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Dipl.-Ing. Spiske).
Die Anlage: warde uihrond des gangen Honate praktiscl
ohne tmterbreohnng gofahren. Die anféingliohe Uberaktivi- !
tit den Kontaktes schwand alimBhlich, 8o daB der Kontekt

“heute normale Aktivitdt aufweist. @leichzeitig stiegen
die 010t1ngehalto in erfreulicherweise an, 8o 4a8 bei
' Bersuchen mit ‘ausreichender Vuaersugabo bis Ober 680 ¢

Olefine erreioht wurden. Die Eohlenstoffabsoheidung llegt
atatt bei 4, bei etwa 572 bis 6%, also etwas su hooh, |
degegan ist die Methan- und ¢ g-Bildung mit ca. 2 % sehr

-niedrig gegenﬂber den I.aboratorimnrten. bei denen

wahrecheinlich trots Verwendung von sehr inaktiven Alu-

_ miniumrohren doch noch eine gewisse zusitsliche therni-

aohe Spaltung an diesen Rohren die Resultate verlohlooh-

© tert, Bine systematische Versuchsreihe, boi der bei

" gleicher Aufspaltung, aber verschiedener Bensinbelastung -
_die Aufenthaltsdauer durch die versohiedensn Dampfeugaden:
- 6usgegliohen wurde, szeigte eindeutig die Wirkung des
 Vesserdampfsusatszes auf die Olefinausbeuten, die von

64 - 81 & atiegen bei ErhShung des Waseerdempfeusatses
von 20 auf 110 Teile fldssiges H, 20 auf 100 Vol.Teile
flduesiges Bens:ln. Es gelang, eelbst bei wesentlich
hbheren Belaatnngen als urspringlich vorgesehen, mit

der Iuftdlaseseit von 25 Mirmuten ausgukommen, wobei aller.
dings der Gegendruck der gesamten Apparatur bis auf oa.

6 n Vasserslule stieg. Sehr bemerkbar macht sioch bei
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" der xﬂhlung die Zugabe von ﬁauerdanpt_ sur Iuft,

In gansen ist su sagen, dag die Anlage gans einwand-

ﬁei gearboitet hat. Wir konnten eine wesentlioh hihere

. ﬁnrchsatzlej.stnng érreichen und, nachdem die Kbntaktnp

terung eingetreten ist, eind auch die q'unitativen Resul-
tate praktisch genau die gloiohen wvie wir aie orwartet
habden. Es wird immer nooh nit dem roinen Gramusilkontakt ;
gearbeitat, Dor Einbau des Borylpholphat-xoban-cktiucrtcnf

. Granunilo 8oll erst naoh AbdsohluS mehrerer mooh vorgesehe-

ner Versuchsgruppen oerfolgen, Die Druok{lnttnqtion de-
findet sioh im Umbau; die bisher vorliegenden Resultate

_waren noch nicht voll bofriedigena hinsichtlioh Tremn-
- achiirfe der Oy und G -Praktion. Die Polymerisation wurde

lingers Zeit durohgefahren und 1&ugt voll befriedigend.
Wir haben in otwa 14-tigigen Versuchen bei 16 14Missigga~

" 80l-Eingats una oiner femperatur von otwa 195° 9% % Un-

setzung erhalten.. Der angeschlossens: stabui_eator arbeitet

-@leichfalls absolut einwandfrei. Faoh diesen Erfahrungen

werden die beiden anderen Polymerisationen fiir 0y und g,

-fertiggestellt, Bislang wurde diese rertigetonung duroh
_Pehlen der automatisch-elektrischen Sohaltelemente nooh
. versbgert, dle nunmehr eingetroffen sind. In der ersten
Versuchsperiode wurden 1 350 1 Poly-Bensin lergestellt.

2.

Die Hydrierung wird in den nkohsten %agen engefahren
werden. De Rerun-_néstillation ist gléiohfalls in Betried
genommen wo rden und arbeitet einwandfrei, ebenso arbeitot
der Kompressor und demit aie 03~0,-Gewinnung sus dor kata-
lytischen Spaltung voll befriedigena.

' ‘Katgm t180he gumi = Labor-Ergednisse (Stuhipterrer),

Dle Vortinderung der detanapaltnng iiber Oranueil.

