:Bericht' uber:,d:l.e Entfemung der Kieselsaurel?"”
aus- dex’ Rohbutindiolldstmg :

== = e ----d-----—-—..-—--—--------------------

Gesehen vom Abtellungsvorstand

'AGesehen von der Dlrektlon.

A Ei»néang Weitér,

erkullert in folgenden ~—
LA Abtellungen’.‘,. ORI SO
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blndungen léstlge Verhrustungen, sondern durften auch ungunstlg
v auf“dle Lebensdauer des Kontakts e1nw1rken, auf dem sie sich -
Lvermutllch nlederschlagen.‘Durch die vorgesehene Reinlgung des
»”Rohbuwlndlols mlt Karboraffln werden Wohl dle farbendenﬁorga-'

w;.er suchten daher nach einer- hethode, dle l stige Verunrelnlgung

.

~ZU beseltlgen und glauben 51e, angeregt durch elnen.Au;satz von

oder von- Ca121umhydroxyd bzw.- A .
g0 haben,‘dle in. genugender Menge zugesetzt, den Kieselsaure—f"_
gehalt der Lﬁsung nach vorgenommener Flltratlon auf wenlge Pro—:
zente~desgunspnungllchen_&grts herunterdruoken.

cor

Dle Versuche Wurden im- allgemelnen so durchgefuhrt, dass 1m _
Relhenversuch Je. T 1 der nlcht alkallslerteanutlndlollosung :
“(ca.37 71g) mlt elnem PH von rund 4 mlt den: angegebenen Zusatzen 
ivefsehen und dann 1qtunde be1 75—85° unter glelchen Bedlngungen’*

stehen gelassen, nochmals flltrlert und ein- Tell des Flltrats
zur Analjse vegeben. Dle Pﬁ—wert—be3u1mmunngurde 1m allgemelnenv

oy cnén. Zeit. [94_7 Nr.,-24, 338 e,

++) hiesu’ elgnet sich das im: Handel beflndllche Nagnohydrat L
' das &urch Brennen von Dolomlu erhulten erd. S -




schleden,,_H 6 8.. J-w~u

3. ) Magne51umhvdroxyd un& ebenso’ "Magnohydrat" Zﬁa(oﬁ)z + Mg(CH
ln trockener Porm zugegeben schelden aus der Butlndlollosung'

,fﬁy@rOYY@““Wenn~esenlehr~iﬂries$e3~gepulvertenﬂTonmfmsandern :

":frlsch gefallﬁ“ also mlt osser Oberflache -Zur Anwendung i

-kommt. Bine ahnllche Vlrkung, dle praktlsch zwar nlcht ge-f;
niigt, zelgt auch Alumlnlumhydroxyd..Dagegen ist dle erkung

 von frisch gefélltem Kalzlumhydroxyd nlcht besser wie dle' :

o

1tes HJdroyyd




‘ ) Smad &
R :
" "'.;4- ‘. ‘?’% sy

.'5 ) Feﬂnes von den aﬂgefuhrten HydrO;vden adsorblert in. den
' angewandtcn Pormen, die féfbenden BCQtandtelle der'?ohbutln—‘l
'_alollooun die bek anntllch'von CarbordL;ln_ aufgenommen Wer—ff'
.den. Thre anepdun _ nn somlt dle.gohWerblnlﬂanr'nlcht 8

'*erseﬁzen;'=gvc~x;

6. ) Du h gleick ae¢1lge Zuvabe sines ‘der drei HJCTO yde‘uﬂd 0,3 % |
" Gerboraffin wird weder die. uif&Uﬂ“_Oer Let¢e¢1°nden Baoe auf-

1¢nplnaan~ der. nlesol dure ,QOCﬂ der nu;avbunﬁSQL;eLt der - jfae

'Kohlejnenneaswqy bee_n£1usst (s. abelle II')

7. )ﬂip thquT'ueloe dle Jln ung aer 41eselsaure ﬂesogleht (ob-";

“,”ﬂchemvsche 31qauﬂ , dsowpulon oder Vera CHASUNG )\lress swoh Y
' _ fred. Llaren.’ Suehb dedoca fest, dass
“durca, die Brhthung-des-F —Wefto oel Zuvaoe on Ha*ronlduge:mf

» e

(bewm Srhohen von PH4 auf P 6 8 uI UnéeLahf

.Iﬂ’ 1nklan~ dlt QleSEL e stSUVLilnr konnten
. ﬁon,aﬂlzen nlnc VeL'“;“eiUﬂgf, 5 ¢
.‘1n_der'"1lLﬂlerunn Losungentspr echepc’
gen. (u‘*abelle IV') S

—_—

_AUOh au:cb,buﬂaoe von “epulve em*QUarvsan&**q&s—KIESweil-—-—

s.ilege"fedacnb,‘wurde elne ~eW:sse llenge Lleselsaure
(=0 belle I’) . ST

ﬂurltlk an den Vez sache

fDer axima

H‘I-i‘wb:ml:wen bel Herten An der Crossenordnunb wvon etwa O 003 7
ramd IO % und dL"Ite bev nﬂecrlgeren Jerten noch Welter ansteﬂgen.'
Fuf dle_QHjmessunﬁ Verwandten wir den- PH—Nesser des»PhJsJLabors,
Qe? ﬂber'-’ie sich: snauer herw.soﬁellte, gegenuber elpem glelob-v

rtl en he Llstrument elne waelchung des PH Werts vop 2 De21-

—— _ . C. R . . . L oL i

I +? Diese Zuoabe erfolﬁ%e enﬁsorecpend der pra{tiSChen Aufgabee~ﬂ
stellung nicht in. crlelohen MOlmengen sondernAﬁlelehen Ge-__
vlchtsmenﬂen.\ - o L . A .
! /.




malstellen aufw1es. Ausserdem.war er wahrend der Versuchszelt

einmal in Reparatur, so dass wir in der ZWlschenzelt dle PHAmes—piu'

N

' - ging behelfsma331g mit Mbrcx schem.Indlkatorpapler &urchfﬁhrten.‘
;ﬁ»~M—~Dle DeZlmalsuellenwder angefuhrten PHawerte sind also mlt Vor-f” '

_sicht a gu¢zunehmen. e T g *”‘"q'j*fﬁqcﬂfff'f~ﬁ~-w~

RV
,

Fur dle Zuuauze verwbndten wir Merck sche Praparate fur dle Ana—»
1yse mit Ausnahme des Culziumhvd”oxyds fest, das ln relner Torm -
1m.Uer& nlcht mehr’ sufzvtrelben War. ‘ ' B

Alle 3 genannuen Fehler durf cen den praktlschen Wert der Resul— -
tate nlcbt Wesentllch beelntrachtlaen. - ‘ S

1

3 Geﬁenuber def Khlkmllch 1st Maunesxumhydroxyd &urch elne sehr
gerlnse Losllchkelt ausgezelchnet.bDles sel deshalb erW“' ﬂ

Well “r“&Ie“Da;sﬁeiiung~von~Hvaro£uran~mogllchsue*Frelhelt
~ der Losung an SaTZen erwunscht 1sb.~Daaegen hat die Kalkmllch

Tden Vortell“ohne“welteres gretfba;wzu seln,»dawtechn K‘allx*:l.nw_;;~
grosstep Iengen and dadurch bllllmst 1nwunserer Karbldfabrlk i

Ty

zur Verfuvang steht._

sllchlelt in- Wasserv‘ . i o
me(0E), . bei 18%C 11,8+ 1072 g/in 101

‘AC%(QH)ZUff*“]'beiiZOOG;‘v;: 8,4:;: 107%Hg/ig¢

LR
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Tabelle I

Blndung der Kleselsaure in der destllllerten Rohbutlndlollosung

auch Zugabe—festernStoffe.

\

';é).Carboraffiﬁ 

21 444 |
nlcht alkilslerte Iooung

fSlO
gehglt
d.Losung

Versuch Nr. 3444 _

’ analﬁa11s1erte Losung

sonach .?~f B jSlO '

restliche |- Py 'vehgit »
_ SiOz" e .-.”=d Tosung .

e Sinin AR ST N S

sohach -
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8102

Henge

0,010 |
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- Tabelle III * .

1800001511;,f i;

der 510, ausfallung mit Ug(0H), Trisch gefHllt 0,4 4

vom Py-wert der Butindiolltsung.

~fv;nach Zusatz~ven O 4 P frlSCh
uhgefalltem.Mg(OH)z

PH—weru der’ ursnrunvllchen :"‘ ., f: ‘!   ‘ 5;1 T _f"s"‘

Butlndlollosuno g.;<

’

‘~PHéwer nach.Ve seﬁzen mlu ‘EAf;"ﬁ I B  é;i:--
‘ : Hg(OT-T)Z o RN PR 2L

Si04-gehald der filtrierten.
- .‘_uuSU_L"’” - ) .

