr, ’ o

Herren nrofeeaor Dr, M a rtin
ﬂirektor Ir. Ha goma nn

‘ Infolge der durch vorangehende sturangriffe Verure-
saghten ,SOhaden -am’ Kompreasorenhaus und uqa dadurch bdedingten
Auafand‘e von Stickstoff und Synthesegan und vor allem als
Folge des Angrifree in der Facht vom 18./19.8.1944, bei denm
dag Faae- und Tenklager der m = Anlage getroffen wurden, wa-
ren Destinationa- und Bydriemngaapparatur gur ‘Herstellung -
-von n-Hexan und’ Cq = Fraktion aus AK-Bensin mur, zedtwoise in ‘
Betrieb. Fach Beseitigung der Bombensohiiden wurde Ende Ausult
N3 aohstE die Destillationsanlage und. spliter auch die Aroma-

" tibierun: sanlage in Batrieb genommsn. Es ist seplant. naoh’
chfuhmng einiger abaohlieaaender Versuche - n.a, soll nooh
die Arom?tieierung dor Gfaa.mtfraktion 100 - 200% studiert '
“werden ~idde Aromatieiemngaanlage atulmaotzen und den sras- K
ten Teil’ der Belegeohaft an andere Betriebe abaugobon.

 4i*?ﬁu
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‘Botrifft: Monatsbericht Juli 1944.

Die Destillationsapparatur der LT-Anlage wurde nach Beseiti-
~gung der Bombenschiiden wieder in Betrieb genommen. Das Wieder-
" anfahren der Aromatisierungsversuche muSte jedoch nooch hinaus«
_goeschoben werden, da die Reparatur einiger (Qebliise noch nicht
_Pertiggestellt werdern konnte. Die Anlage ist sonst anfahrbereit

‘Auf Veranlassung von Herrn Professor Dr. Martin wurden mit den
Ziel der Herstellung von Neohexen bezw. Neohepten Polymerisa-
tionsversuche iiber Phosphorsiurekontakt mit n-iso-Butylen,
n-igo-Pentylen, Propylen, Athylen, &.T. allein oder in ver- .
‘schiedener Mischung, in flilesiger oder-in gasfirmiger Phase,
_bei Vverschiedenen Druoken und Temperaturen durchgefilhrt. Bei
~den Verguchen mit Kthylenzusats wurde nach entsprechendem -
Unbau . der halbtechnischen Apparatur mit groSem Athylenkreis-
lauf gefahren, sodaB der Xthylenpartiasldruck im Heaktionsraum.
90 -~ 95 % betrug. Ein abachlieSendes Urteil {iber die Ergebnis-.
‘86 dieser Versuche kann zur Zeit noch nicht gegeben werden,
da die g‘eini’raktionierung und analytische Untersuchung der
angefallenen Flussigprodukte erst zu einem kleinen Teil ausge-
" flilhrt worden ist. Es ist jedooh schon jetzt gu erkennen, deB -
die Herptellung von Neohexen mit der jetq en Apparatur
- (A8chstdruck 40 atil, HSchgttemperatur 220 ? wenig Aussicht
.auf Erfolg verspricht. Bei einigen Versuchen tritt ellem Ane
schein Ea,oh eine geringe Bildung von Neohepten auf, eine exak-
te Beat_tigung steht jedooh auch ‘hier nooh ausp, Dagesen 86~
lingt es, durch Polymerisation von n-igo-Butylen in flllésiger
Phase unter milden Bsd@ingungen vornehmlich Ndvootene, also
.2« und 3-fach versweigte Cg-EKoblenwasserstoffe mit quarter-'
nirem Kohlenstoffatom horzustellen. Btwa 75 % des bei diesen
‘Versuchen gebildeten FlUssigproduktes bestehen aue diesen
" Kohlenwasseratoffen. R Y. o -

A
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Herren Professor Dr. N & rtin
S Direktor Dr. Ha g emann

Betrifft, xonataﬁericht Juni 1944.