‘Kontakt mit verdnderter Beaufechlagung warde dei einem

i

[

A8 500 10 W0 0 2157 )

Einsete von 50, 75, 100, 120, 150 2 OQtaq/h_goul_nn. Dle

Unwandlung f£1el von 80 aug 64 %. Dor Anfall an Orackbensin

_einsch]._ie_suoh 05 stieg von 40 auf 69, Der Gasanfall ging

von 45 auf 40 suriick, der Kohlenstofs 2iel von 2,7 aur 0,8,
A R ‘ - 3 - .
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Die 0Olefindbildung stieg etwas (von 72 suf 78). Besieht
man die C-Eohlenstoffmenge nicht auf den Einsatsk eondern
miBt oie absolut, so bleidt sie praktisch konstant, d.h«,
auf der gléichen Henge Kontekt wilrde sich in der gleiochen
Reaktionsseit praktisch unabhiingig von der Einsatsnsnge
irmer dieselbe Henge Kohlenatoff bzw. Polymerisat abe

"scheiden. Bin 4hnliches Resultat war von uns erwartet

worden. Hach Vergleicheversuchen mit reinem Gramusil und
Borylphosphat-Kobalt-haltigen Granmeilkontakt ist unter
Beriiokeichtigung neusr Erkenntniese die Virkung der -
Kobalt-Borylphosphat-Aktivierung nicht mehr als sioher -

“gu beseichnen. Die Versuche ergeben abder noch kein gans

klarés Bild, da noch Alterungsvorgtnge hereinspielen, die E

"durch Voralterung des Kontaktes auroh ltingere !emms
untersucht werden sollen.

_'Es warden Kontaktprﬂ!nngen nit '.!onan. das’ von
‘Horrn Spiske in einer Strangpresse geformt war, durobge-
funrt. Die Pormung ging susgesmeiohnet. Die Kontakte
arbeiteten hinsiohtlioh Aufepaltung, Olefinanfall und.

" Qualitét der Spaltprodukte befrisdigend. Dagegen ist die

iohlenetotfabsoheidnng und die oa-mmmg su hoch.-

somerisleggg (mPl.-Ing. Spiske).
" g8 eind nooh eine Reihe von Versuohen im Gange,

‘mit der Gesantfraktion des Dubbs-Bengins von 0 - 163
‘gowle O - 200, ferner mit Og, Og und 0 - 200°%-Fraktion des
‘Kreislaufbensine. Die Praktionen eind sum Peil schon

hergestellt, einige Nachbehandlungen sind schon durchge-
fihrt worden, BEs handelt sich hier im wesentlichen ua den
'quant:ltat:l.ven Vergleich der Ieomorisiemguirm ouf
Dubbs- und Rre:lelanfhenzin verachiedenen OIQﬁngcmtu.

Kontaktt’ow :
" Es s8ind s.2t. eine Reihe von Vu-auohen in Ganso

mﬁ sowohl den spalt- als such den Aromtiuemsckontakt
in‘eine ‘gleichmiifigere Form su bringen. Die romgetmng

gelber ist schon gut gaslﬁokt. Jedooh 18t die Qualitit

- ‘ -
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uid AKtivitht der Kontakto mooh otwas su wingsohen tbrig,

) Aronatisierungekontakt (Dr.Rottig).

Die aus patentrechtlichen d_rﬁnden’ sehr interessante

‘Beréfe,n‘nng von' Ohrom-Aluniniun-Kontakten duroh Pillung

warde in Bearbeitung genommen, und-ewar wurden die
Péllungen mit Ealilauge, Fatronleuge und Ammorifak aup
Chromnitratldsung in Gegenwart und Abwesenheit von Alu-

'} ‘minium (durchgefiilirt. Be seigten sich tuferst interessante
Unterschiede in Abhlingigkeit von dom wmsmttoln._

Beispieleweine gab Be OF fast unfiltrierbare, Xa OH

- eusgezeichnet filtrierbare Biedersohliige. Ammoniak gad

Niedorschliige, die spliter schwer su bsarbeiten waren,
da sie gehr steubten. Die Eontektpriifungen stehen hier
noch aus. - Eine Analyme des bei dor Aromatisierung

~einer Cg-Fraktion anfellenden Reaktionsproduktes enf

~ Athylbensolgehalit einerseits und einer nihsren Anslyse
" der entstshenden Xylole a.n%g‘r.;‘erao;ts. ergad, d4as8 ca. 5%

'601)

Xthylbenzol und tiber 80 % Atoxylol entstehen,

'Sﬁlfoniem von Olefinen (dr. ﬁottig).

