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.\ Ammoniskwerk Morseturg ¢.n.b.H., Leung~Worke (Kreis dersaburg)

: 3tiokstcoff-Abteilung ’

" Ihee Zeishen “teee Naghricht vem " Unsere Zetthen _ Offenbach (Melm)

DIRRKTION 1. Juli 1944.

it dep Anlege Ubterreiche ioh Ixnen eingn Faericht Ubsp Gntéréuagiizen'
»Palasincl aus Oxoalkcholm, gie unser Herr Dr. Fetszold durchgef
‘hat und die IXr Interesse finden dirften. - '

Die ¥peter der ainmslnen Praktionen haben wir der LE-Abteilung Ludwige-
Rafed am 29.8. bLereits dbersandt. ¥Wir bittsn Bie die anwendungstech-
nische Prdfung recht Lald durchaufdhren, darit wir alsdann Leuns 4aie
Atnalmebedingungen Bekaantgeben k&nmen. ' R :
Dartborhiinaus interessiert os uns, sehr, ob wnd inwisweit die Heupt—

- fraktichen mich bei der Anwendung vonelnander—nnt-rtchgiden und wal-
che Frakticm den ¥Weichmacher mit den Mo gtem Eigenschaften ergibt.

. #e=. Hagenbodicr



Werk Offeribach
Betriebs—~Abteilung Cffenbach a.M., den 29. Juni 1944.

Palatinol aus O0O0xoal kohol.

¥ir hatten Leuna gebeten, den in einem verhiltnismissig grossen Bereich
siedenden Oxo-Alkohol in 4 Fraktionen zu zerlegen, um festzustellen

1. wie sich die aus den einzelnen Fraktionen hergestellten Palatincle
anwendungstechnisoh verhalten und 2. aus welcher Fraktion das Palatinol
mit den besten Eigenschaften zu erwarten ist.

Darfiberhinaus interessierte uns zu erfahren, ob die am hdchsten sjieden~-
de Praktion noch einen brauchbaren Weichmacher ergeben wirde, da nach
unseren bisherigen Beobachtungen bei der Verarbeitung dieser hochsie—
denden Anteile die nicht veresterbaren Bestandteile durch die Wasser—
dampf- bzw, Vaxuum~-Wasserdampf-Destillation nur schwierig aus den Pa-
latinolen zu entfernen sind.

Letzten Endes sollte die Untersuchung dazu dienen, fir die Cxo—Alkohole
verbindliche Abnahmebedingungen festzulegen.

Wir haten die uns vom Ammoniakwerk Merseburg, Stickstoff-Abteilung,

mit Schreiben vom 9.5.44 {iversandten Fraktionen von OxowAlkohol neben
dem nicht fraktionierten Alkochol (Ausgsn7apnodukt) mit Phtalgfure—~anhy-—
drid unter Verwendung von Schwefelsiure O,'Sﬁ berechnet auf PhtalsZure-
anhydrid) als Katalysator, die mit Alpha-8alz (1,3% berechnet auf Phtal-
sfure~anhydrid) gepuffert wurde; und Iolucl als Wassertridger verssterty
es wurde jeweils ein Ueberschuss von 10% Alkohol (berechnet auf OHe
Gehalt) angswandt.

anli nden
Die nnnxirgggm%%n Tavellen informieren Sie liber unsere Detriebsergeb—

nisse.

Zusammenfassung :

Ip dem Obersandten Cxo—Alkohol (Ausgangsprodukt) liegt ein hcocchprozen—
tiger Alkohcl vor, der sich:mmklich besser verarbeiten l#sst als frii-
here Lieferungen. ’ '

Vortehaltlich der Ergetnisse der anwendungstechnischen Prifung scheint
es uns auf Grund der tisherigen Versuche und im Hinblick auf die be-
triebstechnischen Belange (Veresterungsgesohwindigkeiﬁ, Entfernung der
nicht veresterbaren Anteile aus dem Rohpalatincl, Ausbeute) zweckmiassig
zuklinftig sowohl die Alkohole der Fraktion 94-160°(anteilmissig 5%) alg’
auch die der Fraktion 220-240" (anteilméssig 7,8%) aus den Lieferungen
herauszulassen und dementsprechend enger abzuschneiden.