‘Bis zum 16.6. wurden mit dem Eontakt der »5, Pilllung® . -
normale Versuche - Herstellung von.Toluol aus Co=Fraktion .
Leuptstiohlich gum Studium des Alternngeverlanfez.du Aroe.
matisierungskontaktes, im halbtechnischen Betrieb durohe
gefithrt, @ elchgeitig waren die Destillation zur Gowinnung
von (7 -aus A.-KohleiBenzin und Destillation una Bydrierung
‘zur Herstellung von Ruhrohemie-Hexan in Betrieb, .
Boim Angriff: in der FNacht vom 16, sum 17.6. fiel eine

250 kg-Bombe auf don Birgersteig vor dor If-inle e, otwa
“Tim von der Reaktorgruppe entfernt. Die Bombensplitter
verursachten neben Gebiudesohliden mehr oder weniger starke
Sphilden an fast simtlichen Rohrleitungen auf den Bohy= -
biuoken und am Reaktor, sowie anm Iuftvorwirmer, Iufter-
hitger, .Kithler und‘an oinigen Geblisen. Bis sun Honats-
‘ende waren die Sohtiden noch nicht vollstindig behoben, .
Die Anlage wird jedoch in der sweiten Juliwoohe wieder '

-anfahrbereit sein; .
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Herren Professor Dr. Mar tin i7"
Direktor Dr.» H'agemann

_Betrifft; Monatsbericht Mai 1944.

1) Versuche in der LT6Anlage'(Aromatiaierung}.'y\ o
In: der LT-Anlage leufen normale Alterungsversuche mit -
- dem Kontakt der "5. Fiillung". Neue Gesichtspunkte ergaben
-'pich bisher nicht. Wegen Schwierigkeiten in der Anlie-
ferung von Wasser und Energie muSiten die. Versuche ver-
‘schiedene Male unterbroochen werden. ‘ Co

2) Versuche im Leboratorium (ketalytische Spaltung).

- Die. Versuchsreihe der Spaltversuche ohne Wasserdampfzusats
‘wurde abgeschlossen. Ebenso wurden die Versuohe mit eisen-
‘oxydhaltigen und alkalihaltigen Kontakten beendet. Damit
ist die gesamte Versuchsgruppe der synthetischen Alumi- .
niumhydrosilikatkontakte mit verschiedenem Al,0,-810,~ "
Verhtltnis im wesentlichen geklirt, Zur Zeit fadfen floch
einige gerauohe,oin denen einmal die Verhdltnisse statt -
‘bei 500° bei 520" Reaktionsmitteltemperatur und auSerden.
‘die Abhiingigkeit der Kohlenstoffbildung von der Liinge der
Reaktionszeit studiert werden sollen. In einer zusammen-
fassenden Abhandlung wird demnéichst Uiber die Ergebnisse
berichtet werden. Mit dem Beginn des neuen Monats iiber-
nimmt dann Herr Dr. Rottig die Leitung der laboratoriums-
versuche zur katalytischen :Spaltung. - _ o

i,
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Herren Professor Dr.. Martin -
/- Direktor Dr. Hagemamn

1) lg' reuche in def If-Anlage,

In ‘vergangenen Monat mmSten die Alterungeversuche nis
dor ®5, Eontakt?illung"slr einige Woohen unterbroohen
wgrden, da grigere Verasandaufiriige an Normalhexan su
érledigen waren. AuSerdem wurden wihrend diepor Zeit

in Auft 4es ‘ORKH Dentillati rouohe mit Rumiinien-
bgmsi.nt (Abtrennung von 0,4 und- sohung von 03)‘duroh~'
gofithrt, - . ;

i . .

2) vérsuohe im Laboratordum Qa't_%;ztuoho' Spaltung).

Die Spaltversuche ohno Wasserdampfeusats mit einer Kontakte
belastung von 100 ¥ wurden fortgesetss, Noue Gesichts~
punkte ergaben sidh nioht. - '

‘Duroh den Zusats von bestirmten Eisenoxydmengen su der ayn-
thotischen Kontakt golingt es, die Kohlenstoffdild 80
wait gu exhthen, wie es sur Duro unseres Spaltpro-
a:saea erforderlidh ist, Sonstige naohteilige Wirkungen

+ Pten duroh den Eisenzusats nioht auf,

Fir oine Patont'annaldn:f wurden noch einige Vorélotohmr-
suche {lber den Untersohied der Spalteigensohaften von
‘Fischerbl und Erdl durchgefiihrs, '

Nrtsin,
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Bétri:ft;g Monatsberioht 1irs 1944. ' o -
Versuohe in der If-Anlage (Aromatisierung). :

