"“"ﬁf‘

.l .", ,J

. Obhe=Holton, m 10, lmnhcr 1941.
.uhrdlemie Akhen esellschaft .
- *“Obsrhausen l-éoltan Abt. DVA. n””"-

7[‘_; o ‘:'ﬂ;.f?".-'lilif?’ i

St N /qw

B'em‘ Pidteasor Hartin.

Betr.t nonétabeueht Oktober 1&1 der Dmokvomohunlggo.

- Dde'em’ frischon Kontakt vornosomn hmon Verhiltnisse
’ kuni:en durch EuSore Umst!m. 80 8.B. durch Batriedsstillstinde,
in q:ndara unerefinsohte und nachteilige Zustinde Hberfuhrs
_werden. Bsi allen Vassergaskreislaufversuchen dor letsten Zeit
lem Eontaktbestandteils duroh den Para!ﬂngaheh bed Vieder-
anfmen nach einem Stillstand hersusgéiragen, wemn dor Stille
_ stahd in den ersten Botriebstagen eiutrat. Da die Ursachey hier-
fﬁrim wesentliohon erkamnt war, warde in Ofen 10
T - mmmnoppouohroten & Vorsuche mi$ einem Zrischen
xontpks gur Pestlegung der Hethoden sufgenomzen, die diesen
f0r fon weiteren Vorlauf der Synthese machte1ligen Erachei-
amjan entgogenarbeiton solltens '
_g_g_;g. 12. ?m% (!oml-!ommuhkontm 2«3m
euf" nastsnr). wagde” aehor. nit Restgas RB im Kreislsuf
ensém:-on und paoh 163 Betr.-Stunden auf die mormale ;
_Belqatung elt wauerges in xutahut 1¢) mutout. wobed
dte Temporatur 164,20 botrug. Dor msch 2)1 Betr.-Stunden
_gunijohst in Xleineren Mengen enfellende Mmtuh war
gen}wau. d.h. froi von allen Kontaktbestaniteilemp der
Umsats betrug su dieser Zeit 65 % des eingesetstsn 00 ¢ u,.
ale i'feapersm log dot 192.5 0. v.mus-umma und Fethane -
b11dung 1ie8en guf die belmnnte gute Anfangsaktivitis des
xonﬁaktas :mter Antan olefinrefoher Produttc schlleSen.
Haﬂli 254 Betr.-stunden. d.h. su einsy zue. els der Ofen ad-
ges&ﬂtst. aber fmzorhin mooh im ladilen Sustand war, wurde
dfe ! Reakuon platmoh dmh das Ameboa von Stickstoff unter
VBememnn des mtsunfos My 4 Stunden. untorbroohcm die -
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T en{gosebam Stickntoffmonge war gleich der suvor .ntgcgoqun
Vagsergasmenge, soda8 unter Kreislauffilhrung meohanisch gleioche
. Gagguntiinde im Ofen vorlagen, d.h. die vorden mit dem Gus abge-
mlirte"neikﬁoxiswame wurde auoh hierbei abgeleitet, da Gber dio
zu{t_der Inertgasbeschickung die Betriebstemperatur von 193,8%
dmii\h indirokte Dampftehoisung im Ofen gehalten wurde.
Fach 4 Stunden wurde wieder, wie suvor, putni._oh ohne Batriobs~
stillstand der Sticketoffetron unterbroohen und Wassergss ia
Ereislaus eufgogebon. Die dtundemmiftge Prodenshme des Paraffine
gatoohos und die analytieche Untersuohung der Restgasproben
ISe?eu kodnerled Veriindorung erkennen, d,h, dor Paraffingataoh
war well geblieben, der Verflttssigungsgrad niohs “abgefallen,
‘Auok seigte die Sicdolege des Gesamtprodukiss in den dayauf-
folgendon Tagen, euler dor sllgemeinen allelihlichen Versohice
Im_ﬁ su den Lolohtsiedonden, Xeinen sohlegartigen Anatieg des
Benzinanteils und demfd Rtlokgang des: Paraffinantesils. Duroh
‘dleson Vorsuoh wer bewiessn, daB eins StSrung des Glesohge-
vichtes mur in dor Zoit des Stillstandes, unter Belsssen des

orenEut Reaktionsgas, sufkozmen kenn, wenn die Inbetristnahas,

vie in frihoren Versuohsn, direkt mit Wassergaskreislauf wieder
orfolgt. Da nun dieso Methode fir den praktisohen Betried,

1% f; bod Stromsusfillen und wegen der hierfir notwendigen grofen
afto,ﬁaiom”se. nioht durohsufthyen ist, wurde der 1I. Versuoh

