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Herrn Professor I ar tin, A i 2227

" Dr. H'égemann,'/ Beantw. . P

‘Betr.: Tﬁtiékeitehe:icht des Hauptlaboratoriums
. _lonat Mérs 1939, ' :

ji) Hératéllzfi,'Nachbehandlung und Verediung von Schmiere

8len (Clar

a) A1013.

_Durch das Anféhren»@er Grossanlage wurden gum eraten

Hal Betriebsprodukte als Ausgangsmaterial fir die Olversuche _
~.eingesetzt. Eine unfangreiche Synthesereihe orgidt unter mis-
aigen, gut rggulierbé;en’Réaktionperacheinfngeh'1n Ausbeute

18 71 % ein 8er Riicketandstl, das sich bereits mit 1 & A101

‘weitgehend stabilisieren lésst. Der erste Dauwerlauf im Stand-

- ‘motor zeibhnet sich durch gute Ergebnisse aus. Die Jodgahl

ginkt duroh die A101,-Nachbehandlung dieser neuen 5le Uber-
raschend tief (9 - 13). Anscheinend begiinetigt die Kllrung

. ¢es Ules mit Soda statt mit Tonsil nach der A1C1 ;~Einwirkung

die Lagerfestigkeit des Jles. Mit der Bleichung durch Tonsil -
geht oft der 0,-Test herauf, die Filmdruckfestigkeit herunter. -

'B}i langer Lagerung von Alclsfﬁlen steigen NZ und vZ, Zugabe

jpn grﬁaee;en Uengen Luft Qder etwas Wesserstoff bedeuten koig
Verbesserungen.. . ' Co
.. b) Inhibitoren. » ‘ v .

; ‘Ee bewthrt sich weiter B-Naphthylamin. Die Logerfe-
8tigkeit nimmt zu., A1C1.-Ule missen entohlort sein, Auch Gra-
nupiléle werden viel Iagorteuter..nubai geht die Pardbe dein
L@gern'von 8elb=-griln in weinrot {iber. Zurtiokgegangenes Grae
nueilyl wird durch Zugabe von 0.3 % dos Anins wieder Oy-sta- -
bil. Als zweiter Inhibitor interessiert B-Thionaphthol, das
abler auf unbehandelte Ule ohne Einfluss ist,

; &) Schwefelséureraffination. ) ' ‘

i - Die bisherigen Versuche bei -10%0 brachten keinen Bf-
foirt. Granusilsl wird anscheinend lagertester.
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?' Fxtreme Crackung hebt nicht den 1nstabilen Ohagktor
dar Aufvesserung suf; sbenso ‘nicht die Zugabe von Natronkalk.
Badeutaam ist dagegen die Mitwirkung von Hp und Nickelkontakt
ineofern, als der mit Granusil allein fallende Pilmdruck mune
mphr steigt. Doch auch dieser Typ ist nicht lagerfest.

e) Andere Wege ‘zur 0. -Stabilisierung.

i Sehr gute Oa-Teste ergidt die Behandlung des heissen

" $les mit Zinn nnd HC1 und 6rfusil, Antimon + HOl, Wismut +

Hcl, I/ #/R4B/ Dagegen unwirksam 8ind Zink und Arndlegie-

: rhngen mit und ohne Hcl, Zink und’ nao.

. £) Methode.

‘? ‘Im Zusammenheng mit Hotorenversuchen wurden 0,-Test
wid BY Iuftmethide 150° im 8 Stdn.-.und 30 Stdn.-Versuch
kritiach ausgewertet. Rierbel erweieft sich letsztere Methode
als ungeeignet, da sie in der Temperatur. ozfuengo und Dsnor

) ﬂberspitzte Bedingunge, zu Grunde legt,

g) Sonetiges._

{ " Bs wurden Yle vom Botrieb, BVA nach Einwirknng von
Gc\/H , Heereswaffenamt unteraucht; ferner 4 Typen uaechinen—
géwbbrﬁle fiir Heer dargeatellt.

.’QY ersuche gur Aromatieiegggg (Kollggg)

§‘- In einem eenkrecht stehenden Ofen mit Biohronalrohr .

