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Herrn Profeasor' Hartin.

Betr.: THtigkeitsbericht des Hauptlaboratoriums/
v Degember 1937. -

1. 2 Bahbtechnische Versuche gur Schmiérblhe;'gtollung, {‘thholl,

"Ein in der halbtechnischen Anlage durchgefihrter Vergleichs.

yersuch ergab, da8 fir die Dieseltlfraktion des Eogasins,die swi-

achen 220 und 300°C eiedet, eine Gleusbeute von 46,7 % bei ein-
maligem Durchsats erreicht wurd, wiihrend bei einer sohwereren Frak-

~tion, die 40 % uver 360°C siedende Anteile enthielt, eine Ausheute
~ von 49,2 % bei sinmaligen Durchgang erreicht wurde. Der Unter-
, »achied,bemht auf der um eine Kleinigkeitd besseren Crackeusbeute

" der schwereren Frektion.

Mit der Vorbereitung der suf Lager befindlichen Ule fHr

-des vv‘ersuchep‘rogramm des BV wurde begonnen.

In Sonder-Versuchen wurde dae Lelchtbensin eus den Kom-

'pfeséor sowie Einzalfraktionoh'dor Crackbenzine sur Polymerisa-

" tion gebrebEt. Dabei konnte gezeigt werden, daB neben dem bekann-
. ten Abfall der Ausbeute, Abfall der pitlit und Anstieg des Vis-

kositidtsindex der 9}3 mit steigenden Siedetemperaturen der einge-

setzbon Bensinfraktionen, die erhaltenen Restbenszine bei gleicher

2 o T AT

Siedslsge wnd gleichem Olefingehalt in den einzelnen Siedefrak-

tionen um'20-bis 30 Einheiten erhthte Oktangahlen aufweisen, in
Avhingigkeit von den verwendeten Anteilen an Leiohtbensinen, was
mr durch Bildung isomerer Polybensine su erkliiren sein atrtte.
Ein gusfiihrlioher Berioht tber diese Versuche ist in Vorbersitung.

2.) L_abor.--Versuche zur 80hﬁior81herateng_ng.

a) Reffiniertes Crakkbensin (Clar/Dahm/Gthel). |
Die Verschlechterung des Crackbenzins fiir die Olsynthese

‘. durch fReinigung,"im Gray-Verfahren {lber Granusil scheint bet Iso~

mei'isiqrung des Bensins bei der Gray~Behandlung ‘guriickgufiihren zu
sein. _Fiir diese ‘Auffassung spricht, dat éi_hnl:l.ch wie bei denm

~
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" isomeres Polybenzin sowohl die Ausbeuten wie ViskositltspolhBhe
der\'gn’éoienen Ule verschlechtert wird¢..Perner sprioht daflr, das
‘die dber Granneil,gereinigten Benzine eine verbdesserte Oktanzahl
avfwelsen, (iber nicht Bit Salzediure aktiviertem Grammeil erhdht
sich die Oktanzehl des Crackbeng nm ca,.. 15 ﬁlphgitan) ohne we-
sentliche Enderung des Olefmgemtemmg; mi:‘ﬁ?&., besogen aug
‘gleiche Siedefraktionen, Die erst von une vermutete Herabsetzung
' des Peroxydgehaltes konnte mit Sicherheit als Grund der Oktangahl-
erhhung ausgeschlosoen werden, Gewisse Beobachtungen Sprechen
.. _|dafir, da8 der Weg der Isomerisierung iber eine Aufepaltung der
s 1) [ noheren 0lefine gu Gasololefinen und Anlagerung der so gebildeten
\{,\f"r i |Gasololefine in Seitenketten geht, Bei ggﬁngm Vermuchen wurden
4 VRN Gaeclbmchstﬂcke gefunden. Auf der anderen Seite warde die Bildung
: LN v Steigend isomerisierter Restbensine bey der Durchfihrung der -
Schmierslsynthese nit steigenden Mengen von Gasolen (Xondensat-
‘benzin) nachgewiesen (eiche oben), Eine endgiiltige -Bentltigung
wird von Versuchen. erwartet, bei denen hookolefinige Crackbensine

mlt steigenden Mengen Gasol Uber Gratmeil sur Umsetsgung gelangen
8ollen, Hier ist vielleicht ein weg 8ogeben, die Oraskausbeuts bel

‘€loichzeltiger Erh¥hpng 4 :gansahb Yor Bildung von isomeren
Benginen) (veaam‘fioh au Bﬁ‘&% :.m Jt%%‘:{.eynthou aureten aie

Taffinierten Oraokbensine nioht in Prage kommen,

b) Unraffiniertes Oraokb ngin (0la . .
, Dor Einflug ‘dor Temperatur, der El'onpomtnrkur_vo und der
'Alcl_a-Zueatze bel dor Sohmiertlsynthese wurde noohmale einer
Priifung untorzogen, cus der sioh vielleioht gewiase lwgnohkottpn
"zur.Ausbautestaigemng ergeben werden. = .. C T
~ Im Anschlug an frinere Versuche (iat 1936) warden Versuohe
fur gensuen Festlegung des Ableufes der Synthese in der Fora an.
gesetzt, daf nach jeweils einer Stunde Proben entnommen und guf-
.destilliert wurden, Die Aktivitut der erﬁaltengn Bonsiﬁ-neatinatt
fir die ‘Folymerisation wurde gepriift, wobei die hBchstoe Aktﬁvigat
nicht dem Anfangsbensin, sonder«Benzinen fukomnt, sus denen schon
Olefinanteile heraﬁepolmeriai,ert sinq, ' o :
' Die Restbenszine aus der technischen Anlage ergeben nur ge-
'ringe ‘Ausbeuten an Scklechten Ulen, Bei Versaoiien,aﬁs ihnen direkt
- Gurch Nachpolymerisation oine erhihte Augdente hgrausznholon.
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¢) Thermische Stabilitit (Clar). : ‘