ﬂ TOm u;snrun~11chen
SlO~—gehm

“Yersuch Hr. 22"%7;4“ -

'uZusatd o )
: " nsch Zuoauz van O 4 ﬁ
nur Vol - frisch gezall Cen. &g(OH)

Iﬁaﬁiﬂ . aund Oy 3 ot Rarbore affin

L. .

P —vrerh der wespringlichen | =-s -
T _,uulrmnoZLII.osm.n'r . -

Pwﬁ\ert nac“ Versetzcn mlt

L= vom ursprun01lchen
Q502~gehalt/“~ =

i)
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___Tebelle IV

- 180000162

Einfluss von Zusdtzen-verschiedener 16slicher ‘Salze

— ta roet

. .auf den»Kiéé@lSéuregéhalthQd3der*rohén_Batin&ibllﬁéung,;

il

talisierte ;QhegButlndlollosung_vom EH_2,7pwurdegm1ﬁ
.je- 1 % verschiedener Salze versetzt und

24 Stunden gerithrt, deann Filtrierts ) o e

““gonach -

{f“restlioheﬁ;fvf

bei Zimmertemperatur '

IKochsals

Ca—chlorid

LI

Ha-acetat
Walbikarbonat

Gt N

Y

ST
s

=G !
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Zusammenfassung:

_.Zur*Eniférnungmderwgeringan;jeﬁgéﬁ“KiéSBlséure,mdiegin;der_wéSsﬁ
" pigeén Butindiolldsung enthalten sind, “erweism sich sowohl Mag="
. o . . Y 1 ,-....‘ ) : . . :
vor allem in frisch gelf&llter Form, wie duch ' |

. ?

‘nesiumhydroxyd,
bechn.Kalkmilch als. geeignete - Mittel. ..~ 7 = -

! .

Mit dem Zusatz wird zugleich eine Analkalisierung des Butindiol- -

]
- [

- 2 oal s o . .o -L I . ot
ge bewirkt wird. Diese wurde dadurch ilberflissig.

- 16sung erreicht, wie sie z.Zt. im Betrieb durch Zugabe von .

7 THetronlau
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-iaAuftrag Nr.‘243 289.4

{:Drﬁfungsberlchf

'?ﬁf'ﬁr.rr'/nr.; ‘20, 7 1943

‘ {fnngrlff von wassarlgem, amoisevsaurehaltlgem
_ Propargylalkohol auf Sisen (M I = Qualitit).’

',”rufung besmellung des Herrn D .;rleschmann VOm 20’7 43

V»Die Bestandlgkei+ von Bisen (& I -.Quall

quung‘voanropargxlalkohol—ln«Wasser, die- v

hilty wurde bel 20 ¢oand. 100°9G, ‘die—Bestin igke
r. Lgsung. bei llO C und~16000 untersucht

In der- Losung,selbst-3f”a’ n 1. de)
"f{Wlderstandszahlen 1n*;agaﬁmn
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Auf dem Destillat10nsgeb1et fuhrt die Technische Versuchsgruppe
N 1¢ufend die Untersuchung von neuen Destillationavorrichtungen und Appa-i ”
raten durch und pruft deren Anwendbarkeit auf die Probleme -dexr: Betriebe. B

Insbesondere wurden e1ne Relhe von.neuartlg geformten Boden erprobt, d1e'
den Zweck haben, das AltreiBen von Flu831gkeitstropfen mlt den. aufsteig

den. Dampfen Zu verrlngern, um’ dadurch entweder die grossere Belastbarkelt

oder durch Vermindnrung des Bodenabstandes e1ne niedere Bauhohe der Kdlon-

‘ne’ zu erzlelen.
1.)' Ueber Jedem ulockenboden ubllcher Bauart 1st auf elnem Rost elne

Fullkorperschlcht angeoranet dle dle FlusslgkeltstrOPfen abfangt

da‘s elne‘kolonne m1t Zw1schenboden bei gleicher Trennw1rkung dopnelt 9

hoch bnl%&tet werden &ann ‘als’ ohnc solche. Der Druckverxust 1st Jedochd—a

wesentllch grosser, sodass d1e chuondung bei: Vakuum-Kolonnen nlcht rat—

o sam er<che1nt. .

fﬁ‘*‘2 ) Ueber Jedem ooaen sind Roste nach Flschgratvnmuster ezngebaut,
U an denen die nltgerlssenen Flugs1vkcltstellchen ausgeschleden wer—
den. Dlese Bauart Slgwart—Leverkusen zelgt Abb. 2 Das er21elte Ergeb- o

N T
Voo

'3})@v Eine ahnllch gute W1rkung bringt der Elnbau von Prallblechen,...}*"w
. - die.in zwe1 Hohenlagen und geaenelnander versetzt angeordnet .
s:.nd. (Ab'b. 3) RN SRR T e i R A T

'4;)]  Die. Bauart Rocke - qurhardt - Bltterfeld hat nledrlge Doppelboden,
. . \g  zw1schen denen eingebaute Lenﬁbleche eine mehrfache Umlenkung des'
Dampfes und- dadurch ein- Ausschleudern der: F1u351gkelt beW1rken. (Abb. 4

Slebboden benutzt werden, deren Verwendbazkeit bel klelnen Dampfge-'“ '_
" schxlndlgkeiten beschrankt ist, du dle Flu831okelt dann durch d1e Locherf»
i duréhregnet. - Der- Bltterfelder Boden wurde ‘bei sehr hohen Belastungen ge;

pruft, er zeigte 1m Bereﬂch von 2 m/sec bis: 4 m/sec, also bel welt uber 3

Y
: den z.Zt. bel anderen Bauarten\uhllchen GeschulndEgkelten eine guxe
- Brauchbarkeit. v X ' : » : ‘




2=

 Die von Heokmann entw:Lckelten Doppelboden (Abb.A 5) lenken den .
‘Dampf ebenfslls un und haben dadurch eine geringe Bauhdhe. Negen _
des héheren Druckverlustes ist- die Anwendung nur bei kleinen Dampfge- , ¥~
schw:.ndigkeiten moglich.r L ‘ RN

Belm ‘Betrieb von Vakuumkolonnen -ist- zur Erzielung einer mogllchst
. nlederen Blasenuemperatur~ein geringer Druckverlust rotig, der. bei Glocken-

bulﬁn ub11ﬂner Bauart oft nlcht genugend~erre1cht wird; besser geeignet

hierfur 81nd:

1,

6.) - Bauart Canzler (Abb. 6), bei. der dle Kamlne der Glocken aus dem
: dunnen Boden durch Eindrucken geformt werden, sodass durch diese

stromungstechnlsch gunstlge Gestalt der Druckverlust z.B. ‘bei -

W = 0,6 m/seé“ﬁﬁ 30° "% segentber anderen Baua:ten gesenkt wird. “Diese

_Herste llungSGrt der. Boden %vdlngt aber nledrlge Kamine, S0 dass als. f“:

Nachteil bei” klelnen Bel astungen unter 0, p m/sec eln Durchrégnen der
'if?'rlu531gkelt stdttfinden kann.é R ‘ i

o 7;) Sigwart = Leverkusen hat Flachglocken (Abb.- ) angegeben, die
SR ‘ohne Bnnutzung von Kamlnen als F1u381gxeit3abschluss den Damvf

dlrekt du*ch dle seltLlchen Schlitue ausstromen lassen..Dle ‘Glocke ist—-

. nur venlg hoher als dlese Schlltze und kann lelcht aus keramlscheﬁﬂ;érk~ 
stoff ber~e stell t warden. In Verblndung mlt den unter 2 ) erwahnten
Rosten zelgte ein solcher Boden das sehr gute Verstarkungsverhaltnls
von 114 % bei 1 m/sec depfgeschw1nd1gkelt und niedrigem Druckverlus
Nachtell. Durchregnen der Flu551gke1t"”iik1einen Belastunoe R

et:a 0,1 blo 0,2 m/soc.A o .

»;B;JIAWBamag - Klbtel benutzen Z T Destlllatlon Doppelhorden aus St;eckﬂl
o immetall ’Abo. 8), deren bchlltze fvr den Dampfdurchtrltt 8
blldet Q1nd, laSo auf dem Boden eln erbel entsteht, der die Verteilung
und Bewebung der Fluss1gkeﬂt verursacht. Letztere br ucht keln Fallrohr,~
sondern rlaselt durch den Boden zum nachst tieferen ‘abi Hauptvorzug*f“”"
Elnfache Herstellung und klelner Druckverlust, Nachte11° Bei kleinen i'r
Dampfgeschwindlgkeiten gturkes und auch sonst unregelmas31ges Durch—_ < »
tropfeng Die Bauhohe des Bodens betragt 100 bls 200 mn, - ;'“7_'_";'f"7V

”'}- 3 -mj ‘
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"9.)‘> Einen sehr geringen Druckverlust haben bekanntermassen Fullkor-_L :

peraaulen, insbesondere bei: Verwendung von Sattelkorpern. St&rend

fmachen sich bei allen Schuttungen die: ungleichformige Verteilung von

>"7Dampf und Flﬁasigkeit bemerkbar.,Dvrch umfangreiche Versuche wurden 1n

7-°der Versuchsgruppe die Vbrgénge “bei” den verschiedensten Schuttverfahren,'
T ausgehend von dem nach Curtiua (Abb. 9), untersucht. ‘

Cmem T . Lo e e
~ & —

A

Der Bau -von- Destillationskolonnen aus Glas und Porzellan machte

vdie Enthcklung besonderer, durch die Art dieser Werkstoffe bedingter

Fbrmen der. Glockenboden notwendig. Kiervon wurden untersucht: -

. Vi

'10.) Glocken aus Glas Bauart Krekeler Op - Schott (Abb. 10), die aus

o fll,Nacl,‘f*’ﬂe’ ‘ue hel den _'fl..flw,.';ff;;.-.f.~'fff.ﬁ_ﬁ,ﬁ},.f f_._',.'f_.',ffﬁ.ﬂ'.'.f;ff,{ff;}l

v

o :11 ) Porzellanglocken nach Kirachbaum - Hescho (Abb. 11) vermieden S

wurden. Diese sind- durch ein anhangendes Porzellangew;cht von fast'