&n 32 om 1.V., der in 4 gleich lange, getrennte, gaebehoiatc

Haizabachnitte unterteilt war und die MSglichkeit der Probe-
nehme nach jeder Heiszszone gibt, wurden Versuche {iber den Re-
aktioneverlanf in der Kontaktstrecke guntichst bei gleichen
Témperatnren und dann bei ateigenden Temperaturen der Heigw
abschnitte durchgefihrt. Bei gleicher Temperatur der gangen
Kontaktatreoke zeigte sich der erwvartete Abfall der Umsetzung,

.der mit einem Hhnlichen Abfall der suf der Kontaktoberflliche
' aggeschiedenen Kohlenstoffmengen Hand in Hand geht:

Zunahme d. Arom.-Gohal- Zunahme der abga-
tes vom Flﬂssiggrod. gchied. C-HMengen

Stute 470° . 138 . _ 1.78
, 470° 108 . 1.0¢g
noo470°% R 0.8 8
noo470° 4% 0.5 g
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Bel steigenden Temperaturen der Kontaktatrecken konnts
éine angenshert 8leiche Belustung simtlicher Stufen erreicht
wirdens @ . o : S o

Zunghme d.Arom.-Gehal~ Zunamhe der abge-.

tes vonm Plﬂaaignrod. 8chied, c-ﬂaggon;

1§ Stufe 440° 7% 0.9 g
24 n 460°. o 104% - le2 g
3" 480° Rl 2 o 14g
b m o soo® o gag 13

Naghtoilo bringt ase pfutonwoiao,atoisorunslder Tomporatur
= oan kUnnto an oine Ubormlinoigoe Zorotrung dey 8odbildoton

Aroratqn in dor lotuton Btuge boy hchotor Temporatur denken. '
nioiit, Die quzuoammoneotzung ZOraokguavorluato) 10t bed

vetlien Yerfahren ebenfalls praktisch diesolbe,

3) ﬁaborVerauche dber Aromatisie

!

5"Dér erste Dauerversuch musste nach 1280 Reaktionsgtun.

den 35{ Tage) entsprechend -ca, 1660 Betriebsstunden (ca. 70

Tage) abgebrochen werden, da dag Hy - Orackgasverh&ltnig
schlgcht geworden war. Ausserdem war die Kohlenatortbildung
etar% angestiegen, die ausgewiesenen Verluste'botrugen -
letzt im Mittel 16 % gegentiber 5 g bel Beginn deg Versuches.
Eine ffiederbelebung des verbrauchten Kontaktes duren ein.

mit ethien Kontaks, der Ni und un0 ale Aktivatoren enthiys,
Dem Kohtakt desverafen'Dauerverauches waren.co—Thoz als Ak
tivatoken beigegeben worden,

iDie Aufbereitung verbrauchter Kontekte wmurde in An.

‘griff:éenommen.'Yerschiedenen Verfahren wurden gepritft (-

A5 80000 X183 .

daantedhluae;_Alkgliauraohluas, 8§nrqanteoh1nss eto,) bei
verschifedenen Temperaturen, Der Sodesufechluss scheint ddie.

. besten %eeultate Zu geben ‘gbch lassen die'Vorsuohé noch keif

bindendbn Schitigse zR'.”d"sog" ; -4 -
g.‘ " -
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¥ . Dle Kontaktherstellung in grisserem Masse (ca. 6,5 1
:.'o Tag) wurde begorn nen., Dabel zeigte sioh, dass der beim Zer-
kleinern der Kontaktplatten anfallende Stsub (ca.20 %) ohne
wéitel’s gur nicheten Rontaktcharge zugegeben werden kann, Auf
- ddese Velse werden Verluste bei der Herstellung villig ausge-
/shhaltet.. C .

4,) Yersuch tigohen 0l
: CIn der neuen Spaltanlage ’wurden guntichst Versuohe Uber
: e:in Kreialemfspaltverfahren durchgefiihrt, das euf der Annahne
: bemht, dass das katalytieche Bpaltbenzin sich wesentlioch
echwerer aufspaltet ale die Dieseltlfraktion besw. die beinm
'irsten Durchgang nicht amtgeepaltenen Dieaeé:ﬁ.ntene. Hach
.¢en orsten Versuchen scheint diese Vorauaae Jedoch nioht
s.fuzutaeffan. .
§ Worsuche mit einmaligem Durchgang von Diosoltsl verlie-
ﬁsn, besdnders nach erfolgtem Einbsu von Sillimanitplatten
’:ln die’ Kontakttupte, technisch dnrchana botriedigend. Die fril
bzaren Ergebnisse beziigl. Oktanzahlen der erhaltenen Spaltbene
zfine konnten aber nicht reprodugiert werden,

1, W®ie Versuche im danmpfbeheizten, senkrachten s:lohrom-
- thhr von 1.80 m Linge und 32 mm 1.W. seigten, liegt dies je~
di:ch nur am Kontakt, da auch in diesem Ofen die alten. danals
mﬁt Granusil erhaltenen Werte nicht gans wieder erreicht wer-
éfan konnten, weder mit Granusil, Tonedl optirum oder Piltrol.
Whitere 'Versnohe sind in Arbeit,

3") aydriem (Bohrieber) N

/5 a) Dehydrierung von Butan,
§;,_ Die Dehydrierung von n-Butan, die bei Nomal- wie bed
Uhterdruck durchgefiihrt wurde, filhrte gu Ergebnissen, wis sie
igl etwa naoh den Versuchen mit Propan erwartet woxrden :konnten,
nhchfolgenae Tabelle zeigt die acohatauabenton unter den ver-

-egahiedenen Bedingungen
: Temg. meachwdgk. Druck ﬁ_ Butglen gcow.z d.B.)