Eine derartige Begrenzung des Siedebereiches l&sst u.E. @in gleichmissi-
geres Fertigprodukt erwarten, da
1. nur Alkohole der Cennd Co—Reihe verarteitet werden und
2., weill die in diesen Alkohglen enthaltenen nicht veresterbaren
Bestandteile sich mit den uns im Betried zur Verflgung stehen-
den Mitteln noch geniigend leicht entfernen lassen,



Zur Prlifung der Richtigkeit unserer Ansicht haben wir aus einem Gemisch
der Fraktionen IXI und III (Mischungsverh#ltnis 48,3 : 35,6 , d.1. ent-
sprechend der Prozentanteile) ein Palatinol hergestellt; die Ergebnisse
8ind ebenfalls in der Tabelle aufgenommen.

Im Zusammenhang mit diesen Arbeiten war es von Interesse festzustellen,
wie hoch der Anteil an sekundiren Alkoholen im Ausgangsmaterial ist,

Nach unseren Beobachtungen 1&sst sich in éinem Gemisch aus prim&ren und
sekund&ren Alkoholen unter geeigneten Bedingungen nur der primére Alkow
hol in den PhtalsXZure-moncester Gberfiihren.

Wir haben nun den nicht fraktionierten Cxo-~Alkochol (Ausganzsprodukt)
in dieser Weise btehandelt und die nicht verestervaren Anteile in H3he
von 11,2 % (s = 0,8481; 6,89% OHeOH-Zahl von 227,3) abgetrennt.

Wenn men annimmt, dass die in dem nicht veresterbaren ABteil vorhande-
nen sekund&ren Alkohole die Bleiche mittlere Kettenldnge besitzen wie
die veresterbaren prim¥ren Alkohole, so erfibt sich, dass der nicht
veresterbare Anteil des Oxo-Alkohols aus 36 % sekundiren Alkoholen und
44 % Paraffinen testeht. Somit bestdnde das nicht fraktionierte Aus—~
gangsmaterial aus rund 88.0 % prim&rem, 7 % sekundfirem Alkohol und 5 %
Paraffinen. Daraus ist der Schluss Zzu ziehen, dass der angewandte Uesber
schuss von 10 % Alkohol, auf OH=Zahl berechnet, durchaus notwsngig ist,
denn bei dem gefundenen Gehalt von 7 % an sekundfren Alkchol wird tat—
s&8chlich nur mit einem Ueberschuss von 3 % an prim&rem Alkohol gearbei=
tet.

Der w¥rhaltene Monoester wurde anschliessend wieder verseift, der anfale
lende Alkohcl durch Wasserdampf-Destillation gereinigt und mit Phtale-
sBure~anhydrid zum Palatinol verestert. (Bs wurde hier nur die thedeet igf
notwendige Menge Alkchol bezogen auf OH eingesetzt. % OH : 11,75 ente
sprechend einer CHA®Z von 386,7 und einem scheinbaren Mol .Gew. von 144,8

Physikalische-Eigenschaften des Esters :

spez., Gewicht 0.994C
Neutralisationszani : 0.028
Verseifungszahl : - 278.5
Hydroxylzahl : 0]
Viskositit : 119.7 c.p.

Aus der Verseifungsszahl errechnet sich fdr das Palatinci ein Mol,Gew,
von 415,.4 und rfir den veresterbaren Anteil des Alkohcls ein solches von
137.5, was einer mittleren Kettenl&nge von C8 5 entspricht,

-——am

Cf"tf/éc .



P . ':»)-": " 9‘.1_1'..7*_” ‘ ' . . . V : - ‘ 00 - - - "..-'
. BeAriebe-dbledlung o Cffenbach sm Main, dem 99. Junt 8944, - : 01 _

Palatinel _t.lﬁbtlonlk-onc.,_ . . .

e o T - A . . ’ . - o . ) — : o B .- ) - T i - : . ) : \ . : DL

Ol..lk.h_él ‘...b.. ... e tle "‘.l‘d&r.‘.

. |
b “Tungms|.

T
fAusbdbeute
terwll |‘Gow. | | zam| Gew ynm—tt-n-— ] ’a .Esters | d.Alxon, lxatgg

, bare Aa-
; S ) g b ! — i . , 18nge telle a4,
o . ‘ ‘ | - ! ) ! | : . : ; " o ? A S ; d.AlXk,. 5 Alkehels .

