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gweiter Berieht :
fber Arcmatisierungsversuche in der LI-Versuchsanlage.

In Fortsetsung des Berichtes vom 30. April 1

die ersten Versuohsergebnisss in der LT-Vorsuchsanlage s

. folgenden tber die nach Einbsu des 2 m hohen Resktors durchgs.
¢ - fuhrten Aromatisierungsverswohe berichtet werden.
" Dieser Lsue Reaktor hat einen lichten Durchmesser ven
1 m und gestattet es, mit Kontaktif@llhShen von ca. 2 m su arbdei-
ten. Seine Konatruktion ist thlioh der des friiheren Reaktors,
niihere Einselheiten sind aus Adb.1 su erkemnen. Zur Inﬁc?rlob-

: /7,0 =/

TF

nalme wurde sunfichst der aus dem alten Reaktor mgobauﬂ Eon~
takt eingefilllt. Hack einigen Probeversuchen, Uber die in einer
kursen Hotis vom 25.Juni 1940 berichtes worden ist, wurde der
Reaktor dann mit frischem Kontakt gefullt. iuf die unters 8i-
chromslloohplatte und das darsuf liegendo Sied sus Sichromel-
draht nit 2 Neschenweite wurde suniichst einme etwa 20 mm hohe
Sohicht von 10 mm Raschigringen und erst damn, wie sohon frither
berichtet, in Lagen von je 6 bsw. 12 mm HShe abwechselnd Kone
S
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takt und Steinmmeterisl sufgeschichtet. Insgesaat wurden 560 1
cr203-u203-1{ontakt von 1 - 3 nn XSrmng (Mischung sms den
Eontaktehargen "64" bis "G.,") und 1 080 1 Steimmateriasl ver-
prancht. Als Steinmaterisl dlenten bei 700%C kalsinferte Soba-
mottestilckohen von 4 -~ 6 mm EorngriSe. Das Kontakt-Stein-Yolu-
penverhlinis war also 35:65. Die Hthe der Kontakt-Stein-
Misohung betrag 2,10 m.

" Die mit crrmktion durohgefilhirten Versuche lind in
fab.1 gusammengefadt. In Vergleich su friheren, in dor I-!-
Anlage erhaltenen Versuchscrgebnissea 2811t die verhEltnismiifig
tiafe Reektionsmitteltemperatur von os. 470° suf. Bei den dume~

1igen Versuchen waren gur Erreiohung eines Aromatengehaltes von
oa. 40 Vol.% infolge der durch dnuernde wascerdsapfeinwizkungen
geschidigten Kontsktaktivitit bei 20 Vol.? Einsats Uitteltempe-
raturen von ca. 510° erforderlich. Der jetst eingefilllte neae
Kontakt ergidt dieselbe Umsetsung unter sonst gleiohen Pedine
gungen sohon doi Mitteltemperaturen von 08. 470°%, Bei solohen
MQteltonporatufon aber liegen selbst bei einea fenperatur-
gefille von 50° - 60%, wie es sich jotst el den 2 m Rohen
Reaktor einstellt, auch dle unteren Teaperaturen noch ¢ nie-
drig, 4a8 ein Angriff auf das Siochromalmaterial, der, &us nbor-
untersuchungen su schlieSen, bei femperaturen fiber 520° dech
sohon Teoht unsngenebm werden k¥nnte, nieht su befiirebten ist.
Da auch sonst, beis suf den etwa verdoppelten Strtmngevider-
stand der Fontaktfilllung (vgl.Berioht vom 2.7.1940) , keine
Nachteile der 2 m - Fiillung gegeniber der friheren 1 B - Mlluny
)=
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su beodbachten sind, kann die PH11hihe vom 2 m als Grandlage
fir die Konetmktion der fiir die Grofianlage vorgesehenen
Reaktoren dienen.

Die fusbeutsrahlen sind inm einmelnen sus der Tabelle
su ersehen. Gogenilber den frithersn LT-Ergebnissen bedeuten
diess Werte eine wesentliche Varbesserung, wae durch die Yerwen-
dung des frischen, nicht durch Vasserdanpfeinwiriungen gesohii-
digten Kontakten erkldrt werden kann. Do sus den Versuchen
Lyy wnd L,g /1 borschneten Zahlen filr die Gesanteufarbeitung der
eingesstzten 07-rraktion sind 1n der folgenden Zusameonstellung
nit den im Berioht vom 30.4.1940 aufgetilhyten Zahlen der fLrxii-

heren Versuche vergliohen:

frithere Verte Jotsigs Verte

Cy~C4-Kohlenwaaserstoffe 11,3 Gew.% 8,5 Gew.%
< 90° siedende Benzin-EW, 75 =»* 4,0 *»
CH TN B 48
H, 5o7 ® 6yt *
Toluol 69,8 76,6
Ereislaufverhiltnis 1:1,89 131,84

Dle molﬁolanabouto konnte also von ca. 70 _Gew.% auf ea.75 gw.t

orhiht werden. Das entspriocht einer Austsuts von etwa 83 ¢ der !
Theoxie.