[ ]
' 5 . 540 33 norn. - 25.9
i 560 : » 31.4
i 580 17 o " 33.6
% _ . __Vaouum
i 540 3 ‘ . 400 mm 28,2
i 560 87 Ourchscrt 400 36.6

50 T 400 35.6 -5-
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Es ?rscheint. nach den Ergebnissen gu urteilen, vorteilhaft,

vim Yacuum zu arbeiten, wenn niedrige Temperaturon nnd niedrige
»Rau@gesohwindigneiten angewandt werden,

b) Dehydrierung von Propan-Bntan-Gemiechen (80 : 50).

' Dpie Dehydrierung wurde bei Normale sowie Unterdruck
durbhgefuhrt. Da die Propylen-Butylen Trennungen infolge Repa-
ratur der Gaswaage nicht rechtzeitig eusgefiihrt wurden, niissen
einu Beihe von Versuche wiederholt worden.

Jedoch haben Einselergebnisse, sowddt sie sur Augwere
tung zuldesig erschienen, bereits gezeigt, dass auch Propan-

'But?ngemisohe ganz vorteilhaft dehydriert werden kinnen,

;Die'Propylenbildung ist jedooh gegenitiber der Butylaenbil

‘dung bei der Dehydrierung von 50 : 50 Propan-Butangemischen

ver?ﬁltnismﬁeaig stark . zurtickgetraeten.
5 Immerhin-kann bei etwa 560 1 (Reumgeschwindigkeit
T_ & 80) mit oiner Gesamtausbeute (Gew.% vom Oea.Einaatu)

v.vonizo - 25 % gerechnet werden.

Polxgerieation (Sp 92.

i Untersuchung der Polybenzine mit steigendem Durcheates

v

" B8 hat sich gezeigt, dass die Bengine alle siemlich gleich-

weftig 8ind, ob man mit 200 com Poly—Benzin-Bildung pro Stunde ‘

_oder mit 800 oom den Versuch _durchfiihrt, Das spes.Gewicht

liegt bel 0,72 = 0.73, Reiddruck (destilliert bis 200%) bei.
0.2, Olefine ca. 90 %. Die Oktanzahlen betragen nach C.F.R.
Motpr ca. 80, nach Reaearch ca. 93 - 95 0Z. Der Anteil an

| Flibgerbensin (- 165%) liegt mit 80 % seh} gunstig. Bis 200°

gehk ‘bel grésseren Durchshteen praktigoh alles fiber.
A ple solektive Polymerisation von i-Butylen bei 150 =

: 16090 ergab Produkte, die vollkommen hydriert mit Bleitetra-

ath?lzusatz Oktanzahlen von ‘115 naoh der Reaearch-ﬂethode geig.
tenf' ;

i Die Wrennung der 03- von der o ~Fraktion mit Hilfe dor
Druukdantillierkolonna ergidbt bel einem Einsatz von 3,5 OwZahl
2 Fraktionen mit don O-Zahlen 3,1 und 3,9, Die Trennsohlirfe
der, technischen Kolonne . ist nur bei langsamen Anwirmen und
etafkem Riiokleuf (oa. 600 g Abnahme pro Stunde) mbglich, Die

_ beijder Destillation erhaltenen Praktionen verdon nan ge- ’

A A/5 80000 X1, 83 .

trennt gur Polymerisation o eeetzt. i
* Dur $ -6 -
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i ‘a) Ieomerigiemng von n-Heptan mit Am3'um_! P205.