'_Y

Lo kugeliger Form_ 80 schwer .gemacht, dass .sie; pur. in. den Boden eingehangt.\'
waerden und keiner Verschraubung ‘bediirfen. Die Prufung mzt Pressluft :
‘und Wasaer bei elnem Vlelfachen der ubllcherwelse verwendeten Kolona'v”hf
'-f;nengeachwindigkezt zelgte, dass kein Anheben oder Vlbrieren der Glockenﬂf
- erfolgte. s Sl - P : o T =

: Mj apparatureu aufgeatellt und betr1eben. Im Gegensa zu oft anzutreffen-
";'den Gepflogenheiten wird hier Jede Laboratorzumaglaakolonne m1t MeBo
4.‘einrichtungen versehen, die gestatten, Belastung und nucklauf richtig

"und entaprechend groBtechnischen Apparaten einzustellen, sowie den

wilden Rﬁcklauf moglichst zu vermeiden° Im einzelnen werQ?n verwendet:
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Glaakolonnen mit naachigachhttung Diese Saulen sind bis zu'“ SR :
_ 4 m Hoéhe aufgebaut, haben die Wirkung von etwa 40 bis 50 theo- ff“; SE
. -retischen Boden und werden zur Durchfuhrung der gleichen Destillationenf"
. eingeaetzt, wie aiexin Grosakolonnen mit 60 eingebauten Bbden erfolgen 4
'Die Leistung der Verauchskolonnen wurde bei durchlaufendem Betrieb

. etwa 2 anatstonnen Destillat betragen. Die Hintereinanderschaltung :
'vf4nehrerer Sbulon ‘erlaubt . die Durchfﬁhrung der Trennung von Vielkompo-‘ ff;} g

' nentenmiachungen.. 4 . : R T

13.) Verlangen betriebliche Grﬁnde, den Deatillationsversuch in einer.5
S Bodenkolonne durchzufﬂhren, 80 uird eine Glasflachglockenboden—‘ %
"-T[saule ‘Bauart. Sig'art - Leverkuaen verwendet (Abb. 12) Je 5 BSden_ sind
. -mit einen Abstand wvon 50 um zusannengeblasen und diese Schhsse werden
e B0 beliebiger HbShe anfeinander goaetzt. Die. Trennwirkung 1st sehr gut
~Tand’ enteprlcht em 2o theoreuschernaaen~auf~1 “urBauhBhe. : -

. 3 14?) Einfaeh*anrzubauon*ist*die”Laboratoriumskolonne :ach"Bitterfel‘
A (Abb. 13). An einem Mitteltriger sind ‘At
- '-—Durchtritt des nanpfea zum nﬁchat h&heren Bo .
- ken, aondern 1n den engen Spalt zvischen Bodenplatte"und ausserem Glas-_
~ rohr. Bin Uulenkblech zwischen den Baden beeorgt die Abscheidung der
e mitgeriasenen Flﬁasigkeitatropfen.

L

,515 ) Die Wittwer - Kolonne (Abb. 14), bei” der sich dié‘Rektifikation
'A;“ durch Entgegonatrvnen von nanpf und Plussigkeit an einer GlaSm‘
spirale vollzieht, hat keino uherdurchachnittliche Trennwirkung' J
;._'MInsbesondere werden’ die mehrfachen husseren Schutzm&ntel in ihre__”‘ﬁ‘
';jsamkeit vielfach ﬂberachﬂtzt."' S s o
16.) Die Laborkolonne uach Stern (Abb. 15), die ebenfalls eine '
Glasspiralo vervendet, echeint, abgesehen von ganz speziellen‘

Fhllqp, ebenfalls dio Leistung der sonstigen Lpparaturen nicht zu ﬁbera

\

- treffen. B PR S _\

" (1;\ 17;) Die hbchste Tronnvirkung zeigte biaher eine Laboratoriumakoionne,,
Lo die in einen engen Glaarohr ein. sich mit\eer Tourenzahl L |
n - 5ooo/nm drehendea !letallhand (vergl. Che'm.“Fa.Fi‘ik“‘1941) t_
(Abb. 16) Fluasigkeit und-nampf wefden dadurch zu einem eehr




.;’ - . ! -
'A siven, in Spiralform laufenden Gegenstrom gezwungeno Die Trennwirkung L

dieser Sdule entspricht bei 1 m Hdhe mehr als 40" theoretiachen deen.ef: 

"V_. In der Versuchagruppe wurde eine solche Kolonne mahrere Hbter hoch auf~, :i

annahernd erreicht wurdeno Wegen des ausserst geringen Inhalts von -
Sauﬂe, Blase und. sonstigem Zubehﬁr ist die Benutzung fur annlytxsche 3“ ]
' Zwecke bez nur kleinen vorhandenen uengen von grossem Vorteilo.-A"

Alle Messungen zur Bestimmung des Verstﬂrkungsverhaltnissea der Bbden
:f vurdenwegen dexr - Vergleichsmoglichkeit mit den im Schrifttum veroffent-
“lichten’ “Angaben mit’ den Hischungen ‘Wasser - Aathylalkohol, Iasaer “-"
Hethanol und Benzol - Toluol dunchgefﬁhrtoi ‘ 3 g

Fﬁr die Versuche, die mit reinen’ Subatanzen unternommen werden »
kdnnen,—stehen Apparaturen-zur n:uittlungwund Ansmessunc von Gleichwfv7

gewichtakurven und Mischungslucken zur Verfdgung Diose dienon dazu,aa
"Aauch die theoretischen und rechneriachen Grundlagen der vorliegenden e

Prohleme zu ermztteln, ‘und” den Entwurf von Grossanlagen zu erleichtern°

T . . | " A\"
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82)‘ . Der Zerstaubungstrockner der Versuchegruppe wurde faat un-

unterbrochen fiir Venpuche eingesetzt. Der Aufbau, die. Nbben--
und Hbﬁapparate ‘dieses Trockners sind so gewahlt, -dass alle auftre-,
" tenden Wunsche durchgefﬁhrt und eingestellt werden kdnnen. Auf '

' der Ahbildung sind zu. erkennen: Dampfbeheizter Luftvorwhrmer, regel-ﬁf_
barer Ventilator, elektrischer Lufterhitzer, MbBinstrumente,“Zer—
) staubungsturm, Wirbelabscheider und Bethfilter. '

Abbildung 1

t

Besonderer Wert‘wurde auf die Auswechselbarkeit der Dhsen gelegt;
hierdureh ist @8- moglich, verschledene Zerstanbungsverfahren, wie
bauarten, wie z.B. die von Schlick, thiloaa, die Schneidendhse J

m(cito) und die Ringschneidenddae, f r Jedes Produkt schnell zu er-
proben._ e ' . ' e SN Lo R

. ISV Die durchgefﬁhrten Versuche hatten meistens die Aufgabe, ein!\”"

: \“whezﬁglich Temperatur und Verweilzeit schonendes\Trockenverfahren L
durchzufﬁhren. Eine ganze Reihe von Emulsionen wurden auf dieaem
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Wege zunPulver getrocknet; hierunter befanden sich bei-vergleichen-
den Versuchen Kunatstoffe verschiedener IG.—Werke um festzustellen,
ob sich auf der. verschiedenen ‘Art ‘der Erzaugung beruhende Unter-

schiede geigen..izg“' ] Z.‘ - e

- 83) Ein—neuartiges Zerataubungsverfahren, wie es die. Firma N

: Escher-Wyss zum Aufspruhen des Produktes auf denuwalzen-
trockner—benutzt‘:und daa darin besteht, die Losung durch wenig
PreBluftﬂVGn der Aussenk&nte einer-rotierenden Scheibe wegzusprit-;
zen, "“wurde ausprobiert. Dabel zeigte sich, dass . dlese Art Zer- R
:>staubung gegenuber den Dusen den Vorzug hat, 51ch nlcht zu ver- ;.”
stopfen und gegeniiber: dem Krausetrockner die Anwendung hoher Dreh-'

zahlen vermeidet. - o R P

[

',f84)' Da e5_ Blch als notwendlg erwiesen hat, die Eignung eines  ”
' Stoffes zur: Trocknung nach dem Aeroformprin21p - Vortrock—r

o nung ‘guf - einer- Rlllenwalze und Weitertrocknung der” dabei erzeug-‘~im

Rucksicht auf dle moglichen Betrlebsschwankungen, dle die Verform-j 

- uarkeitﬂdes—Mater1als~und~die—naltbarkeit—den—stabchen—stark—ba-
einflussen~konnen, weltgehend 20 untersuchen, wurde eine kleine

: Versuchsapparatur benutzt. Dlese besteht .aus einer dampfbeheizten
Rillenwalze mlt allem Zubehor und an Stelle des Bandes-aue einem .
Schilde Umluft-Trockenschrank, 1n dem ‘durch’ 1aufende Anpassung

- e der- Betriebsbedlngungen die’ Verhaltnisse der GroBapparatur nach-wﬁﬁw

geahmt werden.