Diese wurder abgeschlossen. Die Ergednisse sind

- in einen besonderen Bericht enthalten. Binige kleins

Pragen, wie Herstellung eines pulvrigen Reaktionsproduktes
Aufarbeitung der Paraffinschiocht, werden nebenher
erledigt. ' S :

"negcriex_'_ug,(nr. .Bdttig, Dr.xaupbto) . |

" Die von Dr, Rottig bearbeitete Dehydrierung lang-

kettiger Kohlonvasserstoffe duroh Anlagerung von Brom,

. i
AIB B0 10 40D 2liTd Qinge

Abspaltung von Brommasserstoff und Oxydation des Brome
wasseratoffs zurBrom und Viedereingetsen gur Bromi

sieht in den Anfengsresultaten nicht unginstig eus, wenn
such noch keine klaren Ergednisse vorhanden sing,

Durchschrift
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‘Die von Dr. Schrieber bearbeitete Dehydrierung mit
Hilfe von Sciwefel ergad immer wieder die Sohwierijkeit,
' da8 an Stelle eines klaren Wasserstoffabbanes an allen
Holekillen eine iiberstarke Dehydrierung einselner Holekile
_und eine Bildung von teerartigen Produkten eintrat.:
 Durch Verwendung von Kontakten, die die Schwefelwasser-
{ ptoffbildung beschleunigen und daher ein Arbeiten bei
verhiltnismiiBig tédfen Temperaturen ermbglichen, konnten
f_‘Jodzahlen von 24 in’ ceta.n erreicht werden.

7.i Acetzlenveranche (Dr.Rottig, w:l.aohermann)

| © - In der Flilssigphese wurden bei 100 atm Gasdruok

. bei 45° und ca. 15 % Acetylengehalt, wie schon berichtet,
"Acetylenumsetgungen erzielt, jedoch neigten die gewonne-
nen Produkte sehr sur Verharzung, was vielleicht auf die
lange Aufentheltsdauer bei der Flussigphase suriickzu-
fiihren ist. Bei Umsetsungen von Acetylen in der Gaspha.o .
mit Kohlenoxyd-Waeserstoff wurde eine starke Veriinderung
der Produkte beobaohtet, die wesentlich gohwerer wurden und
eine - hbhare Jodze.hl be]mmen.

]
a)j Hydriorung yon aromatigierten Bensinen (Dr.m:lppko)
‘Die Versuche zur Hydrierung dor Olefine in aromati-
slertem Benzin bsi Qemperaturen won 350° Drucken von
10 at#i, Uber Chromkontakten bei einem Wasserstoff-Bsnsine
Dampf-Verhiltnis 1:3 bis 134 wurden praktisch abge-
i schlossen, Es gelingt, im Dauerversuoh aromatisiertes

I

| Bengin mit einer Ausgangsjodsahbl von 22,9 suf eine Jod-

i zahl gwischen 1 und 0,0 su hydrieren, ohne einen meSbaren
"A’ngritr‘ auf die Aromaten. Einige Liter hydriertes Bensin
stehen fir eventuelle Versuche bei der Bdeltam-oelcn-

echaft bereit.
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9 ) geinregelungaaggaratur (Dr.xalippke)

-3 . Es wurde eine Apparatnr gur Dmokfeimgolnng kon-
;stmiert, die es gestattet, den Druck bei beispielsweice
20 atm euf wonige mm Bg streng konstant su halten, 80 de8
pa teispolsweise galingt, Gage duroh ein einfaches Boter- ‘
Vent:ll eus Druckflecchen gu entnehmen und in dor- vorga-
:l.egtan Apparatur vei beliebigen gewlinsohten Druoken eine
mbno:l.ute nmokkonatnnu nwieohon o und 20 atlli su errolohln.

10, ) Eogtaktaufarbgim (m-.rotu). :

" Dle Versuche sur Augarbeitung a0 uaoreorxonmm :
duroh Alkanaufaohlna wurden erncut anfgenommn und uigtm
aehr gute Erfolge. ; 7

11 ) auaratoff-Kohleno;zd-ggin’bestimmung (mpl...Ing.anin).

