5199

Ruhrd‘nemle ‘Aktiengesellschaft

‘R‘i&"‘ﬁf."& “/% o | 22. August 1941,

Betrifft: ?ﬁtigkeitebericht dea Hanptlaboratoriunn

\(" rw(‘a m‘.. ‘Mpu*ﬂ‘"""ﬁ“

Herren. Profesaqg HMarti n 
Ir.Hagemann

- Honat Juli 94 .

1 ) LT— age (Dr. Kblling)

Wéhrend die im - Mai durohgefuhrten Versuche gur Isome-

"'risiornng einer olefinhaltigen cs-rraktion durch Binsatg der

Oerraktion mit dem Spaltmaterial gusammen in diolxontakt-
kammern ein positives Ergebtnie hatte, waren Versuche mit
42Fraktion negativ verlaufen. Wegen der Wichtigkeit dieser
Reaultate und wegen einiger Zweifel, die sich anf die kava-
lytiache Erfagsung besogen, wnrdan die Versuche noclmals
wipderholt. 6 Versuche mit 05-Fraktion ergaben im Mittel

-einen Anstieg des iso-Gehaltes von 9 auf 50.- 60 %. Erfreu-

1ioherweiae waren auch 4 Versuche mit 04-Praktion dieseamal
einwandfrei positiv, der iso-Gehalt stieg von 8 auf ca. 40 ’

‘an, Da die On- bis 09-Praktion der Primiir-Pischer-Produkte

verhaltniamasig glinetige Spaltergebnisse gehabt hatte, soll-

‘te versucht werden, die Cq- bie Cg-Praktion der katalytisohen

Spaltung ale Reoyole suzusetzen, um die Ausbeute an 0y~ bio
5-cspaltprodukten gu erhthen. Die Versuche ergaben keine

v glinetigen Ergebniaae, gwar lagen die 04-05-uenson in erwarte-

tor Hthe, gleichzeitig aber waren die O 1-02-Kbhlenwansor-
stoffe und auch die Kohlenatottbildnng - letztere von 1,6
anf 2,5 ¢ - erhtht. Auch die Aufepaltung ging schlechter. ;

‘Wahrscheinlich 8ind diese Erscheinungen auf die ﬂaphtenieie-’

rung dieser. Fraktionen suriickgufithren. Eine. Vareuohngrnppo
befaﬂte sich mit der Nachprifung unserer ersten katalyti=-
sclien Spaltanmeldung, nach der die geaamten Spaltprodukte
inm Kreialanf gefithyt werden sollen. Die Ergebnisse waren

‘ hior unaﬂnstig.
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mit 15, 30, 40 und 70 % Eontaktbelastung gearbeitet, Die Un-
wandlung fiel von 80 dber 70 und 60 eut 50 % pro Durchgang,
Der Benzinanteil stieg von 47 apg 77 % einschlieslich Cse

Die @asverluste sind'aehr;niedrig, venn men von G, 0, ab-
bieht,. die Ja auegezeichnet Polymerisierbar sind. Die tiber :
200° siedenden Produkte enthelten nooh ca. 60 % Dieseldl nit
einem Stockpunkt von ~10° oder 50 £ mit einem 8tookpunkt von ,
=50°. Ein Recycle ist unter nur geringem Abfall der Umwand-
Jung mBglioh.‘Das'ceaamtbenzin bis 200° hat bef‘nﬂaiddrnok ,
von 0,7 und einer Siedekennziffer von 115 eine R.0.2, von
©8.85. Die Fraktion 50 bis 165° hat. unhyariert eine 4.0.2.
v@n ca.. 77. :In Laborversuchen zeigte das Hohtldestillat
Pachelbronn in einer zwischen 150 und 200° siedenden Prak-
tion eine sehr sohwere Aufepaltbarkeit unter sehr starker
Benziz- und sehr geringer Gasbildung. Bei 500° una 15 %
Einsate kohnte.Nerag-Paratfin in einem Durchgang zu 88 %
aufgespalten werdern. - -

' Rolymerisation (Dipl.-Ing. Spiske).

