Ruhrchemie Aktiengesellschaft - Streng verle
Oberhausen-Holten

| /
AVS.ED - 32/im, 16, suas 1941, 005198

W
!

Bet'ritftl QBtiekoitaba;:ght des Hauptlaborntorim ' 7

A Sekrolariat 1.
aorren Profesgor Har ¢ 1 n ,;, 7y

Dl‘c Bagemann Eingnng s.omfoey il 2l

L1d. N2
Beantw. - -

1. ) m (Dl'ox°11n8. Dipl.-Ing. Btnhlpfamr) .

. AlS 50000 4 41 32957 . GOTE:

' Eine Eontrolle der Auswirkung verminderter 'auordaapt

jj‘ sugaben auf die Qualitit der Reaktionsprodukte ergsb bei

" 50 % Wasserdampfeugabe doch eine gewisse Vorringerung der
Olefinausbeute von ca., 90 auf ca, 84 %, Versuohe mit 73 %

f Vasserdampfzugabe ergaben swischen beiden Zahlen liegmde

- Olefinsahlon, Die Versuche konnten nooh nicht beendet werden,
i da in der 2, HHlfte des Monate infolge eines Brandes an der

* Druokdestillation die Anlage otillgelegt worden muSte, Auoh

‘waren lingere Oberholungaarbeiten an Kokagusabmn notwen-

' Polymerisation und Hydrierung (Dipl.-Ing.Bpiske) .:' | :

In der Hydrierung wurdenmit 3,5 kg Piso

» 1610 1 Poly-Bensin oder pro kg 460 1 hydriert, Naoh disser
'Zeit trat wieder vollkommene Verstopfung der Hydrierappara~

tur ein. In der gwischengeit sind im Laboratorium (Abteslung

vv1aohemann) eine Reihe von Hydrierkontakten entwiokslt wor-
den, die hohe Komtoatigkeit aufweioen und nioht die uvnan-
~.genehmen Zorfalleigensohaften des Pischerkontaktes haben.

~Die Kontakte sind emoh in ihrer Hydrierfihigkeit @&k Pischer-'

| kontekten weitaus Uborlegen. sie laufen in kleinteolmischen
' Danerbetrieb. -

In der Polymeriuation wurden an 630 1 :n(luigor C4-

- Praktion und 450.1 fluseiger Og-Praktion noch einmal eorg-
' faltige Ausi bestimmngen durohgefiihrt. Man erhilt cus
- beiden Praktionen eine Ausbeute mwisohen 70 und 75 % an
’rliegerbenzin ol einer 0.2, von fiber 100 naoh Zugabe von

=192 ocom Blei.
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2.) _r_oly_n;gfieation (I.aborvermohe'-? pipl.-Ing. Spiske).
"7 wahrend die Amerikmmer susdrtioklich davor warnenm,

' bei der sslektiven 0,-Polymerieation Og mit gusugeben, wurde
oin derartiger Versuch von uns nit sehr gutem Brfolg duroh-
gofihrt. Die Aucbeuten blieben volletindig normal, Uberlade-
kurve liegt allerdings noch nicht vor. Bei vorsichtigem
imrohpolymerisation der 05-m1rti.on nit einer ¥liegerbensin-
ausbeute von 60 %-gelang eo, ein Produkt su bekommen, des
‘hydriert eine 0% von 91,5 und nach Bleisusats 104 aufweist,
aleo mit dem %-Polynerieatpraktteoh 1dentisoh ist. Die
Pntwioklung neuer Polymerisationskontakte wird woiter vor-
folgt. T o - \

3.) Ketslytisohe Spaltung (Laborversuche - Dipl.-Ing.Stuhlpfarred
' " Dle Dauerveraleiohsversuche Grarmusil-Superfiltrol
ergaben nach Portfall der Anfengsaktivitit weiterhin kon-
‘stante Werte, und gwer bei 40 % Umwendlung 1 - 2 $ Kohlen-
‘atoff und 75 - 80 # Olefine im Gas. Ein von der Herag er-
‘heltener Paragfingatsch geigte sehr hohe Umwendlung (aver
80 % bed 500°, 13 Vol.% und 100 $ Wasgersusats). Die Kohlen-
:stotfabs'cheidung iat hier etwa verdoppelt, was aber ver-
‘guohstechnisch nur erwinscht ist, da bei der hohen Unwand-
‘lung auch mehr Wirmeverszehr euftritt. Die 0Olefinbildung
‘liegt bei etwa 75 . Das gleiche Produkt in der 4 1 - G-
‘Apperatur eingesetst ergab bei 450°, 15 Vol.#%, 100 $ Demp?
“etwa 80 % Unwendlung. Im ibrigen das gleiohe Bild wie iam
‘Laboratoriun. Es worden Einshitge mit wesentlioh hbheraa
Duroheats vorbereitet, Die Hachprifung der versohiedensn
goranueilakuvatoren Borsture, Borylphosphat, Phosphorsiure,