",585) Das AeroformuVerfahren wurde in der Versuchsgruppe in ;;;:;:?;;
) y mehreren Fallen auf elne elnfachere und billigere Art zu--«

| 'rdckgefuhrt: ‘An Stelle der Rillenwalze ubernlmmt elnxubllcher '
DoppelWalzéntrbckner mit gr0550u W&lzenabstand die Voftrucknung,, )

' die nur soweit durchgefiihrt wird, dass das. Produkt, .B. ein

"=\Filterkuchen, den Haupttrockner nicht\mehr verschmiert und ver-

krustej_\Als solcher wird igA\diesem Fhlle eine dampfbeheizte o
Trockenschnecke verwendet. Diese hat=&ie Eigenschaft, die un- —
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gleich groaaen, von den Walzen vorgetrockneten Brocken.so zu
’ zerkleinern, dass eine annaherd gleiohférmige Krumelgrﬂase
'entsteht und infolgedessen eine ‘gute Durchtrocknung gew&hrleietet =
” L~w~ ist.*Diesesavereinfachte Verfahrenrhatwsich beispielsweiae ‘bei.- M_mulw;;
~einem anorganischen Erzeugnia gut ;bewdhrt, ‘

B 86) In mehreren aﬁ&ereh Fillen wurde.foigéﬁ&é Anbrdnuhg mit dem -
o giely die- infolge Arikrustens—oft: schwierige Trocknung ‘eines
‘ Filterkuchens zu erleichtern,‘durchgefﬂhrt: Dieser wird vom Dreh-
. filter mit. einer Abnahmewalze, die-detzt dampfbeheizt iet, abge-
: ,‘fhoben. Auf diese- Weise geschieht die Vortrocknung sinngemass wie
bed Abschnitt 85, ;edoch ist die Abnahmewalze zu gleichar Zeit. :
. ”Trockenwalze. Die gleiche Mbglichkeit ergibt sich fir die nilleuoflj,f;

Abbildung 2

o 5~~walze des Aeroformtrockners (Vergl. 84) Die Abbildung zeigt dieao ;
‘Anordnung am - Imperial-Drehfilter der Versuchsgruppe. Die Stege -
fzwischen'den Rillen aind in diesem Falle scharfkahtig ausgefuhrt

. und zerschneiden den Filterkuchen in Streifen, die anschliessend
'Tlvorgetrocknet die Stabohen ergeben.v:"' ‘ '

BN




250000185

i‘."87) Der Vaknumwalzentrockner der—Technischen Versuchsgruppe

o lief fast tagllch.-Ausser den’ ublichen Trockenproblemen B
. ﬁﬁrden in letzter Zeit eine: Reihe-von Versuchsarbeiten-durchge-' )
fithrt iiber d1e Ausdampfung von organischen Loaungsmitteln aus
Kunststoffen. Die Feststoffe wurden teilweise bandformig abge- ‘ v
zogen, die Bruden in einem vorgeschalteten Kondensator wiederge- g;;-,_f‘
' wonnen. Un ein Niederschlagen der-Dampfe im Trockner zu ver- : o

' hlndern, ist dessen Gehduse elektrlsch geheizt.

‘,

o

. . t . Y
- " v,

{88) Eln_Ierfahren,wdas 51ch blsher ausnahmslos bei. allen Ver-~ 7
' 'suchen—bewahrt hat, 1st das kontlnuierllche Abkuhlen und o
A Verfestlgen von_Schmelzen auf Kuhlwalzen. Da_nur die meist ge- Qwi"f”

rlngen spezifischen und Schmelzwarmen abznfuhren 51nd, haben
die benutzten klelnen Walzen blsher in Jedem Falle erstaunlich

grosse Lelstungen gezeigt.  3‘~f T fl = 5~_7;im-"

1

ey ceny

o 89) Auf dem kontinuierlich arbeitenden Buttner-Trockner wurde
| dQE*Végﬂgiigﬁ mehrerer Produkte un%ersucht. In ‘einem Fhlle_.w
" Konnte durch Wahl der Betriebsbedlngungen ausser der. Trocknnng '
auch noch das vorgegebene Schdttgewicht -des- Endproduktea durch

leichtes Zusammensintern eingestellt werden.

n."

"V~ﬁi90) Fﬁr die Weiterverarbeltung eines Stoffea wurde verlangt,
.'w - dass nach dem Filtern des Schlammes dieser aussergewohnlich
T trocken ‘sein- sollte und ‘Zwar soweit—‘dass er sich zerkrdmeln liess¢

Die auf unseren verschiedenen Drehfiltern durchg fuhrten Versuche
ergaben: e et s Lo
1 ) Zellendrehfllter ublicher Bauart: Feststoffgehalt 56 %
2:) Zellenloses Fllter S « e e 5 8- %
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3.) Zellendrehfilter mit Waschband
um die RiBbildung im Kuchen zu _
.vermeiden s - Feststoffgehalt 59

4.)‘Der Fllterkuchen wurde auf dem Drehfilter ‘durch |

~Anbr1ngen elnes magnetlschen Vlbrators zu. Anfang der .

Trockenzone =]o] beeinflusst, dass- kelne Rleildung auf—_;
trat und ‘der Kuchen sich besser entwassern liess
e ' Feststoffgehalt 62 %
. Die Abnahme ‘des Fllterkuchens geschah mit der unter
86 beschrlebenen dampfbehelzten Abnahmewalze
f _ ' o Feststoffgehalt 65

-Die angefﬁhrten MeBergebnlsse zelgen, dass es mogllch war, den

Trockengehalt des Kuchens zu erhohenx Hlerdurch konnte dle gestelln

te Forderung erfullt werden.,

>

91)'; Haben dle Schlamme eine. geelgnete Struktur, so 1st dle eln—a 

fachste~Entwasserung dlevauf~e1nem Sleb~»E1n~solches wurde-éwéé%f;
?als Band51eb“ufgébaut und hat s1ch bei grobem Krlstallbré ‘stets '

“fwbewahrte In anderen Fallen wurde die Ehtwasseruﬁg durch VerSChleden :

T Y RS R G

T

Abblldung 3

gewahlte Aufbuuten, w]e 31e d1e Abbl]dung 3 (von schrag oben auf—.

’\genommen)mzelgt, verbessert _Der magnetlsohe Vlbratorﬁelgnete”31ch

auch hierbei gut: Als letztes wurde ein selfenahnllches Zw1schen- ol

produkt 1n dleser elnfachen Art konzentrlert.‘f“
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. 92)“1 Fur Schlamme m1t grossen und spez. schweren Teilchen wird daa,f

— Drehfllter in~ der Form- des Planfllters verwendet.~Der Fllter-»m»~

' kuchen muss nach dem ‘Abheben vom Tuch auf einer Schurre etwas gehoben B
”werden, um seltllch iiber den Rand gebracht werden zu kdnnen. Dieses
.'Anheben klappt oft gerade infolge der schweren Kristalle nicht. Um
“die Betrlebseignung -trotzdem herbeizufuhren, wurde die Bewegung des
"Kuchens durch: Anbringen eines Zellenrades aus massiven Fléchen oder R

.‘ieinzelgen E;ngernAso unterstutzt, dgsa die Abfuhrung einwandfrei

. wWar,.

e

195), Zur- Bearbeltung von Destlllatlonsaufgaben wurde elne kupfernet'.

TE Kolonne von 60 Glockenboden mit- 350 mm ¢ aufgestellt. Dle ;
apparatlven und meBtechnlschen Elnzelhelten sind so ausgestaltet, L  lf

dass alle” Versuchsbedingungen in passender Welse eingestelltrbzw.

iwndurchgefuhrt werden konnen. Chargenbetrleb,*kontinulerllche ArbeltSw gi”
- weise, belleblge Schaltung 1n Abtrlebs- d Verstarkungssaule, Ver—

Awendung von Blase oder. Verdampfer, Benutzung be1 Vakuum, Heizung -

“mit 20 ati Dampf u.a.vlst mogllch. Als grossere durchgefuhrte Ver-

f‘suchsarbeit ‘sei- die mehrwochlge kontinulerliche Destlllation eines e

j.Meh:r:s‘I'.o:t‘fgemisches aus. dem Zwischenproduktengeblet erwahnt. -

; .‘ .

Fs

'.u>4)'x Fur Destlllatlonen von z,B.\neu entw1cke1ten Produkten,"

© " die"noch nicht in belleblger Menge vorhanden sind, wird seit
léngerer Zeit elne kleinere V2A-Kolonne betrleben, die auf . der Ab~ -
bildung 4 zu ersehen ist., Die Sdule 1st mit Berl—Korpern geschuttet,-ﬁ

ffiibe81tzt Vertellungsboden fiir die Fliissigkeit und ist z.Zt. fiir ;L;J9

Versuche mit T. H.—Produkten wegen der notlgen hohen Sledetempera- '

turen m1t feuerbehelzter Blase ausgerustet..g
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~95) - Die Abbildung. 4'2618t“rechts die fiir Extraktionsversuche bé-

o nutzte Kblonne, die Raschig-Schiittung hat und aus Glasschda-‘;
l_sen besteht, um -den. Austauschvorgang beobachten zu kdnnen. Da die .

| Abbildung 4

Extraktion einer Kbmponente eines Fﬁussigkeitsgemisches durch
eine m1t diesem nlcht mischbare Extraktionsfldssigkeit warme- .

technisch den Vorzug hat,- dass keine Verdampfungswarme fir die |

Trennung aufgewendet zu werden braucht, wird oft: die. Mbglichkeit"
. ihrer Anwendung erortert. Dle Versuche sollen zeigen, in welchen‘.

Fdilen diea anzuraten ist. f:i}"‘~7:-w-j-*.i3yi;%¢:»- T

- el S . . X . PR : .

5.96) Im Gegensatz zu vielen von uns durchgefuhrten E1ndampfver--~

‘ suchen in -den verschiedenen Umlaufverdampfern der Versuchs-z;
gruppe, deren Ergebnisse im" Rahmen des Erwarteten blieben, P
’ zeigten ‘die Arbeiten zur Konzentrierung von Mlschlagge (50 %)

g;‘fdr,Ehxbbetriebe.insofe:n lS[eu.es”2 g;s durch die gupstigejygge des
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Schmelzpunktes die Lauge ‘bei héheren Konzentrationen als dunn-
flissige Schmelze im. Verdampfer umlauft und hierbei das restliche .
Wasaer ausgetrleben wird, In Dauerversuchen wurde bestaxigt, dass |

ein Verkrusten nlcht eintrltt Mit 20 atu Dampfheizung etleg die-

Konzentratlon auf 85 % Daruber hinaus wurde ein elektrisch be
helzter Umlaufverdampfer verwendet, der einwandfrel arheltete und o
Miechlauge von 98 % gab.