'£'  Fachden. im Gogensatse zu amerikanischen Anschanungen

_ dié,uaglichkeit der geme;nsamen.04-05-Polymerisation fest-

8estellt worden war, wurden die Oktangehlen der hydrierten
80 hergestellten Polybenszine in der Sledelage von 50 dig
165° una 0 bis 165° nit iber 100 gemessen. Es wurden Versuch
durshgesuhrt, die Cg-Praktion sus der Dubbsanlage su polyme-
risieren, Dig Fraktion hatte 65 pig 70. % Olefine. Das Produkt

4Zeiéte,intereasanterweieq>als Siedeanalyse bis 50° 28 %, von
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80 bis 165° 36 %, von 165 bis 200°°20 %, tber 200° 16 g,
'tro@adem man schon bet elner Dimerisierung von Cg 0Oyp-EKohler
wasgerstoffe erwarten sollte, die bekanntlich gohon bei
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‘ea. 200 und {iber 200° sieden. Auch eine Cg-Praktion aus der

katalytischen Spaltung mit 87 4 Olefinen wurde pblyneriniert.
Bie 165° siedeten 61 %, bis 200° 90 %, fiber 200° nur 10 $.
Die Oktansahlen dieser Produkte liegen noch nicht vor. EsB
wurden eine Reihe welterer Polymerisationskontakte gepriift.
Mit Granueil konnten verh#ltnismifig gute Polynmerisationo-
ausbeuten erzielt werden. Bei Saﬁiger Polymerisation gingen

.80 ¢ des Polybenzina bis 200° iiber. Ein nach einer Patent-

anmeldung nach Victor hergestellter Phosphorsiurekontakt
hatte nur geringe Aktivitdt. frookene Bohvefelaanrekontakto

durch Aufbringen von Schwefelskure anf enteprechende Priiger

3.)
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ergaben m gewisaem Unfange ginatige Resultate.

Aromatieie;_n_ng (pr.Rottig).

‘ Die Versuche mit den von der Harag gur Verfigung ge-
stellten Erdblfraktionen ergeben noch immer erhbhte Kohlen-

’atotfabacheidnng. Entschwefelung, hohe Belastung bei hohen

Temperaturen, Trigergasversuche, Extraktion der Bensine mit

‘Metlanol gwecks Heransnahme der Aromaten. haben bigher moch

keinen Effekt ergeben. DPor Grund fir diecse Brecheinung
diirfte die Anwesenheit von Plinfring-Raphtenen gein. 2.2t%.
wird eine Versuchsreihe durchgefﬁhrt. 4{n der 10 scharfege-
gchnittene Einzelfraktionen aus Reidbrohk-Bensin eingesetst

‘werden, da die HMBglichkeit besteht, daB gewiese Fraktionen

besondera hohe. CH-Verluste ergeben. Eine ausgeseichnete
Entwicklung haben die geformten Kontakte genommen, bei 480°
warden bis zu 84 Vol.# Aromaten bel minimalen Kohhmtotf-

' verlusten von mur 2 % erreioht.

'OIeﬂniaier_nr_xg '
&) Dr.Rottig. (Bromierung und Entbroniemng)

Bei dor Bromieruns wird in wesentliochen das Bron an
" der 2. Stelle angelasert. AuBer den Mono-Bromiden treten
bei der jetsigen %rmhadurohfﬂhmng auch neoh Di- und
Poly—Bromide auf. Bei der Entbromierung ergeben gich
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;leichfalla noch gowiaaq Sctwierigkeiten. Ob bei einer
Bromierung in der Zweistelle sich die 1,2 oder 2,3 Dop-
pelbindung Sffnet, ist noch nicht entschieden.

Dr.Kalippke, ! S

Die Dehydrierung mit Chromkkontakten ergab, da8 bei
steigender Belastung die Aromatieioruhgfatark gurliokging,
dagegen die Dehydrierung in weiten Grengen die gleiche

blieb. Bei 560° und 500%iger Kontaktbelastung wurden 10 %

~ Aromaten neben ‘11 4 Olefinen gebildet. Bei 1000 % Kontakt-

belastung wurden nur Spuren Aromaten gefunden, wiihrend
der Gehalt an Olefinen auf 8 bis 10 % eank. Ee ist wei-

~ ter zu priifen, wie sich bei mehrfachem Einsats die Ole~

)
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finbildung entwickelt, wenn der Vesserstoff durch Zwi-

‘8chenkondeneation jeweils aus den Reaktionsprodukten ent-

fernt wird. Die Versuche wurden mit Heptan durchgetithrt,

Dr.Schrieber. o

Bei der Dehydrierung mit Luft unter Zugabe von Salg-
skure Uber Rupferkontakten wurdo fostgestellt, dag bei
Uberschreitung einer Jodzahl von ca, 40 in den Reaktions-
produkten in starkem MaSe syklische Produkte suftreten.
sowohl Dichte wie Refraktion wie Anilinpunkt deuten
darauf hin. Bei Olefinbildungen oder bei Jodgahlen unter