: ES wurde versucht, die polymerisierende Wirkung von
szos' (Maliehév)' mit der spaltenden und isomerisierenden Wir- -
kung de_s Al_Br3 gu kombinieren. Bei _zimxgertenpe:atur und gew,
Df.fugk war kein Effekt gegentiber den normalen Versuchen nit
A:;inr3.zu konstatieren, bei erhthter Temperatur (250°0 O1bed)
und’ Druck (ca. 60 atil) war, wie der geringe Druok schon seigt,
dgr Anteil en Propan und Isobutan geringer, es war aber dafiir
die Menge des unverindereten n-Heptans griseer. Auch diesmal
‘kénnte die Tencensz sur Aufspaltung und Bildung von tiefsieden-
dén Isomeren festgestellt werden, ' S

‘y‘ib) Isomerisierung besw, Spaltung von Cetan,

|

i E8 wurde versuoht, Cetan mit AL + HCl bei gewe Temperatu
bezw, mit AlBry + P,0; bei 250° katalytisch zu epalten. Ergeba:
nisse sind noch nicht auegewertet. : : '

' ¢) Trennung von Isobutan und n-Buten,

o

. Es wurde versuoht, Isobutan von n-Butan, deren Siede-
PBakte nur up 10° voneinander entfernt sind, in der Bensol-
Verbandkolonne fir Treibgas su fraktionieren. Diese Versuohe
miigeen noch weiter verfolgt werden. Eine einwandfreie Treme
muhgsmethode ist fir Versuche smr Isomerisierung von n-Butan
' nﬁ%is. . ‘ .

. 8) ;Dmckmghe'ae (pahm), -

’ : Es wurde versucht, die Synthess von KV aus 0o und H

in {flUesiger Phase durchgufithron. Der Kontakt wurde in Diesel-
b1 isuspendiert, die Reaktionswirme wurde durch Rinspritzen .
vori Wagser oder Benzin abgefithrt. Bei Umsetzungen von 80 ~ 90 &
Co ’warnur geringe Vergasung festoustellen, ca, 1 - 1,5 % 0!14.
Di¢ Versuche werden durch Pertigotellung einer geeigneten Appa-

rat:ur .feogtgeeetzt./nie tibrigen laufenden Versuche gur KW-8yn-
tifie wurden fortgetunrt, T S
i, -NeButan wurde Uiber Berylphosphat in igo-Butylen iiberge=
fUlirt. Bei einmeligem Durchgang durch den Reaktionsreum konnten
30 ;% der C4~Fraktion :I.;n' igo-Butylen Ubergefithrt werden. Der
A% i 3L 8 8‘133‘”’9 Kontakt wurde w&gmmVerauqhen sur Ieompriaiemgvvon
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. ges. KW verwandt, fernervsur Spaltung von Dieseltl. Die-
Hogultate sind s,2t, noch nicht voll su fibersehen, -
¥ o ! . i :

s : e b o
9). Yakuumspsl tversuche g Spei tmann) .
. - Auf Anordnung von Herrn Dr, Tramm wurden die gur Vor-
'f'ugt_mg stehenden Arbeitskriifte voriibergehend in der Zeit vom'

3 - 18.3.39 en die duron Krankhieit behinderte Abteilung Spis-

. Mo abgetreten. Rihrenddessen erfolgte die Sichtung und Zusame '

menstellung von Versuchemateriel ewecks Abfassung Zer Berioht:

_ ' 1) Dehydriei'ungf von Propan

4 .. -2) Thermische Spa}tung von Diepel®l 1/0lefins
a . .

) 55_20.3.39 Viederaufnahme der Arbeiten Gber: Spaltreaktionen.

ah Kohlenwasserstoffen unter Zusats von Xthylen, vesw. dieses
:j.}ff]exfbindung'mit gostittigten gaaftrmigon KW bei Anwendung
vén Vakuum, Um die Alkylierung, unter Erhaltung von' Flusaig-
Produkten, besser verfolgen zu kbnnen, wurde neHepten als Auvs
gongematerial gewlhlt, Die in einer Versuchsserie gewonnenen
Benzine weisen in Bezug auf die neue 81edelage deutliche Ver-
irderungén suf, die aber schon allein durch die thermisohe
Ab?aureaktion bedingt sein karn und noch nicht durch Alkylie-

rugg beeinflusst sein mues. De die enalytische Untersuchung -

- del Benzine bei diesen Test-Versuchen seitraubend sein wiirde,

18} bei der Bewertung derselven das Vekuunverhiltnis aus wirk
lidhenm Spaltéthylen zn_C4/b3-01efinen als ein Mass fiir den
Aliylierungegreg betrachtet worden, SR

Vess,-§r. % um Hg oom Hepten giﬁthyleh Verwoils. Spalts.
' - ) . ) j . :

W 720 100 100 20 | 2,55 ° .58
% e e 50 - 1 327 . (38
159 o a 5 . .10 . 5% 18
182 750 = - 499 42 145 - 0.99
153 AN 150 34,3 1258 1:19
165 W m 50 5 q° 0s44
162 I Y 20 255 1.98

Das Jol-Verhtiltnis SpYaththylen s 03/0,~0letins 8011 glefoh

anl werden. Die Verauche wurden durchgetithrt im 209 mm

Pythhg,-Rohr, Heigetr, = 70 cm, o
I . . -

. IV/W{M |
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