Die Tabelle 1 enthiflt such Versuche, bei denen sur
Reduktion des Kontuktes nioht,wie im den meisten Fillen,
trockenes lzua-antuh ausy der Leitung vom Eompresscrenhisus,

- ‘ -

A/B BN 10 40 0, 21678 o sy Durchschrift



. Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

-4- (486

sondern in einer Glykolwiisshe ptmgmtlgl in Eveisleuf geo-

fUbrter Reaktionswasserstoff verwendet warde. Abb.2 gibf eing
schematische Daratennng dieser Glykolwlimche. Der su trooknends
Wassorstoff wird dexrnaoh suniiohst in einer eus 5 Mookendlden
von 625 mm ¢ bestehenden Vaschkolonne im Gegenstrom mit ¢lykol
gewaschen und passiers dann pup Entfernung soines Glykolgehaltes
einen Aktivkohletura. Im Sumpf der Vasohkolonne ist eine Wasser-
- kiihlsohlangs zur Abfihrung der dort frei werdenden Absorptions~
wiiras eingedaut. Das mit Wagser angereioherte Glykol wird fiber
oine mit Dampf betriebene Erhitserschlange in den Abtreider ge-
leitet, der unter einem Absolutdruck von ca, 200 mn Hg ardeitet,
Dor Abtreiber besitet in seinem unteren, breiterem Teil eine
Deppfechlange, die aufgesetsto Kolonne hat RaschigringStiliung.
Die Temperaturen betragen in Sump? I 150’, an Xopf der Koe
lonne ca, 80°. Der von elner Vakuumpumpe abgesaugte Tassexdampt
wird in einem Xthler sweoks Wiedergewinnung dor mitgerissensn
Glykolanteile niedergeschlagen. Yom Boden des Abtreibers gelangt
das getrocknete Glykol iiber einen Ziihler in eine Weohae).vorlagi,
von der es nach Uruckausgleich mit einer Pumpe in oinen Jammolw~
behilter gepumpt wird, sus dem es mit oiner anderen Pumpe wiodex?
auf die Waschkolonmne gedriickt wird. Die Beaufschlagung der
Wagohkolonne mit (Glykol wurde so gevihlt, daB der Vassergehalt
des Glykols am Boden des Winochers wihrend des Wasserstoffiurch-
genges 3 ~ 5 % betrug. Da dle Vhsohe jedoch kontinulerlich go~
fahren wurde, die otwa 21ls Stundem erfolgende Wassersteffperio-
do aber mur 10 Mimaten dauerte, war der Wassergehult dem ab-
laufenden Glykole im Durohsohnitt wesentlioh geringer. Um jede
-5
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WBgliohkeit der Zuffihrung von Penchiigkelt vormeiden, wap
die Glykolvidsche bel Gen in Teb.1 sufgefithrien Versuchen im
Gegonsate zu friheren Verguphen (val.Notiz vom 25.6.1940)
swischen Wasserstoffgeblépe und Lufttiberhiteer eingesehaltot,
Der Yapsergehalt des gotrockneten Cases betrug 0,1 - 0,3 q/ha.
Er wer also sogar nosh etwas geringer 218 bei den Versuchem
nit trooknem Nzﬂa-eeniaoh gus der Pruckleitung, da dureh den
0,~Cehelt des N.H,-Gemlgches ven ce, 0,03 Vol.%4 bei der Vere
brennung im Recktor ein Waogergshalt von oa, 0,5 g/m3 ent-
steht. Die bei Verwendung dee getrookneten Relktienswagaﬁrh
stoffé erglel ten Versuchsergebnisee unterscheiden sich dsher
auch in keiner Weise von den ibrigen Yersuohen, d.h,, e

Glykolwiisoho hat sich flir diesen Zweck als brruchbar erwiesen,

Neben der Arometisierung der cT-Iraktion und der
Herstellung von Toluol war fir die ILT-Versuchsanlage nooh
eine weitere Aufgabe gostellt vorden, nimlioh dis Aromati.
Blerung der Praktion 90° - 200°.der Pischersynthess. Mese
Praktion eollte sur Herstellung von Autobengin durch Aromatie
sierung enf eine Oktanzahl von ¢a, 65 gebracht werden. Die
mittlere Zusammensetsung der Praktion 90° - 200° von der
Hiederdruok- bgw. Mitteldrucksynthese ist in dor folgenden
TYabelle mit der Zusammensetzung des Einsatsprodnkies unserer

Versuchs, das durch entsprechende NMisclung 2us den vsrsshig-

denen, bei dér Ruhrbensin anfsllenden Produkten hergestellt
warde, vergliehen:
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(07 - -
Cq 27 27
Og 24 22
09 19 - 18
Cq1 4 16
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Elnsatsproduks

L$:1.x ‘

1
29
a1
18
17
14

Die Siedekenngiffoy unsercs Binsaisprodukies betrug 136, da1e
Researoh-Oktanaah) 4. Zur Erreichung einey Researoh-Oktangan)
von ca. 65 mus nagh den Erfahrungen der Iritheren Laborversuohe

rechnerisch das hei der Aromatiaiorung anfallende Fliesigw

Produkt einegg Aromatengehals von ce. 45 vol.g besitsen, Dig

Yatslohlioh bei den LI-Versuchen orhaltenen Oktensahlen 11egen

etwas hdher als gioy naoh der Reoknung ergidt, was dursh die

ait der Aromatieierung 8leichzeitig verlaufonde Spaltung att
Bildung geringer Anteile leichter oledender Lensing begrindet

ist, ,

Die Verauchsergebniggg bringt Tab,2,

Bein Vergleieh

mit don Yerten der Tab.1 fE11% dig etwas leichtere Aromati.

8ierbarkeit der Fraktion 90 « 209° auf. Der geforderte Aroma-~
tengehsalt von 45 Vol.% wirg praktisoh bei der 8leichen 24

peratur erbalten, bei ger sioch mit dep cv-Fraktlon ein Aromg.
Yengehedt von mup 40 Vol.# einstellt, Die Ausbeuten sind mt-
8prechend dem hiheren Aromatengehalt uy c8, 2 % schlechter,

und cwar Bteigt die Crackgas- und dig Kohlenatoffbildung Je

AIB B0 1040 0. 21678 opsg Durdwsdvift

-7~



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

-3
-~
.|“'
o>

-1-

un ea, 1 £ an. Zutauenruund kenn maa sagen, dagd es golings,
Praktion ~ 200° mit einer 88axroh-Oktansahl ven ga
14 und einer Meliato yon 0,716 in einmaligem Darohgang dureh dde
matisie it einer Flissigeusbeuts von 87 - 88 Gew.% in

ein Produkt su '«numdel.n das eina Idohte von ca, 0 und
M
eine Researoh-Oktansahl von c8. 67 bamitst.