“Gobalt - iMisohungen wurde in Dauerversuchen cuf die Akti-

_vierung mit Phosporstiure und Oobalt daw. ‘mit reiner Bor-
‘sliure suegedehnt. Reino Borsture unterdrilokt dle Spitsen~
aktivitit, Die Umwandlung ist von vornherein sowohl hine
eichtlich Gesamtunsats wie hinsiohtlioh Oletinmenge in den
0amolen konstant. o ; :
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. ‘~Vera'nche sind im. Gange. .

5.

6.)

3- 08529

aa‘ueiem (nr.Rottig) : :

Dle oyeteaatieohon Yersuche wurden \mtorbroom.
die Aromatieierung der von der Nerag uns Gbersandten Erddl-
produkte su prifen. Bei guter Plilesigausboute und starker
Brhthung der Oktangebl ~ bsispielasweiss fir dle gwisohen
90 und 155° siedende Praktion 4es Paschelbronner Benuins
von 37 02 auf 72 betrug die ¥lissigausteute 90 § - wurde
in allen Pillen erhthte Kohlenstoffdildung beobachtet,
Versuche, durch Entschwefelung die Xohlenstoffdildung su-
rdoksudriioken, haben moch keinen ausreiohonden Brfolg ge-
soigt, beisplelaweiso Rilckgang des Kohlenstoffs von 6,6
big 5 %, wilhrend 3,5 % erreicht werden aollten. 'oitoro

\
Bromierung und Entbroniem (Dr.nottig)

' 'Dle mit Ceten mweistufig - Bromterung bed 150%, }
Entbromierung bei 250° durchgefilhrten Versuche zeigten,
da bei der Entbromierung ein kleiner Teil des Oetylbromids
zZersetst wird, wobei der Wasserstoff hydrierend suf den
Reat wirkt und go die Ausbeuten an Ceten driiokt, Neu auf-
genomnen wurden Versuche sur Bromierung und Entbromierung
ven Heptan, da 8.2t. besonderesmInteresse an der Herstellung

'von Olefinen mit niedriger Hohlenstoffsahl besteht.

Qegxdriem von nqgfan (Dr.RKalippke). _
. Die namoh der sshx guten thermodynamisohen Nihexrunge-

sldohnng von Ulich gersohneten (leichgewichtakurven fir

die Dehydrierung von Heptan ergaben bei 500° und 760 ma

30 % Olefine, hei 380 mm ca. 40 ¥ und bed 76 ma ca, 63 §
Olefine im (Gleichgewioht, Dlese Gleiohgeuohtuahhn werden
vorltiufig nooh nioht erreioht, Wihrend fir Ceten, wie

ttﬂher berichtet, uohon recht glinstige Olefindildungen

10 - 15 # Olefine erreioht. Die dagily verwendeten Kontakte

_bestanden eus 98 $ Aluginiumoxyd unter zuniaolmng von

o wenig Ohrom und Hickel. Andere Kontakte mit 2 £ Ohrom or-
' gaben gofort gorhiltnismifig hohe Armtengoha).to.
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'7.)‘ 'negdfiem von_Cotean (Dr.’ﬁohriebor). i

!

Boi Yersuchen, grbgere Durchelitze &0 ersielen, traten
Solwierigkeiten suf, die durch eine wesensliohe Steigerung
der Tuftmenge in dem gasgenisoh beseitigt worden konnten.

Der Oblorgehalt der goreinigten Kondensate betrug 0,1 '

‘Jedoch traten, wie schon ermihnt, irgondwelohe Nebenreak-
tionen suf, de die Fondeneetemsu hohe pichten sufweiden.

woreuf diese Dichteerhtrung guriickpufihren 8%, ist nood

nicht geklirt,

8 glﬁsbigﬁaesigx_n_ihege (ﬁidohotnann) .