Bachi451 Betr.-Stunden wie f0lg$ Gurohgefunrss

Der tf'ten warde plitsiich s¥iligesotss, Gaseintritts~ und
=Austrittaventil gosporrt und in der Temperatur sofors von
195,8% dis suf 125° in 45 Hinuten heruntergefahren, un in
kirsystor Zeit jede Reaktion des im Ofen ruhenden Gases su
~unterbinden, Naoh 3 Stunden, der Gasdruck fiel in dleser Zeit
von 7 euf 5 atll, wurde dann der Ofen bei 125°0 wieder mit
Restras BD im Eredslauf 1 + } angefahren und ate Temperatur

wie Boin ersten Anfuhren gesteigert: | _
‘Wioterinbotricbmatme  14%%®  pes 225 O
189, 25am s 138 %

26°R 35 e o a7 %
17°B 5 45 ¢ o 1m4,6%
18°% ;55 « o 26,2%
19°P . 65+ = 166,9%
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_ epdann un 19""ll auf Waeaorgaa in Ereislauf ungestellt und dl.o
&pmperatnr stindlich um 0,5 atd erhBht, sodad 20 Betr.-Jtunden
npoh den: Mederantahren die suletst gofahrens Betriedotenporatur
vbn 198,9°C erreicht war. Der enfallende Paraffingatsoh war
wpia, Vorfllissigungegradabfall und Siedelageversohiedung waren
auoh hierdei nicht festsustellen. Hiermit ist geseigt wordem,
dsB unter Anwendung dor sBotriedsdedingungen fir das Anfahren
f,z-isoher Eontakte" Schidigungen bei Wiederanfahren nsch einem
mbhratﬂndigen Stillstand nioht su oxrwarten sind, Wichtig ox-

~ebheint aber hierbei, so sohmu wie eden ndgnoh die Ofen~ ,'
tenperatur gu senken.

Der IIX. Stulatandmrauch wurde naoh 494 Botr.-Stnndon bot
dtner femporatur von l98.9°0 begonnens

~ Ter Ofen wurde stillgesetst, gasseitig gesperrs und in dor
femperatur oberhald 195,4°C gehalten. In 4 ¥2 Stunden fiel dor
Qaednck von 7 euf 6,4 atd, infolge snhaltender Amnumg
tis sum woitgehenden B.‘,-Umnstl. ad. Dann wurde der Ofen wieder
g;tt Hasserges 4s Kveislauf 1 + 3 angefahren uni sofort auf die
alto Pemperatur von 198,9°C gebracht. Wemn auch dey nach dtesen
-dunetana .anfallende Paraffingatsch ebenfalls wei8 war und der
v‘fomﬂnignngamd koinen Abfall :ugto. 80 konnte doch in der
vs;iedelage eins betrHchtliche Versohiebung sur Bensinseite fest-
gestollt wordons WEhrend der HittelSlanteil der sleiche blled,
sitieg dor Bensinanteil ws rd. 5 Punkte, ua dis dor Paraffin-
enteil oberh. 320°C siedend abfiel. Die msohteiligen Erackeis..
mgon nachten sich sonit nicht mehr woll demerkdar. Die Ure
sacho hierfir. (weiGen Paraffin) ist einsig und sllein auf das
six diecen Seitpunkt schon su hobe xontamtar. a !'080. :
suxﬂcknﬂhnn g : . '

nar am nSohsten fag folgende IV, stmotamnmch bot dor

514. Botr.-Stunde wurde so dfrehgefihrt, da3 der Ofen sunMohst
-tulgeaetst. sofort entspannt und unter einsm Endgesdrusk von
vo.,z = 0,3 at@t @ber 1 Stunde gehalten wurde. Die Tesperatur
blieb unverndort bei 198,9%C stehen. Damn wurde der Ofen wisder
aﬁt Vassergas in Kreialent angefahyen. Der nach dem Stillatand
'aqxanen&e Parafﬁngataoh war ebenfalls weiB, ebenso kam keins
- weitere Siedelageverechietung auf, womit alsc oindcntis das,
d#oh das Alter badinste. inmune Verhalten des Kontaktes gegen-
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gegeniiber Stillstinden gezeigt war.