' 97) Der Betrleb ‘eines Umlaufverdampfers macht bel allen Losungen,
' Schwierigkeiten, die zur Verkrustung—nelgen.»Bei -einer Koch-
salzlosung, die ausserdem noch andere Bestandteile enthielt,. hatten;

sich im Versuchsverdampfer die Helzrohre in ganz kurzer Zeit zuge-'7m

setzt.<Von uns wurde folgender Weg vorgeschlagen -und dessen e;n—-

7 Wandfrele“Elgnung durch~Versuche~belegt:~Die Ldsung_wird durch_e eine”J
Pumpe ‘in Umlauf gebracht und durch - eln Helzelement geférdert, in-

“dem” aedoch*noch kelne Verdampfung und~im—allgemelnenﬁdaher auch .

kelne Verkrustung auftrltt. Durch elne weite: Duse trltt dle Flus— ?‘»;ff” '

sigkelt in e1n evakulertes Gefass. Hier' setzt dle’Verdampfung Je‘6
so eln, dass d1e Krlstalle ‘nicht an den. Wanden anwachsen, sondern i

-in der Losung schwimmen und- mit dleser durch ein weites Fallrohr 35

abgefuhrt weraen.‘Dle Bruden wurden Wit einem“ﬂampfstrahisauger
"f”“abgesaugt. Verkrustungen traten selbst bel langer Betr1ebszeit

nlcht auf._;w;'ﬁ

e : - U : P
 ‘;§8)5' Die Untersuchung eines Wlegand-4-Stufen-Verdampfers ‘in ﬂ;'““wf°
o elnem Betrleb gab Veranlassung,'allgemeine Ueberlegungen

, durchzufuhren, wie d1e Auftellung -der elnzelnen Stufen auf Grundggu_;

' der Stoffelgenschaften und ‘der Warmeverhaltnlsse vorgenonnen werf};'”

.~ den’ muss, damlt der Verdampfer geine “beste’ Lelstung errelcht.d:“*:; -

(Vergl. Berlcht ‘Nr. 209)
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;w992- Bei der Verwendung von Kunststoffen (ahnlich auch bei Por-'

: zellan, Glas \ind Steinzeug) -an Stelle von Motallen wird viel-b

AmffGCh -die-Frage: nach- der-Vechhlechterung des: Warmedurchganges
~infolge des Wechsels “der Werkstoffe gestellt. Falach ist,_,ls MaB

fur die Vermxnderung des Warmedurchgangs den Unterschied ‘der WAr- y 

imeleitzahlen zwischen Metall und Kunststoff anzunehmen. In bestimm- [
' ten Fallen zeigt sich eln fiir den: Kunststoff viel gunstlgeres Bild,;‘
" Es wurden daher e1ne Relhe von Beispielen durchgerechnet und zusam-£3

’ mengestellt, die’ die Verwendbarkelt von Kunststoffen unter warme-f“

technlschen Ge81chtspunkten ‘kldren sollen. (Bericht Versuchsgruppe

Nr. 207)

| : A

',j100)' Die in den verschiedenen IG.-Werken entworfenen und herge—'i;

ﬁ verlugtes.war dle Ausfuhrung der Kunststoffwer

stellten Absperr- und Regelventlle aus Kunststoff wurden—~-f

"f"auf~ihre stromungstechnische Elgnung besonders den Druckverlust L

und die. Regelfah1gke1t hin untersucht.'Wegen 1hres nlederen_nruck-fﬂ
kstatte Lu bei. weitem,

TR e e T

die beste. - }:» ey e
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‘(62) Dor’Pilterraum der. Teohniachen Versuohngruppe wurde weiter
. auageataltot. ‘Dor .Aufbau ist 80 durchsefuhrt worden, dass’ N
alle Filter ‘vollkommen frei.und zughnglich aind,"éd dasa beiiebige
_ Vbrrichtungen und Apparate, z.B. fﬂr -die Vorbehandlung des Filter;g;
“ 3utos, gum Auswaschen und fﬁr die Abnahme dea Kuchena, angebracht
" werden kbnnen. Die Vorlagen fur Filtrat-und lasch'aeser, aie Valy-
”gun- nnd andoren Hilfapnmpen atehen im Kbller.,

u Auf dem Bild 1at ein Peil’ des Raumes P sehen und ‘zwar ein zellon-
-loses- Trommeltilter Wit hohem Trog 0,5 mz@l_;wwﬁggmi
lﬁ‘o;n Trommelaussenfilter 0,3 PO et
. " ein Innéhfiltef- V:v - 043 m2‘
"ff‘i‘”wbiter sind vorhandens S ".'\,t o i
SR | ) Trommelfiltar aus/ Porsollan 03w T
o Planfilter 1~7 N ,‘/; o’{ihz_,;wm_wwwww,Mwwnwwwn
'eine Filterpresae SRR ' j. LT / '
'fzﬁzahlraiohe Handfilterplatton fur Kurzversuche.. |
~sffnenn3ohst geiiefert wird' ein Scheibenfilter. o




(63) Um- Verdampfer, Trockner und andero Apparate auch bei’ Tempo-_:"
‘raturen. iber 200 C, fir die die Heizung- -mit 20 atii nicht

mehr ausreicht, betreiben 3u kdnnan, wurde eine Diphenyldampf-
heizung ‘aufgebaut. In einem Kessel verdampft daaeeutektiache
1”‘ Gemisch aus Diphenyl und Diphanyloxyd. Der Dampf stromt dem- '

| Heizappsrat zu, kondensiert dort ‘und 'ird mit einer Pumpe in den
. Kesael zurﬁokgedrﬁckt. _A

- Die Heizung war bis 350°C in Betrieb. |

(64) Die oben genannte Diphenylheizung maclt bei der Dichtung fi?if
.. der Stopfbnchseneinige Schwierigkeiten. Um diese und ande-
rewNachteile zu~vermeiden,—wurden in_Gemeinschaft mit dem Elektro-,_

Aff—4*-Betrieb, Ing. Friedmann, eine Reihe von Apparaten mit elektrischer

~Heizung-und- negelgeraten~ausgerﬁstet und_ erprobt; zJB.z '
S 1) Elektrisch: betriebene Umlaufverdampfer
s é);ﬁiektrisoh beheizter walzentrockner.»i |

Die hlermit gemachten Erfahrungen waren sehr gut.~?5" oo

R

i\

(65) Beim Verdampfen von Losungen bis Zur’ Ausscheidung von e
Feststoffen macht oft die Verkrustung der Eeizrohre Schvien'“
rigkeiten. Inm' EntspannungaverdAmpfer findet die Verdampfung kurz B
nach dem Austritt der hocherhitzten und unter hohem Druck- stehen—
den Lﬁsung_aus einer Duse statt. Ein Anwachsen der Kristalle ge-‘ :
___“schieht hierbei nicht. Mit dem Prodnkt eines Parbenbetrlebes wurde _f
SN éIh solcher Versuchsverdampfer erprobt. Bei der Gestaltung der
“”“Dﬁsen haben ‘8ich- noch einige Beanstandungen ergeben, die jetzt

abgestellt werden. '
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N 3v; :

(66) Ein vierstufiger Betriebsverdampfer der Zwipro-Abteilung
vurde bezuglich seines Energie-Verbrauches und aeiner

i

‘ Lbistung untersucht..-

\

(67) Fiir ein anorganiaches Produkt wurdo eine Trockenschnecke
’ aufgebaut. Die Beheizung ist abteilungaweise verﬁnderlich,

die Drehzahl mit einem’Flhssigkeitsgetriebe regelbar. Vorgeachal— Ti”
' '.tet sind eine Mischschnecko und ein Desintegrator znm Ze:kleinern
',Tw;der Klumpen im Aufgabegut

/

]
e s

"f(68) Umfangreiche Versuohe mit Gasbrennern von 800 000 kcal/h
ZW] Leistung wurden gemeinsam mit dem Feuerungsbdro Lu‘ Diplo- ww»3

;ﬁIng. Funk, geplant ‘und von der’ Versuchagruppe dnrchgcfﬁhrt. Die-
yfdr einige angeschlossene Werke besonders wichtige Frago 'ar, wie'” 
‘SIOh e Brenner beim Umschalten von einer Gaaart auf eine andere el
‘\\verhalten,ins?esondere bestand ein wpsentlicher Teil der Veraucha- 13
" arbeiten :darin, beim Umschalten ‘ein Zuruckschlagen\des Brenners;", ;

2w verhindern. Die Arbeiten werdenamit Brennern verschie. i

Bauart fortgesetzt..bg*ﬂ:rf jff;fﬂ,#“ 5g<ﬁz-i 4= e

Ty e




a .