. In einem pingelaggrogat wurde oin Versuoh mit Vgaser-
gas unternozmen, ud dieminderung der entstehenden Produkte
beim Ubergang von Synthesegas euf Yossergas su etudieren.
Bed 195° wurde in einer gtufe dic normale mittlore Um-
getoung von 35 & erzielt. plo Methanbildung wer euoh hier
gehr klein. Der Veremch mit dexr 4-Stufen-Apparatur wurde
abgebrodhen. Die erste gtufe seigte ein Raohlassen der
Fontaktaktivitit auf 20 ¢ Uneats, wiihrend die niichstfol-
genden gtufen nit 36 %, 49 % und 59 % Umsetsung nooch aus-
ge_zeiohne’q‘arbeitet'en.- pas ‘Alter der Stufen war: gtufe 1 =
1193 Std., Stufe 2 = 1460 gtd., Stufe 3 = 1480 5td, und
stufe 4 = 850 Btd. Es soheint eioh algo hier un eine Bin-
wirkung von Koteltgiften g die 1. Btufe su handeln, die
¢in sohnelleres Erlahmen diesor Kontaktmenge pewirkt. Rine,

_ auosoheidung der ‘1. Btufe wer bes der jetsigen teohnisohsn

Anordnung nichkt olme weiteres mbgiich. per Versuch wird in

. elper enteprechend andercn Anordnung, die eine belisbige

9.)

Al 50000 4 4 o901 GBI

Aueschaltung der versohiedensn stnton‘onagnoht. nach

. Umbau woiter gefahren.

glsm' these (mﬁl.-mg. ol.ar). Co . , _
' Dor Kreu_lmtversnoh im Ofen 10, 11.§111ung, -ergad

- folgende Rogultates -

" Yom 10+3. bin 16,6441 igt der Olefingenalt von
oo, 70 ouf ca. 63 - 64 % obgesunken. ‘Tie Austeuten betrogen

8,54, obox nook Uber 50 % Dot einer Polhbhe von 1,67, Do¥
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Ofen verhiilt sich aleo wesentlich besser, eowohl hinsiohtlioh
der Ulgualitit ale hinsichtlich Ausbeute, als er es beim
vorhergohenden Kreislaufversuoh tat. Die Vorsuohe der Vor-
‘behandlung wurden wesentiich geffiiders. Einmal wurden die.
‘Hglichkoiten, die saueratoffhaltigen Verbindungen énrch
‘Zinkohloridllsungen, Risessig, Sohvefelsture, Phosphorsiure
in der FHlte herausguholen, weitergefiihrt. Besonders die.
2inkohloridleung ergab, wie schon im Maiberich$ erwikns,,
glnstige Ergebnicse. Es besteht anch d1qigliohkeit, hier
die Alkohole els @oloho gu gewinnen. Die wogen des einfaohen
technischen Aufbaues reisvollste. Vorbehandlungsmethodé ait
Aluniniunhydroxyd bei Temperaturen von ca. 200° wurde in
einem Danerversuch Uber mehrere Woohen gefahren. Die Methode -
arbeitet oinwandfrei, die Polhthen lagen bei 1,63 Bd vur~
den mohrere Ule fiir Priifstellen des R.L.M, fortiggentellt.
‘Dle fiir die fransdeische 4nlege interessanten Bimen-
 koutaktbenzine wurden auch weiter auf ihre Bignung fir
Vorbehandlung durch die von uns entwiokelten Hethoden
studiert, :

104) Raraffinraffination (Dr, Petri),

" Da, ‘wie im vorigen Monatsbarioht Ritgetolls, die
sohwore Raffinierbarkeit parallel goht nit.oiner Brhdhung
der Vargelfungo- und Neutralisationssehl, wurde versuoht,
dureh Vorbehandlurng mit Alkalien wihrend 4 5td, dei 180°
4o Produkte. besser. raffinierbar su machen. Ein Erfolg trat
nioht oin, Dagogen hatte eine Vorbebandlung mit Aluminiume
ohlorid wesentliohe Aufhellungen bei der nachfolgenden Fon-
silbehandlung zur Polae. '
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