Die ErhShung der Kohlenstotfbildung bod der Aromsti.
sierung der Fraktion 90° - 200° bedingte gegentiber den Versuohen
nit OrEmltl eine Verlingerung der Luftdlaseseit. :s waren
Iuftblasezeiten vox oa. 30 Minnten erforderlich, so da8 d&4o
Gomtrogonorhrnit. 8lso einschliedlich der Hy= und Reuohgas-
apulungen und der Fz-noduk-uon, lduger ale 30 Hinuten betrug.
Bel einer Reaktioneseit von 30 Kinuten wire damit in einer ge-
plenten GroSanlage ein kemtinuierlicher Betriedh nit 2 Gruppen
von Reaktoren, die abwechselnd awf Resktion und Regenerierang
laufen, uwnmtglioh. Im folgenden soll aber gezeigt werden, dal
die liingeren Regenerierceiten in der iLf-Versuckuzenlage dureh
anders Iféktoren bedingt waren, und éa8 sowohl beim Einsats won
Oq-Praktion als snch von Solwerbemsin ein Verhiiltmis yon
Reaktion : Hegenerierung von 131 durchaus mbglich iet,

Zunlichst die Verhdlinisse del der Aromatisierung von
8q-Erektion. Der Reaktor enthilt 580 1 Kontakt und 1 080 1
Steinmateriacl. Die Wirmeaufnahmeféhigkeit dex Plllung batrigs,
Wern aan als spes. Wiirme beider Materialien 0,25 und als Sohtitt-
govwichte 0,65 bsw, 1,3 einsetst, 94 ¢ 352, susammen aleo 446 WB
pro 1°C. Bet 20 Vol.% Rinsatz mrdeﬁ‘“ﬁnﬂleh 581 = 40 kg
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o.,-mxuon elngesetzt. Unter Zugrundelegung der Ansdeutesahlen
der Versuohe 1.3., und x.” orhiilt man dann folgende filr dle Zeit
von 30 Mimuten goltende Zahlen;
2,6 Cew. 4 OB = 1,04 kg CH;
89,5 Gew.% Plussigprodukt = 35,8 kg mit 40 Vol.% = 46 Gew.%
Tolwol ergidt 16,4 kg Toluol, die aus 17,8 kg c.,—lnkﬂon ont-
standen sein ntiswen;
4,5 Gew.% Orackgas = 1,8 kg Orackgas.
Setst man als Aromatisierungswiirme 500, als Crackwirme Joo,
als Bildungewirme fur OE 700 e1n, so wird die Gesaatreaxticnse
wirme: 17,8 . 500 = 8 900 WE
1,8.30 = 540 WE
1,070 = _ 700 WB
10 140 w3
Die del Qder on-vorbrm erseugte Wiras betriigt aber:
1,04 . 9 600 = 10 000 W8, so dag praktisch ein ﬂumuhioh
swisohen Reaktion und Luftregensrierung besteht. Hinsu komnt
sllerdings die bei der Hy-Behandlung des Komtaktes freiwerdende
Virsenenge. In der LZ-Versuchsanlage warde die bei dieser Re-
duktion insgessnt erseugte Wassermenge durohsohnittlich mit
etwa 0,9 kg pro Regenerierung bestimmt. Daraus errecimet sich
die durch Verbrenmung des Vasserstoffs freiwerdende Wirms su
2 820 WE pro Regenerierung. Ein kleiner Betrag von 115 WE is¢
hiervon fiir die Reduktion des 01'03 ;m 02203 absunichen, s0 das
die abdrufilhrende Wiraemenge 2 820 - 115 » 2 705 WE pro Regene-~
rierung betriigs.
Aus der oben berechneten Wirmssufnshmefihigkeit der
-9~
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kaxn das Temperaturvild des Reaktors errecknet und ait den
tatsiichlioh beobaghteten Werten verglichen weorden;

M baohtet
Temperaturabfall bei der Reaktion 23° 15 - 20°
Temperaturanstisg bei 4.CH-Verdrennung 22,59 15 - 20°
Temperaturanstieg bei 4, Hy-Behandlung  ¢° 5 - 10°

Reaktion und EH-Verbrenmung §lelohen sich also aus, Die Iuft.
behandlung dtient muy sur Verbrennung der (H-Absoheidungen wnd
nioht sur w&mcum:lomng. Da d1¢ Verdrenmung, wie aus den
COy-Werten erkemntiich ist, in oa, 5 Mimuten beandet ist,
wiren nur sehr kurse Luftblaseseiten erforderlich, wihrend der
*1ch die unteren Partien der Reaktorfillung etwas abkthlen
wiirden, da sich die Iuft, die mit der Temperatur des obersten
Reaktorabsohnittes von ca, 450° eintritt, entsprechend dem
Temperaturanstieg der Reaktorfillung um oa. 50° erwirmen wiirds,
Fir die Abfihrung der bei der Hy-Behsndlung freiwerdenden Wirme
- dagegen nilssen enisprechende Ho-Mengen sur Vertilgung stehen,
12} 8, kazn bet einem 4t von 50° oa. 16 ¥E abfuren, yer

2 705 WE sind aleo 169 u3 Hy erforderlieh. Bei einer Strémunge-
gesohwindigkeit von 6o on/ssc. (d.1. os. 620 l’/h Ey deinm
1T-Reaktor) ergeben sich daher Elaseseiten von ea, 1§ Mimuten,
die noch etwas abgekiirst werden kinnen, da 4aie Luftbehandlung
der Reaktorfilllung sohon *u viel Wirms entsogen hat. Pei einer
geplanten Grogablege wird man die Wasserstoffseit wehl auf

10 Miruten begrensen wnd dafir daie Iuftdlaseseit von 5 Mimten
®f 10 - 15 Minaten erbthen. Jedentalls 1st, such water

A8 50000 10 40 0. 21673 Goreg Durchschrift ' - 10 -
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Bextisksiahtigung der H,- una Hauchgasspiilungen, die Gesamt-
Toguaerierselit von 30 Minuten éurchaus susreidhend,

In der LI—Vormohlm.n stand fir die By-Rlasung
nur eine Gesohwindigkeit won etwa 20 on/sea. sur Vertiigung,
Da 10 Einuten lang mit Wasserstogr behandelt wurde, komnten
Von den 2 705 WE mur 530 ug 8bgefihrs werden, so das dse Inft,
die mit 48 om/mec. strbmmgoguohwhughit durchgegeben wurde,
theoretisch etwa 17 Einuten lang gedlasen werden muSte. Die
tataliohliche Iuftblaseseit betrug 15 - 20 Nimuten.