Bel dem Versuch, nach Abklingen der anfiinglichien hohen Wassey-
stoffreduktionewirmen des frischen Kontaktes -der 5. Fillung die
Reaktionsperioden auf die normalen kurgen Zeiten zu verringsrn,
gelgte sich, daB dies nicht miglich war. Die in der Nkhe der
Reaktorachse befindlichen TemperaturmeSstellen fielen bei der
Reaktlon sehr viel weniger rasch ab ale die in der Nihe der
Reaktorwand angebraohten MeSstellen. Da. aber die Reaktionsperiode
80 ‘lange. ausgedehnt werden mu8, bis alle MeBSstellen einen be- .
.8timnmten Temperaturabfall aufweisen, weil sonst die Regenerier~
wlrnen keinen Auagle:lch finden, ergeben sich auch weiterhin sehy
lenge :Reaktionsseiton. Die HuBeren MeSstellen sinken dabei aber
gu tief in der Temperatur ab,.sodad der gesamte Aromatengehalt
des Plilseigproduktes su niedrig bleidt. Der Grund wurde einer
sohleohten @asverteilung gefunden, die hervorgerufen wurde durch.
~die selir ungleiohmiisige Ktrnung des Eontaktes der 5. Mlung.
Wdhrend sonot der Kontakt eine xornqruao von 3 - 6 &m besa8, ‘
hatte . er jotzt Kirnor von 3 - etwa 12 mm, Naoh Ausbaun der Pilllung,
sorgfgltiser. Breohung und Aussiebung (3 - 6 mm) in der Toka-Anlage

und Viedereinbau waren di¢ obsn geschilderten Schwierigkeiten
restlos boseitigt. Seitdem laufen normale Alterungsversuohe des )
tes. Das Kontaktalter betréigt sur Zeit etwa 450 Reaktionen,

‘Konta

In Verlauf dieser Versuche wurden Untersuchungen angestellt {lber
. dle 8 euorungam&guohkei_ten dexr Whrmebaswogungen durch Verlndera
- der Roaktionseeit bei gleioher Kontaktbelastung berw, der Eontakte
. belas tei gleicher Reaktionsgeit. Die Versuohe sind noch niche
volletin 1g,ab§eaohloeaon . zeigen aber jetzt schon, da8 es mlglich
ist, in sehr einfaoher nn& suverliigniger Weise die Wirmebewegungen

a: g;gnem und durch Einstellen versohiedener Temporaturlagen
e o . . :

tirke der Ummotsung cu boeix;tluuen.

Bei den BSpaltversuchen ohne Wasserdampfeusats wurde die Kontakt-
belagtung von 50 % auf 100 % erhbht. Dadurch passen @ioch die Hihe
-der Upwandlung und damit die sonstigen Ausbeutesahlen besser den
Vagserdampfversuchen an. Unter anderem wurde auoh ein Versuch mit
Granopil durchgefithrt. Hier seigte- sich deutlioch der boi diesenm
Eontakt dooh erhebliche Einflu8 des Wassordampfaes, der Olefinge~ o
halt %:legt ‘beim Versuch ohne Wasserdampfeusats statt.wie sonst .
bol 90 % mur bei 70 %.: .

Als ApschluB8 der normelen Versuchsserie dex Wasaordanpfversuche
mit Epntakten versohiedsnen 810, ~ Algog ~ Vorhiiltnisgses wurde
dor EinfluB-des Alkaligehaltes Ser Kontikte geprift. Weiter laufen
noch Versuche mit Zusats von Risenverbindungen sur Erhhung der

Eoblenstoffbildung,

T,
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v‘grauohe‘in der LT-Anlage (Aromatieierung!. .
Die Aromatislerungaversuche mit der neuen 5, Kontaktfiillung
verliefon bisher normasl. Wie auch schon friiher beobachtet,

gab der frische Kontakt in den ersten T:gon hthere Wasser-
stoffwlirmen als sonst. Durch entspreche ©. Yerlingerung der
Reaktionsgeit konnten 'diese zushtzliohen Virmemengén ausge~
glichen werden, - - : S v ‘ ,

Dio Vertoilung der Kohlenstoffbildung im Reaktor wurde ore
neut . durchgemessen, Qualitativ wurdo dasselbe Bild wie boi
dor 4, Rl nng foatgentellt, wenn auch quantitativ der If=
fakt nioht mehr so otsrk war. .