. ; B ' I o ’ . .
i . ) . N ’ . - . . .

i :

| o ST k_b;".} o

!
354 (138,14 | o.”“ m’c*o.o“ m’ » iL - 146.83 c.;.f m.o

g mn

i

~~~~~~

' . i - R . o
- H R . {
I I |

K
. |

el 2 ;" ' : Ce T ’ SO [ v4-;;02;5»‘3=¥—i————~'0 2.2 & '._352; %
1

l——*‘_—_ e - R

L7

Praxtion I' 1 8.0! 94-260° 0797 4381433908 470888 = .| 0.884 ‘m.r n.o oep. .6 93.0 - 8600 ® i

2146 128.8

Fraxtion IX . 48.3/160-800" | 0831 [18.17 aox lazgr 11 é-”"_' 200°% 0086 9863 | 89.0 0.pi- 3909 130.4 G

. !
0.05%, T ube 5 ':- s B o T :
{

|

! - s ! "
P ooy e IR - s R R ST I LIRSy S - _8.03 - | ey 3.8 -
- : o ol oseo | T T T ‘“ N f D E—— b T e =7 _ (3. m¢)~~ —
Prektion IXTX 98.6 :200-820"  0.860 ‘12.14 | 366 !153.0 O, 9,« soa c 0,088 _863.8 ;. |:  169.5 o.p.  421.8  4%:4 0 - L 95.0% :'-;0’;’ .y i- "
: o T e ; s ‘“ : == _.; T T Ul Y B b (98, mc)““*‘“- .
Froktion IV— 758 380=840 | 086 9.38 907 188.% oml = 0,086 346.9 © | 208.7 0.p. » 459.6 - 161, e 8 T aaa € - - e
g _— ‘ - R T e R § A S o A > > R ’-’ 6 .",‘.1’8. ~ %i0.9 L 88.7 % ?“-‘.. =1 79.8 .', ’O.u )g 101.8
- ; i R R T R -~ _(em.rgag) o

,,,,, 2753 - ! SRR R b o

A der Frarxtiosea II und III im VesnKltais 48.9 1 ] Tl L l,:f;

e lommm-aumm.«:«.. -udm-saz arree |h_:-
al) ca'oah-t un. dnr '-u-.attlunlahl don lnlcttnnI-_ - '



',(517)‘7

6.7.1944
Fre 0 p

Wardsachbeaibeiterbesp;echung :

'28. Mirz 1944 Leunsa. | 00000802 A

£) Oxo-Sinolalkohol : ' L

Herold berichtet. iber die seit der letzten Warosltzung erzxelten Fortschritte
des Oxo- und Synolverfahrens. Die Einfiihrung des kontinuierlichen Verfehrens
ermogllcht eine erhebliche Produktionssteigerung, und zwer kdnnen 4 Ufen bei
pasrweisem Betrieb auf eine Produktion von insgesamt 5 000 % gebracht werden.
Bereits in der 1. Stufe werden 50 %Ldes_gebildeten Aldehyds .zu Alkoholen
reduziert. Der. Anfall an Aldehyden ist also beschrénkt. Leuna bittet daher,
Anforderungen auf Aldehyde méglichst einzuschrinken. Fiir Waschmittelherstel-
lung geeignete Oxoalkohole kénnen in Leuna wegen Mangel an Ausgengsmaterial -
z.Zt. nicht mehr hergestellt werden.. Die z.Zt: fabrizierten nledermolekularen_

"Elkohole werden in Offenbach-auf Phtalsaureester -far. Weichmacherzwecke ver=

arbeitet (Kapaz1tat der Versuchsanlege 100 Moto). Der Ausbau der Holtener .
Anlsge schreitet aus -den bekannten Griinden nur langsam voran..Die Dest;llation
ist - allerdlngs mit anderem" Ausgangsmater1al - aengefahren worden. Die Oxierung
"dﬁrfté—IEf“__ der 2. Jahresh#dlfte, die | Gesaﬁ%pf_aﬁktlon im 3.=4. Quartal im -
‘Betrieb kommen. Zunichst ist schon infolge Mangel an Ausgangsmaterial nur mit -

_einem Anfall von 200 Moto zu,rechnen. Das Rohmateriel enthélt nur 30 % oxier-

barer Olefine. Da die- nieder31edenﬁen Anteile relativ stark vertreten ‘sind,
mufl mit etnem ‘betrichtlichen Anfall en fiir ‘die Herstellung von Waschmlttel