Beli der Aromatisierumg der Fraktion 20° - 200° war
die Reaktorfillung die gleiche. Die Virnesufnabmefihigkest des
Reaktors betrug also wisder 446 WE pro 1°0; ve1 20 vol.$ Bin-
sats werden haldstiindlieh 58 1 = 41 kg Bensin eingesstst.
Halbstiindlioh werdsn erzeugt: |

305 Gew.f CH = 1,4) kg CH; )
87 Gew.% Missigprodukt = 35,7 kg uit 46 vol.% = 51 Gow. %
Arbmatan ergidt 18,1 kg Aromaten, die aus 19,3 kg Bensinfrak.
tion entstanden sein nilssen;
6,0 Gow.% Crackgas » 2,5 kg Orackges. Das erginvt
19,3 . 500 = 9 650 wp
2,5 + 300 = 750 wg

1.‘.?00. &'E

11 380 wB Gesantrekhtionswiirne.
Die bei de2 CH~Verbrennung srssugte Wirae detrigt;

1,43 . 9 600 = 13 700 WE, 8o dag eingd Virmetiborsolms ven
2 320 WE adsufiihren ist. Hinsu kommt noch der Betrag von
2 705 wp fon der nz-hhanulmg.

-1 -
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Darsus ergibt sich das Temperaturbdild des Reaktors;

berechmst  beobachtet

Temperaturebfall bei der Reaktion 25,5° 20 -~ 25°
Texperaturanstieg bei der CH-Verbremmmg 31° 30°
Temperaturanstieg bei der nz-nohlndlmg ¢° 5 - 10°

I
!

Dle iuporaturu iz Reaktor lagen wis folgt:

der Reaktion e dex 19 m‘.d.whhnum
oben 450° s 455°

unten 500° o 508°

Die Lufteintrittatemperatur ist 450°, im seitlichen Nittel

der Luftbehandlung ervirat die Luft sich von 450° suf 502°,
also um oa. 50°. Auch dte Erviraung des Wasserstoffs betriigt
on, 50°% 1 u3 Luft vaw. 1 3 Vasserstoff kamn daber oa. 16 W
abfihren. Man bentigt also sur Abfihrung der 2 320 WB Xohlen-
stoffverbremmngawirae 145 & Iuft wnd sur AbMftRrung der

2 705 WE Reduktionswimme 169 > Wasserstoff. Um mit der fur
dle Genamtregenerierung sur Verfiigung stehenden Zeit won

30 Minuten auszukommen, sind Strimungagesohwindigkeiten von
oa. TO om/sec. (= 720 13/h beim LT-Reaktor) erforderlich. Demn
errechnet sioch die Luftseit su oa. 12 ‘lumtqn uzd 4ie Vasser-
stoffaeit su ca. 14 Miruten. Da fir die Iuﬁoutott- and
Reuohgassptilungen insgesamt etwa 4 Nimuten Zeit notwendig sind,
80 ergidt sich awch hier ein Ausgleich swischen Regenierier-
und Reaktionsseit etwa in Stane des folgenden Sohemas;

-2 -
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30 Min. Reaktion

2 Vasserstoffaplilung
1 " Bauohgssspillung

12 "  Luftbehandlung

1 * Rauohgasspiilung

M v Yasserstoffhehandlung

In der L2-Versuchsanlage komnten infolge der Be-
gronsung der Wasserstoff- und Iuftmengen diess Zeiten nicht
eingehslten werden. Es ergaben sich bei Begransung der Vasser-
stoffgesohwindighelt anf 20 on/seo. baw. der Luftgesotwindig-
keit auf 48 om/sec. Blaseseiten von 10 Minuten bsw. 3 -235
Mimten, die mit den derechneten, theoretisch erforderlichen
Elasesei ton tbereinstimmten.

Lelder geigten sioh nun aber nach insgessat etwa
Joo Reaktionsperioden des nouen Xontaktes im Verlaufe veon

2 Versuchen eigentlioh tiberraschenderweise sohnell sunehmende
Stirungen des normalen Wirme- bsw. Temperaturausgieiohes, wie
or oben dargelegt wurde. Und swar traten aush Jotst vieder,
Bhnlich wie dies schon bei den fritheren Yersuchen im 1 m hehen
Reaktor nach einer gevissen Betriedaseit becbachtet worden war
(vgl. Berioht vom 30. ipril 1940), starke Temperatursussohlige
der beiden unteren MeSstellen 5 und 6, vor sllem der untersten
Neistelle 6, bei der Luftbebandlung auf. Zur Hexrdeifthrung dew -
Tesperaturausgleiches wurden daher sehr lange Luftblaseseiten
orforderlioh, andernfalls ergab sioh im Verlsufe won waigen
Reaktionen ein "Aufsohsukeln® dieser NeSstellen bis suf 1000°