Aus .Griinden der Ohromeinspa warde jotet statt der Dampf-
lihlechlange aus Sicromal sum Schutse des Auflagosiobso o
Euhlschlange eus normalem Stahl eingebaut, die mit etwa 200
haiSem Druckwasser betrisben wird. Bisher konnten keine .
nachteiligen Wirkungen Lontgenstellt werdon. .= R

%rauobe im I.aboratqrium gkafalxtiaohe 82&1@}

Finige bei verschiedener Fiillungstemperatur hergestellte
Rontakte wurden streng-reprodusiert. Die tergobnisse

~ehtoprechen genau den suerst erhaltonen Zahlem. ,
Dle Spaltversuche ohne vagoerdampfgusats wurden mit einer

Reihe von Kontakten versohiedenen Sigf-.ugo ~Vorhiltnieses
fortgesetzt und geben jetst ein verhi! tniemaaig klares Bild.
Bine Sohwierigkeit tritt insofern ein, ale die Kontakte :

- woniger Kohlenstoff bilden als bei der Durohfilhrung des
‘Spaltprozeeses nach unserem Verfahren gur Aufrechter

einer normalen Reasktionszeit erforderlich ist, Es sm8 daher
vorsucht worden, Kontakte mit gréBerer Kohlenstoffbildung
hgrmtenan. . , DR IR
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Betrifft: Tétigkeiteberioht Monat Januar 1944,
i - j ) %,

VQrégphe in der IT-Anlage (Aromatieierung).

Wie Bchon mehrfach erwihnt, verléuft die Kohlenstoffbildung
‘bei den jJetzigen Aromatisierungekontakten wamentlich anders
ale bei den frilheren Kontakten. Neben einer absoluten Horabe-
setzung der Kohlenstoffwerte auf fast die Hilfte besteht auch
nicht mehr die friiher beobachtete quadratische Abhiingigkeit
. gwischen KohlenstoffLildung und Aromatenkonzentration, socndern
heute liegen die Xohlenstoffwerte fast in gleicher Hthe bel
hoher und niedriger Toluolbildung. Das ermtiglichitieinerseits
eine erhebliche Vereinfachung des Verfahrena, das heute ¥hn-
‘1ich wie das der katalytiechen Spaltung so gefiihrt werden
kanri, da weder Virme gu-.noch abgufithren ist, also kleine
Iuf{mengen und kurze Regeneriergeiten erfordert und die
Steuerung der. Wirmebéwegungen durch dle Beaufsohlagung begw.
"die Linge der Reaktionszeit erfolgt, andererseits aber ent-
-gtelit durch .die Tatsache, daB8 auch bei ganz niedriger Toluole
" bildung echon fast gleich hohe Kohlenstoffbildung-wle bei
h8hdrer Toluolkonzentration einsetzt, die Schwiorigkeit, da8
-~ die oberen Abschnitte dexr Kontaktfilllung im Reaktor trots
niedriger Toluolbildung groSe Tempereturcnotiege bei der
Regdnerierung ergeben. AuBerdem wurde feotgestellt, daf die
Rohlenstoffbildung auf den obersten Sohichten bei Verlingerung
der Reaktion stirker ansteigt als auf den anderen Kontakt-
abaghnitten. Zur exakten Uberpriifung dicser Pragon wurde duroh
00o-Messungen an den verschiedensten Stellen im Reaktor ein .
Biid der ‘Verteilung der Kohlenstoffbildung im Reaktor, #hnlich
‘'wie jes filr die Verteilung.der Temperatur und Aromatenbdbildung
_aufgenommen worden ist, konstruiert. Es ergab asich, das dle
Rohlenetoffbildung, von oben nach unten gesshen, trotg der
Erhthung der Aromatenkonzentration abnimmt, daB also gans ;
oben bei niedrigstem Toluolgehalt die grunte Kohlenstoffbildung
- entdteht. Zur Zeit kann noch keine Erkllrung filr diese tiber-
‘. rasg¢hende Beobachtungcgegeben werden. .- :

Eing weitere wichtige Beobachtung wurde gemacht, nls bei wiede:
vollstindiger Isclierung des Reaktors, d.h, Sterchamolstein-
“und ;Schlackenwolleisolierung, die Temperatur- und Aromatene
verﬁeilung im Reaktor evsgemessen wurde. In den oberen Ab-
schnitten ergab sich zwar eine Pandtemporatur, die der Rech~
'.nuné'genau entspricht (statt 85" Abkilhlung von der Reaktore
nitte zur Reaktorgand bei Ve lageen der Schlackenwolleisolie~
Jetzt nur 35° Abkilhlung), in den unteren Absohnitten

dagdgen lagen die Wandtemperaturen nicht hther alae ohne dle
Schlackenwolleipolierung. Die Ursache konnte bel der Abisolie-
run§ des Reaktors gefunden werden, Zwischen Reaktorwand und ,
- Isoliersteinschioht war ein teilweise bis su 20 mm brditer
Spa}t entstanden, durch den von umten her in einer/Art xnninlw’_




forann

RN R -2 -

kalte Luft eindringen konnte, Bei der Isolierung der Reske
toren der orosanlage m8 daher auf diees Gefahrenquelle, die
. gerade bei dem "adiabatischen® Proze8 eine groSe Rolle epielt,
| besonders-geachtet werden. Bei der Neuisolierung des Reaktors
; der Versuchsanlage wurden entspreqhonde-xndorunsen getroffen.