Das aus Mangel an gum Yergleich 8oeigneten synthetischen
Ules anderer Herlunft von une als HaBstad verwendete Griinring-01
gegt bel 3-stindiger Behandlung in der Aluminiumblock-Apparatur
folgende Zahlen: = ' D ‘

- Behendlungstemperatur °¢ £ ger Anfangeviskosttat

312 v 100
321 98 .
325 96/97
330 - : © 93/94
340 ? . 91/92

, “Bei unserem 81 wurde durch mehrfacke Fachbehandlung beti
330° eine thermieohe Stabilitst von 94 £, also genau entsprechend
dem Grinring-fil erreicht. Die Polhhe des mehrfach nachbehandelten
Ules war aizegqaeichnet, 8ie lagh auf 1,69, Die Verdampfdarkest

- der nachbehandelten le inm Noik-!dpt ist ausSorordentlich niedrig,

Zur Verfolgung des Reaktioxfamechaniamns_ der Naohbehandlung -
_wurden eus griferen Yengen nachbehandelten Dles aie Destillate
‘abgetr-ennt. ‘Die Untersuchung geht noch weiter, o '
+)_Druckeynthese (Dahm _ o "
ie Apparatur sur Drucksynthese von Kohlenwasserstoffen
| aus CO.und H, wurde in Botrieb genommen und ca, 14 Tege .ohne we-

sentliche-.vnterbreohung betrieben. Die Versuche Qienten haupt-
stichlich zur Ausbildung des Porsonals und gur Beseitigung von
Pehlern und Erprobung der Mes- und Regelinstrumente. '

.) Xromatisie Eolling/ Rott¥g/ Dahm),

die-ausgezeiqhne.t arbeitet, . : ) .
'Ee warde eins Analysenmethode entvickelt, nach der es durch
eine Kombination von Jodzahlbestimmng und Dichte mit einer Gensm..
igkeit von 2 bis 3 % gelingt, das Dreistoffgenisch Heptan, Hepten
und Toluol zu analysieren. Die Werte dieser Schnellmethode stimnten
‘Uberein mit Detlgillationen in der kleinen Jantzen-Kolonne und in
der neuen Brumnsohen Kolomne. , . o

‘A-Kohle als Triigermatferial fur Eontaktsubstansen hat sich
bis jetst allen anderen Materialien gegeniiber fiir die Erzeugung’
definierter aromatischer Kérper als absolut iberlegen erwiesen,
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gu. sedn Boheint, dagegen nuy Wenig abhiingig 1st:yon fexperatur,
Aufenthaltsdeuner und Druok, Vemroinigungon (Diolesing oto.)
Bohelnen-eino Rolle eu epislen, Zun Erliegen kommen aie Kontakte
durch Kohleabsohe:ldnng. Es miiSte alge miglich sein, durdh einen ge..

B S

Versuoche weisen darauf hin, dag a4e beodachtete Bohidliche

Bildung von Spaltgasen von der Anwesenheit salasfurelsslicher Eisen-
- Verbindungen obhéngt, - . e

zu';kom‘nen,, 8ind unter Verwentung von Phosphaten den 81lbors und
Eiséns’vquﬁu:ig fehlgeschlagen, : '
.| Der Ersath von Schwefelstiure durch Fhosphorsture ve1 Temps.
raturen von 80 bis '90° ergab eine mr 20 %ige Gesantabsorption;

y -

dle Benzinbildung otrug 30 % der abaorbierten 0Olefins, ‘ :
" . Die Durchfithrung ger ko"im;erliohcn aseotropen Destillation
bei der das Bengol im Kroislang getihrt wird, hat digher mit 450 aom -
~ Benzol 25 Ltr. Alkohol mit einem Wassergehalt von 0,1 d1s 0,3 %1.4{
-5
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ergaben wobei aber die grtiﬂte Menge doa Benzols nooh 'eitor in

Umlaug bleibt. Die whssrige Schicht dieser Rohalkoholontwﬁasomg
antpeelt 19 Gew.-% Iaopropylalkohol und 1.2 Gew.-i!n aek'nnd&m Bua-
tyalkohol, ' -

. Eine Untersichung des thhngohaltos der einzelnen Fraktionen
. des Alkoholgemisohes mittels der mtropmeeidnatrim.mthodo uigto.,
das mr in den’ Fraktionen unter 80°C Ketone enthalten sind. Die.
_tiber 100°C siedenden Bestandteile des Alkoholgemisches wurden gu o
1,5 Gew.-% bestinmt. In ihnen sind im wesentlichen hihere Alkohole
und anscheinend noch gans kleino Eengon 1amror Polybensine ent-
hanen. . ‘ . ’

S Eine aorgfﬂltige Praktion:lemng dor Rohalkoholo orgab. daB
praktisch mur aus Iaopropylalkohol und aehmdﬁron Bntylalkohol
’ beatehen.

. :Der Bzm dor ha:l.bteohniachan Anlage geht 'oiter.-

Durchsdhritt.
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