AJB 50000 10 60 O. 21078 a/oree Durchschrift - ‘J “
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wnd h¥her. Sehr bald waren such die Thermostitsen sus Sichro-
mal 8 wieder s0 weit gesundert, daf sie umdicht wurden und
Kohlenstoffabscheidungen im Innern der Rolre eintraten. Vir
nahwen sunkohst an, daf das Hoohsohankeln der Zemperaturen
eine rein lokale Reaktion in der Hilhe der beiden unteren HeS-
stellen sei, die dureh Aktivwerden des Sichrossls dei Tempere-
turen {iber 500° entstanden sei. Dok komuten damit niokt die
anderen gioiohnittg ait din hohen Aussehligen der unteren
MeSstellen eingetretenen Verschischterungen, die Atnakme der
Aromatenbildung und die trotsdea sngestiegenem CH-Bildungen
erklirt werden. Die sur Klarleguag dieser Problems geplaaten
Versache maSten jedoch suniohst wnterbroohen werdsa, da dreh
Verbiegung und teilweiss Versunderung des Sishromaliisbes und
des Loohbleohes ein Teil des Kontaktes bei der Luftdehandlung
aus den Reaktor, teilweise bis in dem Inftwiiraesustansoher
hersusgetragen wurde, '

P bein Semmeln dieser Kontaktanteile wsd beim Ausbeu
des restliohen Kontsktes aus dem Reaktor siemliche Verluste
eingetroten waren und sur Zeit kein neuer Koutekt sur Erginsung
bereit stand, wurde suf ein Aussieben des Eontaktes sur Be-
frotung von den nicht vmerheblichen Staubteilen versichtes wd
d4e Eontakt-Steinmisolmng olne weitere Bebsndlung in den
reparierten Reakior wieder eingeftilit. Die Xontakibide botrug
jetst mar nooh 1,90 m. Der erste Versauch naeh der Viederinbe-
trielnalme ergab ein unklares 314, weil irrt@mlich mit Akohle-
bensin als BEinsatsprodukt gefahren worden war. Der sweite
Yoersuch aber hatte praktisch dasselbe Ergedais wie dor letste
Yersuoh vor der Stillsetsung: beim Binsats der Frektion

AJ8 BI00D 10 40 0. 21078 G.ora Durchschrift -4-
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90 - 200° war bei 475° dle Aromatenhiléwng statt 45 Vol.f mur
33 Vol.%, die Eohlenstoffbildung aber stats 3,5 Gew.$ (bed
43 Vol.% Aromaten) Uber 5 Gew.%! Auoh die erhthten Aussoblige
der untoren TemperaturmeSstollen wurden wieder deobsohtet, ob-
wohl die Temperaturmefetollen nioht in $ichromal~ monfersm in
Pythagorassolmtzrohren eingefithrt waren. Die Tempsraturerhibhm-
gen waren zwar jetst etwas geringer, well 4ls zusiitsliche Akti-
- vierung infolge der Vermmnderung des Sichromals wegbldeb, doeh
ergab sich qualitativ dasselde Bild.
Da sonit die Thermorohre als Ursaohe der merkwilrdigen
Erachaeinungen ausgesohieden waren, naohten wir suniiohst das
gur Aromatislerung eingesetste Ausgangsmaterial verantwortliech,
Dle Verschleohterung war demale nach dem Versuchem mit der
Praktion 90 - 200° sufgetreten. Diese Zraktion komnte vielleisht
stdrende Bestandteils enthalten. Aber euch dlcse Erklirsngs-

- miglichkeit muite fallengelassen worden, nachden sich harsusge-
stellt hatte, das dicsclben weblechten Ergednisse such mit rei-
ner, sobarfgesohnittener Uq= bSW. Og-Fraktion erhalten wardew.
Ja, die Ergetnisse wurden im Laufs der nlichaten Varsushe moch
sohlechter, der Aromatengehalt fiel muf 19 Vol.%, der (H-Wert
war mit 2,7 Gew.$ fur diessn geringen Aromatengehalt su hoek.

B8 b16{D darm nsoh dle MOglichkeid einer rapid abge-
f_lllm Kontaktaktivitéit, wodursh aber michs die Om—!
Temperaturausschliigs der wnteren MeSstellen erxliirs nﬂu
komnten. Swei Beodschtwngen wiesen inéine smdere Richtung.
Zuniiohst konnte festgestellt werden, #a8 beim Yumhhm der
NefSistellen 5 und 6 vem dor Nitts des Reaktors sur Wand des

- 1% w
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Reaktors bin eine sunshmende Verringeruag der Regeneriereuns-
sohllige eintrat, 3amnaoxm;mmmmnm
Tenperatursussoblige bei der hegensrierung entstanden. Pemmer
wurde, nsolden daraufbin an jeder der 6 Mefstellen die Shermo-
elsmente su den vorséhimmtm Zeiten auf dem Durclmesssr des
Reaktors verschoben wurden, beobashtet, das bei Verimderung doy
Temperatur der sintretenden luft s.B. izmer nmﬁé!ﬁt dle in dex
Rendzone des leaktors ilegenden Kentaktianteile besinflubt wur- |
don. Abb.3] seigt dies in grapbissher Darstellung. Interessaat
an den in dieser Abbildung dargesteliten lisssungen ist auferden

die Tatsache, dad die 10 = 15 en breiten Eandsonem, sush bel
villiges Temperaturcusgleioh, infelge der Abstrahlungaveriuste
10 - 20° tiefere Yemparaturen als die ibrigea Kontaktanteile

besitsen. Das darf beim Reakior der L2-Versuchsanlage im Gegen~
ssts su breiteren Reaktoren, wie sie fiir Grofahlagen geplant
sind, nicht vernachliissigt werdenm, weil diese Rendsonen hisr
jzmeynin ea. 40 % des (warschnittes ausmachen.