-ungee1gneten Alkoholen gerechnet werden. Die Fraktion C£-Cqg kann fiir die Fa- .

—~brikation von Weichmachern eingesetzt werden; der Zwischenlauf 69-011 ist_ﬂa—
gegen weder fir Weichmacher noch fir Waschmi ttel geeignet. - :

- Ulrich schliagt die- Verwen&ung -der Sulfonate in der.. Lederindustrie_no:t:Leuna
_hat. versucht, sie zusammen mit chkolen zu sulfurieren. Dle chemlsche Bear-

7-Kettenver1angerung, so z.B. der Verdoppelung der Alkohole ‘nach Guerbet, er—. . -’
" scheint wichtig. Setzt man den Anfall von 012-C18 = 100, s0._ erglbt sich folgen—
. des B11d. Bei dem Einsatz von - .

Crackolefxnen."rw~_Syntheseolef1nen.‘

C /10/1l ST - 44,5 o 35 e
. 0?2/13 S om0 L F e 48 "'.. Y 41,4
C14/15 ' . B 22 - 30,8 -
"C16/17 - P ,-:'_'"“*'7-_— T 20.3 el 23
N C18 . ) v T S 9’7 O ‘_________4,

Die Patentlage epscheint auf dem Oxogeblet - sowelt sie die Vérwendung betrlfft

’;nicht besonders giinstig. Die Verwendung ‘von Oxosauren fur die Herstellung von

Selfen z.B. ist nicht geschiitzt. Es~ist eine Sammelenmeldung in: Vorbereitung,
die vor-ihrer Einreichung be1 den Sachhearbeltern in Umlauf gesetzt werden
'w1rd. - : L s S —
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Es erscheint ‘sehr wichtigvfestzustellen, inwieweit Alkohole,die durch Oxierung |
von Schwelbenzinen erhaltemwerden,\ als Wen.ehmachungskomponenten gee:.gnet s:.nd.

......

M-Sie erhalten zur Verart_qe un _'auf Weichmaeher"und nachfolgenden Auaprufgp_g Pro-
'beg von je:l-Atr. ‘nachetéhen-der-Alkohale; Ich bitte Sie. die Versuche und Aus-—

prufungen mbglichst Qgehemi in Angriff gzu nehmen, da die Ergebnisse uns dJ.e
ﬂ:*chtung fl:ir weitere Arbe’iten auf dlesem Ge‘biet anzeigen sollen. - - ;-

N

* OxoalkomL aus Schwelol von Deuben 80-135 (Al —Ba.l.lon 39)

d-o 340; OH. z.-215, co.z.=o v z.-6 6- s z.=1,3,}1.z.=12 7 o

PR

. :" - x_lgler-gg lg' 'éé 3 _ '
f~f—~186 —190- 200 210° 2209230 %2 20° 25 260 270 280
. Sdhff' 4 26 51 ' 9 73 85 88 DF- ~93 95%

2. ) clo 12- Oxcalkohol ‘aus Schwe]nol von Deuben 435-185 °c (u.-Banon 31)

d=0 864, OH 203301; CO.Z.—O' V Z 6’5; S Zo=0 6; I Zo=lb 15

AT 1 ses N
' ‘-'-240 -250 260° 270 %580 2 0° _oo°
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Bel der Syuthese der Oxoalkohole setzen wir gemahlenen Fisoharsynthese-
S Rontakt ein. Dicsger ontakt gelangt in reduziertem Zustand - zur Anwen--
- - dung wad enthilt 20~= 30 % Kobalt in’ metalliscnﬂr Form auf Kieselgur

als Triger. Farner en‘bhgl‘c der Eontakt etwa 2__,: Thorlu:noxyd und ptwa
H die g ra;uhe ’vzenae B’agnvsiumox_yd. ’ ) -

{ Lo ‘Der Katalysator dient zur 4bcrfdhrung von Oloi’:men in Aldehyde dur h

[y _Anlag:arung__von—Kohlenox,yd und—‘?'asserstoff und- Bcduk‘!n_on der Alaah‘ RN
o zu Alkohol=n. - _ o , .
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