40 dagegen 1st der Anilinpunkt nur wenig erniedrigt,

ebeneo sind Dichte und Refraktion nur wenig von den
Zahlen entfernt, die oich bei reiner 0lefinbildung thoo-f
retisch ergeben miiSten. Die unter 255° siedenden Reak-
tionsprodukte haben sehr tiefe Anilinpunkte und ¢0-Zah-
len von 120. ©s treten also fraglos in kleinen Mengen
auch Oxydationeprodukte euf. Der angewendete Luftiiber-
schus beeinfluSt das Auftreten der Oxydationsprodukte

_erheblich. Fin Zusats von Zimmchlortir zum Kontakt

scheint die Aldehydbildung zuAvernindorn. Ob‘dio gebil-

‘deten Aldehyde besonders wertvoller Hetur sind, ist noch

nicht untersucht.
! -5 -
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5. ) mkro-Jod-uethode (Dr.Rottig)

6.
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" Die neu entwickelte Mikro-Jod-Mothode fir Bengine

, wurde abgeschloeaen; fir Ole aind noch eine Reihe von Vn-
- tersuchungen notwendig.

)

.Molekulardestillation (Dr.mecher)
Hach Fertigstellung der Apparatur fiir molelmlar-

‘ destillation wurden Flugile eingesetst. frots der Anwendung

von Hochvakuum 3,8 x 10~4 om, muBten die Temperaturen, um

eine Destillation su erzielen. verhiiltnisnlfig schnell
heraufgeaetzt werden, so daB bald 2600 erreiont waren, bei

"denen eine gewisse Spaltung beobachtet werden konnte. Bs

soheint, da8 die Heigzfliche xhtcht ausreichend ist und in-
folgedessen ein gu hohes Dertaté verlangt, um das U} auf
Destillationstemperatur gu bringen. Wir haben deswegen eine

_ Apparatur mit vergroSertem Heismsntel und auch wesentligh
. gréferer, dem Heizmantel gegentiberatehender KithlflHche in
- Bau. S _

e S

Olversuchs -(Dipl.-Ins. Olar).

Zwei Kreislaufbengine von Hoesch a) mit Synthesegas,
‘o) mit Wassergas-Kreislauf gefahren, wurden suf ihre Eig-

. nung zur Ulsynthese untersucht. Der 0lefingehalt war bei
" a) 50, bei b) 64 %. Die N-Olausbeuten betrugen bei a) 34 %,

bei b) 49 #, die Polhthen bei a) 2,08, bel b) 1,73. Das
Vassorgas-Kreislouf-Produkt von Hoesch verhilt sich also
sehr giinstig, Wenn such die Polhbhe mit 1,73 etwas ungin-
atiger liegt als im Mittel unserer Wassergas-Krsislauf-
Verauohe nit Herausnchme des Benszine. Die von der Druckver-
aucheanlage gelieferten Benzino vom 17., 23. und 30.6, und
vom 6., 14. und 21, Juli ergaben bis zum 30. Juli Polh¥hen
von 1,65 und Ausbeuten von 48 %. Am 6. wurde ein Produkt
geliefert, das ohne Herausnshme von Benain gefahren war.
Die Polhthe war hier 1,8 und die Ausbeute 44 #. In der
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' pficheten Woche warde wieder mit Herausnahme von Bensin

gefahren mit oiner Polhthe von 1,71 und einer Ausbsute von
45 %. Dann sohloB eioh wieder ein Produkt olme Hersusnalme
des Bensine an mit einer PolhShe von 1,84 und einer Ausbeute
von 41 %. Darnach echeint Grundbedingung fir den Erhalt
hoehwertiger 0le-dle Baramahno des Benzina im Kreislauf
gu gein.

- Die mit Aluminiumhydrat vorbehandelten Bonsino ergaben
in einem Dauerversuch Ausbouton von 52 4% und PolhShen im
Hittel von 1,65. Bine Sohwierigkeit trat insofern zuf, als
nach otwa 7 bis 10 Synthesen das xontaktal sich verdickte.
B8 wird vermtet, da8 diese Erscheimung auf eine Alterung
dos Bonging bei der I.agerung gwischen varbohandlnng und’ Syn-
these suriickzufiibren 1iet. Versuche sur Bntaohoidnns dieser
Prage aind :ln Gange. : : -
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