Die beiden oben geschilderten Geobsobtungen legten
es nshe, 8ls Erklirung fir die eufgetretenen Schwierigkeliten
eine sohleohte Gasverteilung im Reakior anzuzelass, derert,
488 vielleicht die Gandsonen wesemtlioh stirker und die imneren
Partien geringer sls norsal desufechlagt wirden, Das bitts dann
einen su hohen Aromatengebalt der inneren Teile mit Ubergroder
Regeneriezvirme und einen £u goringen Aromstengehalt der Rand-
partien sur Folge gehads. Da anlerden die Randpartien die gridm
Benge uansetsen wilrden, so ergibe sioh auf diese Yeise, selbst
bei niocht verminderter Aktivitit des Xontaktes, ein m goringer
Aroaatengehalt des Gesaatproduktes. ‘Durch die Ergedtnisse ven
- 16 -
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& versehisdensn Stellen doz Reaktoxs mw
Bresd tor Nauktisameriods tuxnte zun tatatention ddene
Ztmlishe Verteilung dor Aromstendiitung fostgesteldt werdsn!
X8 exgaden adeh .3, Zolgende Zahlen,; 4
Beskternitte jpesktorwant memp.
Nefistelle 2 11 Vol.$ Aremat. (1 Vol.§ szem, 460°
» 4 40 o » 5 w » w
"6 B s s 5 s . gyt
Der Avomstengebalt des gm- betrug 32 Voli.g.
In AMD.4 18t dies Srgetats graphiech daigestells, Liest man
*us dea dors abgediideten 2 Tarven die Arematendilinag yre
Absolnitt ab, mo ergiht ateh folgendes M14,

um% 488  Arema$§. “.3.
' Gekalt Avem.Gedalt. Gekalt Arem, « P
1.¥ol.%  1n Vol.g 1.Yol. 8 in Tol.$

Nefistelle 1 ) 3 - L
" 2 m ') 1 1
" 3 22 11 B 2
" 4 40 18 N | 3
. s 62 22 0 4
y 6 5 23 15 5

Sleichalisig war. DPie wateren Partien arbetten stlirier als die

oberen, Jede Abweiokung ven der normalen Umsetsung sud sich

818 in den wnterea Domtakttellen stark suovirkes. Besesters

6708 1at die Arometendilung in den ni¥tleren Tellen der watep
-7 -
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Produkte in gey Gegend dor Nesstel1, 6 5.8 85 Yol.f betrigs,
1st dle groge xohlmtvmnlng 82 dleser Ste)le ohEs welleres

orkldirlich, Aus 41e noex W !lill‘h.. 488 doy Tapore-
Wrshfall dfegey belden Resatelien bei der Reaktion t™ots der

10 - 20° wird niont molon, Untersobieds {n dor Arematensilimag
hervorruten, inferdem hiitte qmun, Vorzusgenetst, dag ase Boaxf.
Schlagung des Kontaktes Villig gletoiminsg erfolgte, das auy

Iur Prifung diessr Ansehavxag warde ofng Esthode
sntwiokelt, it der ¢p in gedr -lntnhgr Yolse miiglion int,
W unter den versshiedensisn Yoraus-~
| -18 .-
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Setsungen durchsufiiren. Im vorliegenden Falle wurden diene
Messungen am erkalteten Reaktor fiir versdhiedens Strimungsge-
schwindigkeiten sumgefihrt, Das Pringip der Nessung besteht
darin, 4a8 einenm Trigergas, das mit der goviinachten StrIimungs-
geschwindigkeit durch den Raskter durchgeleitet wird, won eingn
bestinnten Zei tpunkt ab kontinuterlioh gensn dosierts Nengea
yon C0, zugegeben werden und dureh Prodeentnadme sus n¥gliohst
vielen Punkten der Reaktorfilllung atttels singefilhrier dltinner
Proberdhrohen in gemessenen Zeitadatinden deoy ooa-ahut des
Irigergeses an diesen Stellen festgestellt wird, 2de praktische
Austithrung beim L2-Reaktor geschah wie folgt) Als Lrligergas
vervendetsn wir def eimer Strimungsgesohwindigkeit von ca,
35 on/sec. (berechmet suf den leeren Reaktor), d1e den Veor-
hiiltnissen Dol der Reaktion satsprechen sollte, lzla-miuh,
bel einer Strimmngegesobwindigkeis von oa. 20 om/mee. Iume.
Elns gr3fers Gasuange als 20 om/sec. stend nioht sur Tertligung,
In der Hihe Jeder der 6§ Mefotellen komnten ProdestStsen se
versohobden werden, da8 direkt von der Vand des Resktors und
5, 11, 15, 19, 27 wnd %0 em von fer Vand ontttmt’riom &=
nomnen werden konnten. Dies entsprach bei dem Durolmessey dep
Reaktors von 1 = Stellen, die, ven der Nittellinie des Reakters
Sus gereclmet, flicheanlipig §*sehen 1n 0 £, 20 £, 40 ¥, kn %,
60 £, 80 % und 100 £ des Quersohnitten lagen. Die Sunisehung
dem Xohlensiinre betrug meiss ca. § Yol.£. Ven der Seit der
coz-zmbo an wurden in destizmten Zeitabstinden, =.3. in dor
Zeit von 5 ~ 15 seo. in jJeder Sekunde, dnsproben sus den
verschiedenen Prodestellen gesogen. Abb.5 seigt so gewornene
-19.
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Eefremitate. Trigt man mvn dfe Teiden, dte wur Brreicivag
eiues Bestianten 00,-fobaltes an den versedisdeusn Praktes ar-
forderlich oind, in Abbingigkeis ven dor Kentakthihs fiiy die
Versshiedon weit ven dor Reakterwand emtferat 1isgenien Prode-
*Wllen Guf, 60 OPMALY man &1 Scher von Germden der 0.6,
Die Sednittpwakte der Gersden it der Ordinmase treffen sich in
oinsm Punkt. Das besags, das oins gewisse Zeid, in Minptel
dor Abb.6 5.3, oine solehe ven 22 ge0., notmniig tat, Vs
-mnm:mzmmmkmmnmmzm
grofien freien Raum, dor sich in Reakter fer dam Dnatakt ho-
findet (YAL-ABD-11), infolge der Durelmisekung der mew éin-
mmmmmm-ummnﬁ-
halt, im Befepiel der AWN.S68.3. 2 Vod.f, eingestellV bat.
Es wurde durek Nessungen Lestgestellt, 4 o8 ksins Belle
spielt ens welshem Toil dieses Raumes dis Predemmtnaime [
folgt. Bu komnte ferner festgestollt werden, dad dor Sedaitte
pankt dor Geraden wit der Ordinate gensm diesen hrsh Nesswng
exmittolten Yort emtsprisht,