-jzsooooiss*

(69) In einam Schilde-Trockenschrank wurden eine neihe von'
~“; Trockonversuchen an- einem neuen Kunatstoff durchgefﬁhrt, :

\M  um anhand der’ Trockenkurven*und sonstigen- Ergebnisse die. nbtii“ )

gen Unterlagen fﬂr die Gestaltung der Fabrikationsapparate zZu Tf?
“liefern.. - o

. —
ml

(70) Der Aeroform—Trockner eines Kunststoffbetriebea zeigte
_ eine Beihe von Uhregelmassigkoiten. Zur’ Behabung sind
MeB-, Regel- und Betriebsvorrichtunsen entworfon und angebant
worden, die jetzt gostatten, Messungen ﬁber die Leistung der
* ‘Einzelglieder dieses Trockners zu ma.chon und diese aufeinandor h

: abzustimnen. o /

)W'.

e

'-1(71). 2wei vorhandene Traut-Wirbeltrockner, on denen der eine

. als Zerstaubungstrockner ausgebildet ist, dienten dazu, i
die Brauchbarkeit dieaes Trockenverfahrens fdr ‘@eine. Reihe von '

ZWiachenprodukten - prufen. ’,'f"ﬁ T ~a~w7-w -f~ﬂ~~vm;Hﬁ; ;‘mmwi

(72) Die im Werk hergeatellte Glysantinsolo zeigte 1m prak-.
tischen Gebraudh seringe Ui%erschiede zZu den aonatigen e

Kﬂltotr&gern. Die Verauchsgruppe prhfte an einer’ Kdlteanlage

das Vbrhalten des Glysantins und ermittelte Zahlenwerto fﬁr *:J
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', (73)«~Zur Verwendung in Tiefkdhlanlagen kommen als Sole f
einige unserer" ‘Produkte in Frage. Die bei -50 c S
;durchgefuhrten Versuche zelgten, dass Aethylglykol recht cu* 

'geeignet iste .. _

— .

(74) Die in einem Betrieb der Farbengruppe aufgestellte :
| Ahlborn-Kaltemaschine, die sich. von den sonstigen Kﬂl-"
.teanlagen durch ihre 6-Zylinderanordnung,; die hohe Drehzahl
. von_ 95Q/min und weitgehende automatische Sicherungen unter-""‘ 4
;jischeidet-wurde auf~ihre«Leiatungwund-ihren Betrighgzustand '7jT“”m
nntersucht. Die Ergebnisse waren iﬁ jeder Weise gut. T '

P e——— .

v(75) Die Linde-Kaltemaschine eines Zw;schenproduktenbetriabes

\ B . ’_.

wurde abgenommen._,_,_4

R

B (76) Ueber die gleichzeit1ge Stromung von Flussigkéif ﬁzid' ,
. Gas. durch geschuttete Kontakttrhgerkbrper wurden Ver- LT i
bﬂ-aucho gemacht mit dem Ziel, die 1nnige Vermischung beider "i:;fftf?
B Phasen an Kontakt zu verbessern und um zu verhindern, dsss sioh B
k;_getrennte Fltssigkeitskanale und Bahnen fiir- den Gasdurchgang T
.,”in dem: Schuttvolumen ausbilden, und dass daher die chemische
“;Auabeuto verringert wird. Die Art der Schuttung det Kontakt—

S kdrper bt hierauf einen grossen Einfluss aus. Die Wirknng
S it . o _

r
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einar Vorrichtung diese zZu beeinfluseen, z.B. der naoh nr. Lorenz,
zeigt das nachfolgende Bild, das als Blick: von oben in die Glas~-
; kolonne einen Querschnltt in der Mitte der Saule wiedergibt. E

Durch Erzeugung von drei Schuttkegeln fliesst dle angefarbte »
“lﬁesigkelt~aetzt~auch—in—drem~deut1ich—s1chtbaren~_Bahnen*ab.~_hu.~_

ST —

i

.»J
‘z(77)-—Eine in Amerlka vielbenutzte Form eines schnellaufenden
Rﬁhrers ahnlich dem Hoeschruhrer, genannt Nett—Co-Rﬁhrer,
wurde gobaut und in Versughen untersucht.- ' ’ ;

e ' Ein Vorzug dieses Rﬁhrera ist, dass seine Gestaltung aus
J'iPorzollan leichter durchzufuhren ist alg die dea Hoeachrﬁhrera,

‘M't;dessengggqspewBQpL o bt Ll
 wihrend aie kleinen Modelle sehr brauchbar sind.-;» SR W»J
. In Gemeinschaft mit den Hescho-Werken sollen tht-co-Rthrer .} f.
“-ﬁﬁaus Porzellan gebaut und erprobt werden. v . : :
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(78) ' Boi elner Reihe von Kunststoff-Enulsionen solite die Ver-
_ wendungsmdglichkeit von Auswoichprodukten geprﬂft werden, -
iju -dem-Zweck: wurden-in-den- -verschiedensten-Apparaten - Emulgior-7~~w~~
Versuche durchgefuhrt, die laufend durch mikrophotographiache Auf- S
'a¢nabmén dbervacht wurden°

P

v" (79) "Die zum Abfullen von Emulsionen benutzton Pumpan ‘sind be-~:
e zﬂglich ihrer Einwirkung auf diese untersuoht ‘worden. .
~?znabei zeigte sich, dass z.B. Zentrifugalpumpen nicht durch Aus-fﬁfﬁ
'A soh1eudern atdrend wirken, sondern sogar den Dispersit&tegrad o

‘_.'-,verbeggern, SR T Sl O N SUDURE S R S

JAFﬂ;(BO) Die Kondensations- und’ Siedekurven Ve
o "_d.h. der Zusammenhang zwiachen der stofflichen‘v‘ sammen~
"”setzung von Dampf und Flussigkeit mit Druck und Temperatur, sind :
yon' der- Vbrsuchsgruppe in einer Reihe von Fillen aufgenommen wor-:»aﬁ

1“jden. -Bel: anderen Mischungen wurden Kurzverauche -Uber .das: Siede-
.‘”verhalten und die Lage von" azeotropischen Punkten durchgefﬂhrt.
,)‘?Sﬂr Mahratoffgemische, z.B. Plir Textilhiltemittelbetriebe, wurden

'“"Sonderapparaturen aufgebaut und geeignete Mmeethodan entwickelt.;;' 

[,

luwmtheoretischen Entwurfenfbearbeitet. Die durchschnittliche Arbei(_“

' ﬁjfzeit fﬁr Versuchsaufbau, Hessung und Auawertung betrug etwa eine o
~ Wocke und konnte im allgemeinen nur durch-Zuhilfenshme von Ubber- |
AJ"Latnnden geleiatet werden. In: gleichen Zeitraum‘wurden etwa s

'hﬁ2g150 Angaben und Kbnstruktionsentwdrfe ﬁber die zweokmﬂssige Wahl i
| J'von nﬁhrern an ‘aie Betriebe ausgegeben. »fg~ o =
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(51) Dle Flltratlon der reduzaerten, unlosllchen Form eines‘ff

-”"—Fhrbstoffes wurde kontlnulerllch auf einem Trommel—

filter durchgefﬁhrt, das zu diesenm Zweck in einem luffaich-
"’*"'\
ten Behalter elngebaut war. (51ehe Abbllduﬁ_7‘ '

- 1m Krelslauf durch dau Fllter, d1e Vorlage, dle Slhlpumpe und den
~—wasserabsche1der —zuriick-in. den Behalteruirat. Furﬂdle Abnahm
.'"des Fllterkuchens elgnete 31ch am besten ein Schaber, wobei zu—_¥n¥
'”glelch die am Schaber bef:ndllche Zelle der Flltertrommel uber

. & SR
den Steuerkopf einen Kohlensaure—Ueberdruck ‘aus elner Bombe bekamg"'

'5} D1ese zugegebene Kohlensauremenge hew1rkte ausserdem 1m Behalter
' das Entstehen éines klelnen Uéberdruckes, ﬁer das Elndrlngen von

Luft mlt“Slcherhelt """ verhlnderte. ; 




(52) Der Warme bergang bei der Kondensatlon von Dampfen

i im Beisein von. nlchtkondenslerbaren Gasen wurde gemes—;"

:fsen. Es: zeigte sich, dass berelts sehr Xleine’ Gasbeimengungen J;gi‘,;;“¢
'elne sehr starke Verminderung des Warmeuberganges hervorrufen, |
wihrend umgekehrt kleine Dampfmengen die Warmeubertragung von_m

' Gasen &n eine Austauschflache fast garnlcht beeinflussen. Die-

‘;verwendete Apparatur wurde in- Gemelnschaft mit der Betrlebs-f"

v

werkstatte Hauptlabor Lu erstellt. .

Sle ermoglicht e1nen vollkommen geschlossenen Krelsiéuf des Gas-
- Dampfgemlsches und enthalt eine Dampfstrahl—Umwalzpumpe, Meror-f L
;.richtungen fur Geschw1ndigkeit und Gemlsch—Zusammensetzung sowie::%TW”
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S AR DA AR Do

' (55) ‘Aus einem Polymer:sationsprodukt wurde auf dem Vakuum—' _

‘ Zweiwalzentrockner der restliche monomere Anteil. ausge—h;glfl““
'*dampft. Die Bruden wurden 1n elner Vorlage kondensiert und kdn-~;fiWﬁﬂ
i‘nen erneut dem Polymerlsationsgefass zugefuhrt werden. Durch -
';;dleses Verfahren konnte die Vlskositat bzw. d1e mittlere Ketten- :

lange der polymeren Holekule gesteigert werden. Das erhaltene

{
i
H
|

s b a4

o Produkt wvar sehr gut.