‘Die Feinbeatimnng von Kohlenoxyd-Sauerstoff 1n
Synthesegas der Ammoniaksynthese durch gowichtenifige Er-
fasaung des iiber Hydrierungskontakten aus Sauerstoff und
Kohlenoxyd gebildeten Wagsers wurde ausprobiert und mit
gutem Erfolg praktisch zum AbschluB gebracht, Die Hessung
des Wassers auf optischem Wege durch Beschlagenlessen eines -

piegels wnd euf elektrischem Wege durch Adsorption nnd
Hassnng der adsorptévten lMengen nittels Anderung der Xapae

21tt eines Sohwingungekreises haben nicht zu den guun-oh- "

ten Erfolgen- gefﬁhrt.

' 12.9 P‘masigghanensmthase (w1schermann). B

y
i
i
I

A8 G0 10 40 121573 anm

Fs wurden Versuche mit einer 243 nnd 104igen EKortakt-
gufsohlémmang mit und ohne FillkYrper dnrohgoﬂlhrt Pol
_einer 2¢igen Aufechlimmung und einer Belastung von 13.¢8
Synthesagas pro 1 g Fobalt konnten Unaetmmgen {iber atwa
15 ‘% nicht erre:l.oht worden.

Durchschrift
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Ein sehr merkwiirdiges Bild gab ein Versuoh, bet

~ dem ein mit Rasohigringen gefilltes Rohr mit einer

'1?3;)

Al G0N 10, 40 0 21033 75

10#igen RKontaktaufachlimmng mit einem Liter Synthesegas
Pro Gramm Kobalt besufeohlagt wurde. Bei 170° wurde

eine Umsetzung von 70 % ohne CH,-Bildung erreicht, -

Bei 5° Temperaturerhthung setzte eine sehr starke Nethan-1
Kohlenskurebildung ein, die beim Heruntersetzen der Teme
peratur erat bei 115° und einer Belastung von 2 1 Syn-
thesegas pro 1 g Kobalt verschwand. Selbst bei 115°

_betrug abver die Umsetzung nooh 15 %. Steigerte man die

Temperatur auf 125°, go geigte sioch wieder eins starke

Konvertierung, Bei einem weiteren Versuch wurde mit

3%iger mufochlémmng bei $ 1/g Kobaltbelastung ohne
PUllkbrper und mit PUllkbrper bei fenperaturen bis u

180° d41e gleiche Unsetzung erreicht. Wir erwarteten bei
Giesem Versuch eine H#hnliche Konvertierung wie sie oben
geschildert wurde, aber anscheinend sind diese VerhAlt-
nigse nicht ohne weiteres reproduzierdbar. Fo 1at'n53110h. v
dag ein spezieller komplizierter BinfluB der Bagohigringe
vorliegt. b C :

Schmier$lsynthese (dipl.-Ing. Olar). C

- Die Versuche, die Wassergas-Krelslauf-Bensine fir
die 8qhm:_ler61§yntheae brauchbar su machen, gingen waiter.
Neben dem schon genannten aktiviertem AluminiuneSilioium
Tetrachlorid und Fatrium-Natriumbisulfid bewiihrte sioh
gans besonders eine Behandlung, die in einem Abdestilliere
iiber Zinkohlorid bestanden. Disse Methode 8011 technisoh
woiter durchgearbeitet werden, un mdglichst bald eine mo
weit gu kommen, dag fiber die Besohaffung der Vorbshandlung
fiir den RB-Ausbau Klarheit besteht. ' S
: Fir die iusbildung einer kontimmierlichen Synthese
ist, wie mohon betont, die Abkilrsung der Synthesedansr
wesentlich. Es gelang, &urch Axtivierung von Spaltbensinen
nit Salssture bei einer einheitlichen Synthesetempsratur

3
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“von 95° sohon in einer halben Stunde die volle Ausdeute
von ca. 60 % Olen su erhalten. Aus einem besonderen Anlas
warden Ole mit 3,5, 10, u. 20 % Opanolsusais 5u einen
Spindelsl mit der Viskosititspolhthe 1,6 hergestellt.
Hierbei konnten Polhthen von ca. 1,1 bis 1,3 erreioht

-werden, '
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