Werden in AMD.6 die Seiten, die Wi &sa einmeluen
Probestellen sur Brreichung eines anderen (0p-Gehaltes als
2 Vol.f, 5.3, } Yol.$ cder S Yol.§, aotwendiy wind, mifgetragen,
50 ergeben sich nawe Seharen ven Serehen, dis ader gegen dts
in Adb.§ dargentellte Gersdenmedar mur parellel versshedan sini,
E8 exgibt sich dareus die Tetsaske, €85 suy infaadae vem $as-
verteilungsbildern &ie Nessungen xur fir oinen einnigen Mg~
Desugewert Zurobgefibrs su werden Wrmushys.

AIS XM 12 40 () We8T Wnrye
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Cherrssched wer das Xrgedmis, ds8 &ie¢ NeSpmakts f8r
alle Eatfermmngen von dar Besktorwaad insarhalh der NeSgeamig-
Noit suf gersdsa Bimien 1legen. Tos bedoutet, daf dis Unter-
sohiede in der Strdwangegeschwindigheit, die zwisehen den Punk~
tan bestebon, die verschieden weit von dor Reskierwend antfernt
sind, auf der geasen Eoxtakidibe die gleichan Vleibem. Mo
somittpuakts der Geraden dor Ab.6 it dur suf den Endpunkt
ter Tontaxifillung sxrioktsten Senkreshte gobem, vermindsrt wa
dum ZJeitabsodnitt saf der Ordinate, 4ie Seit am, dis das dus
4n den versohisdsnen Querschaittalinien swun Durekiritt fureh
ate 1,90 m kohe Zeutaktfillung benbiigs. Parans sxvesduen sieh
olme weiteres dis StVmmgageschwindigkeitm in Aex versedie-
deman Punkten dos Quersohnittes. Ia ABN.7 sind fUr dis beidem
angevendeten Senamintytusngsgenelwindigheiten die £Ur e VoX-
sohiedensn Quexsoknittasdachnitte st disoe Velse arnittelten
gtrsmmgagesewindigkeiten aufgeiragen. m Trgelnis mm
ate Richtighest dexr Hypothese von der ungletohallfigen Seavaire
tedlung. Bei 3,5 n/m. aomnmmamn % N

d.2., bed 20 101.’ Koutaktbalastang werdmn die {n m Kittel-
1inie des Reakiors defindlichwn Kentaktpartion mny ot mit
10 Voi.% und die in dor Vandsons lisgenden rontakxtmntetle miS
30 Voli.$ besufwchlsgt.

Die Beloxgeimisse (der die Arcmateshiliwng in Reakter,
& in Abh.4 wiedexgegehen wurden, v erden Joist verstiadliod,
Hur duroh eins o starke Ungleiohnlifigheit dor Miﬂm
kann s.B. erklirt mdm. warua bei Avonatengebalten sa dor

AIS N0 12 4D O ST 52 - !‘ -
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watezotsn Gtelle dos Komtaktes Vom 90 Vol.% in der Eitte wnd
ven 20 Vol.§ an der Reaktorwand ¢as gesamtanfelleuds YiUesig-
produkt mur einen Aromatengehalt vem 32 Yol.% bepitst. Bei su=
nekmonder Yersshleohtorung der casverteilung kans se &or
desmmtaronatengelalt dausrnd weiter abfellen, chne daf dte Xen-
taktaktivitht aush mar etwes nachzulassen tremcht. Besondsrs
getiriiod pind derariige tntsrachisde in der Kentakibesule
sohlagung gersde fir Axcustigierungavermshe mit dor verdilte
nianligte kleinen Besufschlegang vem 80 Vel.%, wis wir sle sms
virmetecinischen Orinden fiir unsers Yersushe wiblen afissan,
In einer Iaborversushareibe, ther dle Dr. Rettig desmllehat
perichten wird, wurds nialich festgestelly, dad die AVREngigtedt
dor Aromatenvildung von der Bsmfeohlsgung heseniers grel |
Kleinen Besufsohlagunges (10 - 30 Vol.% Binsais), dagegen
vesenilieh goringer bei griferen Besufschleguages (30 - 100
Yol.s Binasts) iat. Die Unterschiele swisclen dar ATensione
bildung in dér Kitte und sm Band &ew Eesktors, vie sle in dor
Abb.4 davgentellt sind, ersobeinen sllerdings seldet £ efns
Blastungsverinderung vou 10 Vol.% Guf 30 Volof Beeh verkiis-
iwaiiSig hosh. 58 1s% daher snrunsimsn, 6ad bei dox Yersuahen
tn dsm mur 1 -mzmm-mrur:mnmmnhm
Ramdzone als sushtsdieher Bffekt sioht su vermashlissigen ist.
pie sohlechte Casverteilumng ist aber niokt mur &ie
Heupturseche fUr dis versehisdens irewstendildwg in do ver-
sohtedonsn QuerseRnittexcnen wad orklixt se, vie ohen geselgt
warde, den Abfall des Gepsmtarsmatmgekalues ven Nussigprebuky,
sondern wizrk$ eioh ederss st¥rent sush dei dar Regemarierusg