Y

7 (54) “Ein neuartlger Wexkstoff der Hermsdorf - Porzellanwerke R
"Heschotherm" mit wesentllch besserer Warmeleltfahlgkeit

' “'als Porzellan wird zurzelt erprobt und zwar wird ein Umlaufver—y;j;li;"’

:dampfer mit 61ederohren aus- diesem Aaterial betrleben und hler-'

’?J;bel besonders dle Temperaturwecﬁselbestandlgkelt gepruft,HﬂTw‘"“”tZ”*-V

" F'ino”riéu entwickelte.) Ve_ﬁb"i‘ﬁdﬁﬁg;vpn;romelim 'ohr‘én’,.’-di‘e__..__._..m”'

_:= .. durch geeighete For Formgebung der Rohrenden und 'Verwendung .. .
- elner Gumnlmanschette bewirkt, dass im Nbrmalzustand Porzellan

auf Porzellan dlchtet bel mechanlschen Beanspruchungen dagegen
3 e1n elastlsches Nachgeben stattfinden kann, wurde auf 1hre Betriebs

——

elgnung gepruft.w:,ij.Wh;wmu;wwmu;g‘w,;wmfww_¢ffm,m;,;““;;wwmwyw,;g;;

R

(56) / Ueber d1e glelchzeltlge Stromung von F1u551gke1t und Gas .
durch geschuttete Kontakttragerkorper wurden Versuche ge~ .
macht mlt ‘dem Zlel d1e 1nn1ge Vermlschung beider Phasen am: Kon-'-
l.h.;u,.takt Zu verbesgern und um zu verhindern, dass 51ch getrennte Flus- R
' | 51gke1tskana1e und Bahnen fur den Gasdurchgang in dem Schuttvolumen 5
B ausbllden und Qfss daher d1e chem;sgp? Agsbeute verrlngert w1zd,_ ..‘;,,
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‘(57) . Die bei einer Reaktion in einem Betrieb freiwerdenden Gas—
mengen wurden in der Rohrleitung zw1schen Ansauge-Venti- o

lator und . Kessel gemessen, um den Einfluss der Art der Fuhrung
- des Prozesses auf die Entwicklung des Ahgases zu ermltteln. '

S,
o .

e ., g

>(58) Bel Slhi-Luftpumpen zelgte szch ein sehr starker Eln- .
fluss der Sperrwasser-Temperatur auf die abgesaugte Luft- N

~ menge. Durch Versuche wurden Zahlenangaben beschafft,‘die es er-?’f"'”w'

i mogllchen fur bestlmmte Lelstungen und Pumpentypen d1e hochstzu-,- “f*f

“gt__,,k;ass1ge—Wassertemperatur anzugeben-~4~ _ ';"$éxw~~~771

(59) Eln Buttner-Turbinentrockner steht zurzelt fur Versuche

'—zur Verfugung.f~.4“v~-<r?w~rw

.

I

—

}

(60) - Elne Reihe .von. Versuchen wurden durchgefuhrt, um unter den
vom ‘Betriebd gestellten Bedlngnngen Schwefelsaure 80, zu zer-, :

‘.*@~stau£en, dass die: dabei geblldeten Tropfen anschllessend in einer

’Brennkammer verdampfen und” dle Saure dissoz1iert wird.j_»

S

”“;3-<6j)5 Im ersten Halb;ahr 1959 wurden von' der Technischen Versuchs~ :

gruppe anndhernd 100 Auftrage der Betrlebe mit Versuchen

und‘theoretlschen Entwurfen bearbeltet, wobel d1e durchschnitt-’

liche Arbeltszelt Jewells etwa elne Wbche betrug. In gleiqhen fﬁ,qﬁ‘;:"

.‘7. Zeltraum wurden etwa 75 Angaben uber dle zweckma581ge Wahl von

i S P08 e GRS P3G M U B 2 S WIS STIAG AT L R ST AL L
R n s o oy N N ) -

Rdhrerform, Drehzahl und Antrlebslelstung an die Betriebe ausge—:.:“i

geben. V‘ RO AT ‘._l:.i L
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l G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT
| QO 77'2%/ S SR

Unser Zelchen° 0.2 14572 - B
//% {7 R Ludmgshafen as Rh.., 25.Januar 1944., Et/W

Verfahren zur~Herstellung “von_Derivaten aér £!3~Tetrahydro—';;t«flff*”

benzoesaure.- :nrw»r*svw;sﬁxaw;xaga;nfwﬂ»w o [

, _ ‘Es ist’ bekannt dass Butadlen mlt Acrylsaurenltrll oder '_‘
. uestern kautschukartlgei Mlschpolymerlsate bildet, wenn man das Gemi ch
”der genannten Ausgangsstoffe in Anwesenhelt von Sauerstoff oder Pe..
i oxyden erwarmt, andererselts ist es bekannt, dass man Nitrile oder-
:_;ff,Ester der‘Al3—Tetrahydrobenzoesaure erhdlt, wenn man Butadlen oder.
m17f'se1ne Homologen ‘mit oo p—ungesattlgten Carbonsaurenitrllen oder aeste
in geelgneten Losungs- oder Verdunnungsmltteln, erforderllchenfalls
" unter ‘Zusatz von’ Emulglermitteln und - zweckma381g 1n Gegenwart von
_ ?}ffStabi11satoren, 1#ngere Zeit auf méssig erhohte Temperaturen SYWHT
.7 Die Ausbeutenfbei:diesér;Ausfﬁhrungstrm»GErfDienSynthésé)beﬁriegigé”

& » Tetrahydrobenzoesaure 1n'é1nfacher Welse mlt vorzugllcher Ausbeute er-
frhalt, wenn man ungefahr aqulvalente Mengen von Butadlen oder selnen
i 'Homologen u_ud 0(, ﬁ ’ungesattlgten Carbonsaurenltrllen bzwo'fmestern"_

| f}”erhltztol

: Geelgnete Ausgangsstoffe 81nd~z B°~Butad1en, Isopren oder

*“rfPiperllen elnerselts, Acrylnltrll Methacrylnltrnl Acrylséuremethyl
,y1—>wbutyl~?oder mcyclohexylester oder entsprechende Methacryl,

?_etzt :

5w1e‘Hydr0ﬂhinon, oder Am1n0phenole, w1e N—Benzylnp—aminophenol, hin-
' 'ﬁberechn.

'der Umsetzungstenlnehmerxkurze Zelt (zoBo l Stunde) 1m Autoklaven er
* urch:




kontinuierlich herzustelleno Man: erhalt sie dabel in melstens hber e
90%iger Ausbeute und grosser Reinheit° ,;‘_HW T A
L Gewﬁnschtenfalls kann man dem Reaktlonsgemisoh unter den .

"-Umsetzungsbedxngungen gasformlge, 1ndifferente Verdunnungsmlttel, '
“wie Stickstoff Methan oder. Kohlendioxyd, zusetzen und unter er«Lﬁﬁggﬁyu
uvhohtem Druck arbelten. R

’ Belsplel, L .,.W“”?LHTL w”““,W_,_ MAﬂ,;Im
o Durch ein senkrecht stehendes, Jeeres . Hochdruckrohr aust;' A:f
ffEdelstahl von 3000 cem Inhalt werden unter elnem Druck von etwa}if"'
100 Atm. Stickstoff stiindlich 300 g Batadien und 294- g mit Oy2% + -
 ',N-Benzyl-p-amlnophenol stablllsiertes Acrylnltrll gepresst Dieﬂ?fﬁ;ﬁ;féf
'jTemperatur im Inneren des Rohres w1rd durcthussenhelzung auf "”'
l60»bls 180 elngestellt. R R .
. Dashkontlnuierllch abfllessende Reaktlonsprodukt erglbt

*belmder~£rakAlonierten~Destillatlon 1n elner Ausbguﬁgngn 95%,‘




'}f,,f,_'f'Unser Zeichent 0.Z. 1478Ls T
'Ludwigshafen/aho, den 6°Juni 1944° T
» o /Ko-» S

2ﬁ0000¢07

ﬂ“dr xyl ,
";bei@erhbhter Temperatur mit Alkalia.oder Erdalkalihydroxyd'

S 90 Teile Butandiolwl 4 werden im elsernen Autoklaven'levstunden
uxglang mit 40 Teilen htznatron und - 250 Teilen Wasser aut 12500 erh:
: e *entstehende ﬁligemFlﬁssigkeit wird nach Abtrennung» n




”“14781

.:fl;~Ither extrahierto ‘Aus dem zweiten Atherextrakt erhﬁl+ man. durch :];,;f;,,n"“
~“fraktionierte Vakuumdestillation 20 Teile Butyrolakton, d 10_.”T”'”“‘”ﬂ“

 }’80 % dee umgesetzten Diols9 und 1 Teil Bernsteinsaureo.