| pie Zeit wihrend des Aufbsus der neuen Isolierung wurde dagu
ausgenutzt, eine neue (5,) Kontaktfillung eingubauen., Beim

| Ausbau der alten,(4.%kyu1 ung wurde beobachtet, dad etwa .
{30 - 40 % der/Kontaktkirner nicht mehr ihre alte - o Parbe

i bosaBen, sondern grau verfirbt waren. Bei der Aktivititspril.
‘fung im Laboratorium ergad sich, 4as8 diese grauen Anteile .
Eeine geringere Aktivitét besaSen, aber keine orhihten Kohlen- ',
! gptoffwerte gaben, wihrend die restlichen grinen EK¥rner dieselbs:
UAktivitiit wie der ungebrauchte Eontakt hatten. Wodurch Qiese ' !
|'Bohéidigung eines Teiles des Kontaktes eingotreten ist, iet noch
‘unklar. Mglicherweise aind vielleioht die in der 4. !ﬂllung

‘ vorhandenen Anteile der damels duroh hohe Temperatur sum Teil
goschiédigten 3. Fiillung identisch mit den verfirbten Partikeln,
. Bisher waren solche Verfiirbungen in der Versuchssnlage noch
.nfoht beobachtet worden, im Laboratorium einmal bei einem
“durch den Eineats einer unseuberen oﬁ ~Praktion geschtidigten
.Kontakt., Die Versuche mit der neuen gaktorfullnng werden in
‘einigen Tagen anlaufen, i .

iVBrsucha-im Lavoratorium (katalytische Spaltung) o
i : In Einverstindnis mit Dr. Rottig bleihen(dieae,?orauoho
4 bis gum AbachluB8 der laufenden Versuohareihe, voraud-

.o sichtlich bie Ende Pebruar, noob unter meiner Leitung,.

Es liegen jetzt genaue versuchsresultete vor, die einen Vere
:g@leich der mit Ammonnitrat beew, Ammonchromat behandelten

‘und der bei verschiedener Fillungotemperatur hergestellten
junbehendelten Kontakte des ginstigeten Nol-Verhiltnisses von .
18402 1 Al03 bie su einem Kortaktalter von etwa .1,200 Btd, . -
igestatten, Danach bestehen bei den unbehandelten, bei ver-
igchiedenar Fillungstemperatur hergestellten Kontakten verhlilte
inipmiiB8ig groBe Unterschiede in der Aktivitht. Die besten - . =
;unbehandelten Eontakts erreichen dabei teilweise noch hihere -
iUawandlungen sle die bel der frither iblichen Fillungstemperatul:
{hergestellten, mit Ammonghromat besw, Ammonnitrat bebandelten |
‘RKonfekte., Unterschiede in der Aufteilung der Spaltprodukte '
ibesteken degegen nicht., Auch durch den Chromzusatz ist eine - |
g%rhghung der Olefingerte, wie zuerst vermutet, nicht einge-
treten, - : A : RN

Wihrend stimtliche Laboratoriumsversuche, Uber die in den letge
ten Monaten berichtet wurde, mit der audch fir don GroBSbetried
yorgesehenen vasserdampfeugabe durchgefihrt wurden, laufen -
golt einigen Vochen Versuohe ohne Wassordampfdeimisobungs - |
Haoh den bisher vorliegondon Resultaton ergibt sioh hier Uvere
ragchenderweise eine villig andere Abhiingigkeit dexr Umwande
iun und der Aufteilung dexr aplizzroaukto,vom 8102 s x120§;

, 2%t

. Yerhlltnie der verwopdeten Rontakte. AuSlordom orreichen

en sonot {ibliohen Mol-VerhHltnio die 0Olefingehnlte der QO3=
by QOcz~Kohlonwapoeratoffe beld weitem nicht die Hihe der Vidsaex
' dampfPerouche. Ee scheint aber mglioh cu sein, bei gans
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‘béstimmten anderen VerhHltnissen auoh ohne Wassordampfengabs -
dioselbon hohen Olefinwerte gu erhalten, Dadurch wiirde nedben
dém Fortfall der Vasserdempfblasung auch eine . gans erheblivhe
Steigerung der Eontaktbeaufschlegung ersielt werden kinnen.