AVB8 FWNO 12 40 O VBT Hnh:
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sus. 28 waris fesigustellt, 208 e griite Azesatendilimg §3
dor nittleren Sene in Ebhe der Nefstellen 5 und § suftrits
(vgl. Zedalle suf Seite /i), Dext extuteht slse saoh die
mmmwwwmun-lm
sragen werden, Dot dor Luft- daw, mhmm
werden diese lmmlttlummmm
Dle olge dsvon ist dss beohashtete Temperstur-infsehaakeln
dfenex Scasn, weun nicht wavarbiitnimmiifig lssg mi¥ Gas ge-
MNasem vizd.
In diasen Sussmmenheng 011 kurs 2osh eine Ersehei-
g eysibnt werden, die visher nooh niekt sufgeklirt werden
Xonate. Kan miSts nialich sxmeknen, ds8 &er Semperatazebfull
muwumnmmmmmmmsmimm
. Resktiom infolge der oben gesshilderten gredem Avemntenddldung
in dlessn Senen busondsrs susgeprigt sei. Das Texperaturiild
givh daftir Jedooh keimen iabalt. I Segentell Rat men fast
den Findresk, 488 bel manchen Reskiicnen dort ein mk gorin-
gerer AMALY dar Texperstar su besdachten war als bet den |
trigen Nesstellen. |

Des durah Reaktiensswissheupaeden und Gasverteslungs-
ummm“lurmm«mm‘m
Betriedaseit von otss X0 Reaktieusstusden sufgetretensn
Sokwievighoiten konate nach Stillastsung dor Aulege Yoin fngiey
Wmmmmmmm |
verden. Blasal ergab sich aialish hei Ieberprifusgen ven

A BUO0V 12 40 1) BT Wil - ” -
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der L2-inlage.

Forner seigte sich %ei der Aussielung wen Proden,
die beim vorstoktigen Ansdeu dex Kontakt-3teinninoimng in
den versohisdensn XontakthBhen jeweils aws der Nittelsone
utid qus der Randsone entuomaen worden weren, das Wher dde
mm- KXontakthihe nrmm-uu. gmamu. e w

mm(«mmmutmﬂm«-h)
Ratton, nmmmmmmmpmm.
Semit war dor Viderstand der Xentaktsiinle in fer Rittelsens
erhabiick grifer als &or in den Yanisonen wnd das Sasver-
Sellungadild, wis e durch dte C0g-Nessuagen ‘wrhalten m
war, bestitigs.

Pie Werts dor ADD.8 seigen, da8 der mmx des
ontakies in Staub efmen reekt holen Detrag sugencunea hatte.
Fach friaren Beohaoktuagen (Beriakt vem J0.April 1940) trats
diepe Staubdbildéung in dor Hauptesohe bein nunm dedt Emt-
takten ein, Der UbergreSe Steudsatesl bei dem verliegendsn
Ausdau wird dureh das infolge der Vermmderung des iuflage-
siebes erfolgte iustragen des Xantaktes ans den Reaktor wod
dureh das dureh die damsligen Unstinie dedingte wnsnesdgenite
uumxmnulnmmm
werdsn sein,

mmmthzmmmw»
mmmmmgmwmmmmmmm

AlS WO 12 40 O Q8T @atine
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vielleicht in-

oz‘o

& sweiten Tag nach der Hisderiadetricinalme hoodachtets
Viedereincetsen dor St¥rungen gewesen, wikyand sieh nash -
sioh¥igen Fillen dos Beakiors mit frischer Zontskt-Steine
mivchung dis St0rungen dmmar exet nach mehreren 100 Reaktioms
stundsn einstellten. Man ol aumslaws, 4a8 in den sulstat-
genannten Fillen 410 Sesverteilung sunfiehss Selohalitig 18,
un sich dsnn spliter s0 wie i dem in dtesem Bericht Saxrgeleg-
ten ¥alle eigentlich berraselsnd sednell su versahischtern,
well die Stanbanteile sus den Eandsonen mf irgendeing Voine
wehrsohelnlioh dured Betoushlssen Voi dor Iuft-

verschvinden, waliree
folge v.Luftschwingungen,die durch die Kreiskolbengeblédse erzeugt werden.

o Maibt allevdings 4te Frage naek der
axmmmmmmmmm-umm-
paxrtiea. .
“ Dle Art dar Tomtaktf¥iluag dei den Avenstistaruage-
versichaa 1st lelder hescalers geeiguet, derartigs StSrangen
hervorsurafen, weil neden dem weichen Xorn des Orgly~ n,o,-
Kontakies, das eime Zoxngrifie vou 1 -~ 3 mm hat, das sehr harte
urd dasu noch wis im vorliegenden Pall sobarfhaatige Xowm
des Stetamaterisls wit 4 - § s Koragrdfe verweadet wird,

B sed numuom.mmmmmtumu-
Versuchasnlage lsufenden Yersuchen sur katalytisakem Syaltung,
bol donen nur oin gleiohmlifiges Xern dos wesmtlicd hirtaren
Speltkontakies Verventung findet, durch 00g-nesenngwn Vo
Begian dor Yersushs ¢ine vellkownen gleselmitige Sasvertetlung

Seatgestalls werden kounte, wad da8 sk heute nach 4 Nexaten |

Batriehaseit keine Anseiehen f0r oine St¥rung Sieses mormslen
Verbaltens Deohachtst werden Mimmen. Der Vog sur Beseitigung

- ” -
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derartiger Stirungen anch bei den AromatisSarngeversmohen
geh¥ dalier - wenn man vom der teohmisshen ISaung der Anfe
tellung des 2 m hohen Reaktors in mshrere, vielleioht mur
20 « 30 om hoke Kontaktsohiohten mit Jeweils daswisohes 1ie-
gwuien freien Riwmen absieht - wnseres Erachtens dakin, meben
birterea Xontakikirnern ein shgerundeten, am besten -nhl
Rimlieh wie dar Eontakt seldss hergestelites Broskensaterisl
U vorwenden, usm 5o Stemddildungen su vermelden. Versaohe
mur Herstellung ven hirteren Kentakion seheinem nash dem
bader vorliegenden Ergebnissen afolpoiﬂh s sein, se a8
¥a heffen 10%, €al wush dlese letste Selwierighest dei dar
Darokfikrung halhSeelmiseder Avomstisierungaversuoks deim
Einbau der mioksten Reakterfillung Gherwunden wird,

// l "}"{/(/:'M}/

A
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