" Der Ofen 1st 5.7t, noch in Betried: er wird unter Beibehsl ten
dezﬁ gleichen Temperatur mit verachiedener Belastung gefahren,
un hierdurch dag Hy/00-Verhtiltnis im Ofeneintrittagas
(We.ia_sergas + Riloklaufgas) sm stenern, wodurch untey Steigerung
der:Ausbeute bet gleichaeitigen Riokgang der Vergam, eine
Steigerung der Olefine: in den Produkten su ermielen versuohs

-
2.) Eigensynthese. , ‘ : : .
- A.) Dor in Ofen 1) als 10, Fillung eingesotste Eisenkontakt des
-+ Pelo! Dofriedigte weder in der Siedelage (m wenig Bensin) noeh
in dor Ausbeute. Be warde darum bei diesem Ofen suy Erzeugung
gruszi;re;-- Bensinmengen die Belastung erhtht, wobei aber durch

Stelgerung der Tenperatur von 248°0 aug 267°0 aer suvor go=
fahyene 00 + H ~Dusats von rd.70 % gehalten wurde, Véhrena bei
doppdlter Belestung des Ofems der Antesl en Benzin - 200°0 wm
rd. § Gew.% gegentiber der Kornalbelastung anntieg, dlied der
titttelslanteil 200 = 320° im wesentliohen uwvordndert. Die
'zu erwartendo Steigerung der Methanbildung bliedb nicht ans,
sie stieg von rd. 9 £ ang 14 %, bes. auf das ungesetste 0.
Eine weitere Stoigerung der Belastung euf des 2,84-fachs der
Normaibelestung erbrachte einsn welteren Ansties dos Bensin-
‘enteils, der sioh suf rd. 62 # von Gesantflfesigproduks ex-
hbhte) Aber auch hierbei blieb der Uasats, wie unter mormaler
und déppelier Bolastung, bsi einer Temperatur von 280°0 ves
4. 70 %. Dio Hethanbildung detrug bierbei 21,5 £, bes. auf
das wigesstate GO, Weitere Zahlomwerte sind in dor machfolgenden
Tabolle susammengestellss ' ’ ‘
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3elaétung S ‘ _ L0002, 2,84

i Temperatur °¢ = 246 266,5 280
- C0 e H,-Unsats % 72,1 - 68,3 68,8
.. CO+ H o=Verfl.-Orad # 49,3 - - 44,7 35,3
' (prakt. einschl.Gasol) R
CH, bes.cuf co-Um.eatz ﬂ . 8,6 14,5 21,5
Ausbeutes o 'f 4
g nm.ma./mé OMEy 96T ° 767  5L7
I _&_Gasol /" - o JAT,0 29,7 24,5
| 8 Ges.-Prod./Hn> OOM, 13,7 96,4 76,2
| Gew.% Gasol S 15,0 . 20,4 - 32,1
| Yes. auf Ges.~Produkt : , : o
| Gew,% Benzin R | | N 62
; 4m Ges.~Flissigprodukt - :
(meh Engler o

B.) Ixi Ofen lga. Dmouameuenoton von 4,9 m mnsq, mdo der -

, Ei-,senkontakt P.1480 dos P.L. eingesetat. Der Ofen wurde mit
quaergaa im Kraislant bei allmEhlicher Steigerung der Tonpo-
ra'sur angefahran und zeigte in dleser Zeit des Anfehrens ein
vo;nkommon normsles Verhalten, wie uesel von den bei uns ge~
fehrenon Eisenkontakten allgemein gesagt werden kann. S0 wie
a1 friheren Eisenkontaktifen ceigte euch dieser Ofen in der
Ankahraeu niemals die Neigung sur hiheren Vergasung. Der Ofen
errelohte nach 97 Betr.-Stunden 257°0 und brachte hierbei einen

00!+ Hy=Unsats von 62 - 63 %, dor bis houte, 201. Betx.-Stunde,
bez der gleichen Temperatur gehalten werden konnte. Die Hethar-
buduna ‘betrug hiexbei rd. 10 ¥ vom umgesetsten CO. Der Ofen
uﬁ nooh micht abgestttigt, weshald tber Ausbeute und Siedslege
det Gesumtprodukte noch niohts gesagt werden Xamm. Es sei aber
emalmt 4aB dor seit einigon Tagen ausbrechende Paraffingatsoh
vo;lkomen woiB upd somit frel von Jeglichen xontattbastand-
tei.un 1et. Oberraschond hooh 1iegt 2dr den mnnts won
62 ,- 63 % ale ?emperatnr mit 257°o.
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3.) In. l)fen 2 , Krappofen mit atornnmmn “meloh'bhohon.
- ‘hrd 2.2%. ein MDeSynthoseversuoh nis Sygas (00 ¢ By = b BN !)
am seraden ‘Durobgang unter 7 atll als Vorasuoh sum Yorahioh
:mr einen woiteren Versuoh im gleiolsn Ofen, 'jedoch unter
insatz eines frischen Xontaktes, ider don Einflus der -

ohwan!mngqn von 32 ' 00 io syn\hesuan. b'trubcn. o
|

Daxes Ugey p”
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