. : | Beispiel 2. s e T
) 177 Teile Hexandiol»l 6 werden in der in Beispiel 1 angegebenen‘"fwﬁﬁ"
MZWeise ‘mit 60 Teilen. Ktznatron und 400 Teilen Wasser ‘nehandefl,t.,--'--_‘__V__\'_ff‘."‘_-v_w;-t
" Bei der Aufarbeitung nach. Beispiel 1 ‘erh#ilt man 50 Teile 8lige 5f' L
;gFlﬁssigkeit, die. ‘zum. grossen Teil aus’ Caprolakton beatehto Durch )
_. Destillation fmTHochvakuum erhélt man daraus 20 Teile “eines Gemischeef
..»>von mono= “und dimerem Caprolakton9 das mit Hydrazin eine kristalli»‘yffj;*
.;sierte Verbindung 11efert, die bei 120 bis 1210 schmilzt und nach Ry
'"ihrer Zusammensetzung dem Hydrazid des Caprolaktona entsprichto~“"

R, , Patentanspruch° :
\ren zurwﬁerstellungwyonﬁAlkalim oder~mwh

ﬁ"‘uren, dadurch gekennzelchnetg dass man Diole{ﬂiﬁ“$°'ﬁﬁ

R




\mit Philedienen in newe chemlsche Febrikel
etzt werden kemt und mon damit ovtl, auf, ’

arbeitung der bisher vorgeschlagenon Art (z.Bs

lation) -versichten kinnte, Die. Betrac] & |

e 14 elber ant Gl Sizhalt 100 0,
Teilen ‘eines




) v
{2V ,‘ln',’
A s

s

N

260

)




S An Estern kbnnte man aus 100_kg C4H6 oder 345 kg
Butantetracarbonséure erhalten. (Verestcrunb mit 98% .Th.
Ausbeute gerechnet) ;}'g e

wﬁrden~hierbei 270~kg
B : : "thylalkohol
oder?65 ku Tetrabutylester, benotipt wurden hierbei 435 kg
: ~Butanol .
oder 925 kg Tetra—Lcunaester benotigt wﬁrden hierbei 600 kg
: _ Leunaalkohole“(ger.mit nittlere
S , “Grisse Cg)

‘Dewentsprechend Lonnten aus den infolge L_
. engpass zunhchst nur Ain Betraoht kommenden rund 14 5Jmoto
}Tetrahydrophtal aurg (aus 4 65 moto 04

bder28 moto Tetraathj1ester
'v*35 moto Tetrabutylester -

J7ch:Fop1f waren die,Ester {9 6y
~vonﬁélnigénﬁloowméﬁbfg¥s;“é4 ; , oy UT. Igel , _
_bringen. ; ff 5" “teth ischen;;ntwicklung,InTﬁieser

7gmﬁ ste man. also fruhzeltigrln erster: Linieidi“"" '
”1féénre. ferner Salpetersaure, and die betref;ende FA1 hol
ohe s11lens E 'jRM 1,-- Butadienprei f Bk lufmg




CHz

CH CH—-CO-—CH3

! : ﬂ < - -"* “ k
H CH2

Phenon SRR A R
(CJclohexenmeuhyl—“ﬂi"' |
o keton) BRI

Dle Umsctzung AR Tetrahydroacetophenon undrfolgende-

Hydrlerung*zuuﬂexahvdroacetoPhenon (Cyolohexylmethy1>“t, ) mi-

HRO3—Oxydation ‘dieses Kbrners - AdipinSaure 1st*technisc'

‘;interessant,w, 11 die. ‘erhaltene’ Aaipinsaura im‘ y ,
billigen: Ausgangsmaterlalien;nichtfmitﬂAdi'ins ure U - Ph

‘oder aus Tetrahydrofuranf

“man ‘von der- EWA TS noch stark in Entwicklunghﬂtehen:a

Menbenma581g 1iessen sichr,us

e (oder—o 60) und Butadienpreis‘Qin,RH~1'30‘
.70’(oge‘“1 30)

-”'53 4-Cyclo-ff' -
“hes en&ltrll ﬁw.,f
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—— Ludwigohafen, 24.11-43 He -

}i‘ f’,s- ;‘H:»Y\;;g
Auszug aus der Patentanneldung 73 428 IVe 12 o
von Le erkusen vom 19. Oktober 1942.

v N

S '_Verfahren Zur Herstellung von Nitrgién. , JéUOUG@lS

’ Belsglel P K
44 Gew.Telle Bu tendiol weruen mlb 94 Gew;Telleq Aupfercyanur_und”“

100 cenm konz.Salzsaure langsam uuf 908 erwérmt und 272 ‘Stunden %i:

— auihuleaer Temperatur gehalten. Das Reaktlon~gemlsch Wer kontl-: f

fl nulerlich mlt Benzol extruhlert. Nach Verdambfan de» uenzols ge-:f 

"’Hw1nnt man das Dlhydrcmuconsaurediniurll 1n guter Lusbeute. Ver-*fi

ringert man die ¥enge an Kupfercyanur und Saleaure,}ao glnkt

- die Ausbeube an DlhydromuconSauredlnlnrll zu Gunsten des 4—Oxy—

jgbuten-(Z §)-0yan1d41) T

\‘.




Auszu& aus der Patentanmeldung 73 281 IVo 12 o
von Lever&usen vom' 28e Septemher 1942.'

”i 'Beis2ia1 1 . : . T -
_ : .40 Gewiohtsteile ca- 70“igen Allylalkohols, 14,5 Gewiﬂhtateile.f
" -”wasserfreier Blauséure, 4,5 Gewichtsteile Kupferchlorir. und o
_2 6 Gewichtsteile Ammonchlorid werden im Bomoenrohr 16 Stundenfw
= auf 90 bis 100 erwarmt. Danﬂh wir a die cbere ocaicht 1n
VEJJLA+her aufgenoaxen, dle Atherlosung mit. Sasser gewaechen und o
_fgetrocxnet. Der Rther w¢rd abdeetilliert und” der Hi.i.c‘»\sta.nd'7"j
o ‘f“’““i,omert. Tach einem geringen Vorlauf geht bei 11‘2\?‘""

R fBeisglel 2 “fl*“u
‘ Setzt man im Belsple -

'A»&.Beisgiel 35 L e
T T Gehicntstellé—104"Bﬁfﬁn&101““58p ‘

B fBlausaure, 6 Gewlchtetelle Waaser,k7bGew1chtsteiie Yu)ferb _m

JRESHISNE,

.f3f1450 14 ;; ein farbloses 61 uoer, daa das 4.0xybutenﬂ&'
ffdarstellen durfte- Danach geht bei 160 - 165 ne
| 7,Vorlage bald erstarrende Subetanz uber..Sie schmilzt‘nac |
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Unser Zelchen. Z 14370 '. Je/Ho

Ludw1g~hafen 8. Rhwawden 19 Auguq+ 1943

Vérfahfen zur Herstellugg!von Carbonséuréﬁp

Es wurde vefunden, dass man Carbonsauren in einfacher -
Weise geW1nnen kann, wenn man allphatibche oder cycloal;phatlsche“
Dioxyverbindunven’ die mlndestens 3 Kohlenstoffatome enthalten, und
-in-denen die. Oxygruppen .an benachbarten Kohlenstoffatomen s*t79n9
mit Alkallen oder Erdalxalien 1n der - Narme behandelto Hierbedl ritt

~; eine oxydative Spaltung ein9 bei der dle Bindung zwischen: den: dle

Oxygruppen—tragendeanohlenstoffatomen gelost w1rdu Dementsprechnnd

‘ferhalt man, wenn man von. allphatischen Dioxyverbindungen ausgeht,'7

"‘auS"elnem~Moleku1 -des- Ausgangsstoffes zweiﬂglelche cder verschiedene |

nocarbonsauremolekule, ‘wahrend - ‘bei der Behandlung von Dioxyverbin

'{dungen der. cycloallphatlschen Reihe unter Aufspaltung ‘des Ringes

. charbonsauren geblldet werdena

 __ Die Oxyde oder Hydroxyde der Alkalien-oder Erdalkalien

konnen\in fester Form bzwo‘trocken*oder*auch~als-konzenxrmexxe_Lﬁmam_ﬂ
sungen oder Suspen51onen in Verdunnungsmltteln, w1e dasser9 Alko~i”
holen oder Paraff1nkohlenwasserstoffen, verwendet werden. D1e anzu-

' wendenden Temperaturen rlchten sich nach der Art der Jewells verwen«‘f

deten Alkallen oder hrdalkallen und - nach der Bestandlﬂkelt der be~¢4'ﬂ

*v handelten Dloxyverblndunveno Sie“ileven im allgemeinen zwischen ' .

”etwa 200 und’ 600 5 vortellhaft zwiuchen “etwa.250 und 350 . Das Ver~ '
;fahren kann unter gewohnlichem Druck durchgefdhrt werden, dochr ist*Vi”

ess hauflg vortellhaft, unter erhohtem Druck zu arbelten9 der durch;
“TTinerte Gase; z-B:- Stickstoff -oder Wasserstoff, erzeught. werden kann,
;‘n;Die Umsetzung kann An eisernen Gefassen durchgefﬁhrt werden9 wobei"

’fpraktisch keine Korrosionen auftreten, und erfordert daher keine
~_besonderen Vorrichtungen° Das Verfahren kann auch im fortlaufenden.vpﬁ
\*Betrieb durchgefuhrt werden, indem man dle Ausganvsstoffe zusammen : {

-7-;m1t den Alkallen oder Erdalkalien durch ein auf\dle gewunschte

A

,v_Temperatur erhltztes Gefdss“leitet. — -":4f}’Yﬂf”g : ¥'  h;”




330000221 :

=0.2.14370. S e T

. Die in'den nachstehenden Beispielen angege~
benen Telle sind Gewichtsteile.: ;
P e Beispiel 1. : : =

I , 100 Teile Hexahydrobrenzcatechin werden mit

_Q"~-~~_220 Tellen Atzkali in einem eisernen’ Ruhrdruckgefass 8 Stun»

T den’ lang auf" 3200 erhitzt, wobei -betrdchtliche- Mengen Wasser— ;-fa.,.:
.stoff -entstehen. Die Masse wird in Wasser gelost und mit ver—
dunnter Schwefelsaure angesauert ‘Hierbei fallen aus “der wiss—
rigen Losung 54 Telle Adipinsaure aus; welche nach’ einmaliger
Umkristallisatlon aus Nasser schmelzpunktsrein erhalten wirdo-
Dle Ausbeute betraot 43 % dexr” theoretischeno' '

' Beispiel 2. : : :
S 20 ‘Peile Phenylglykol, 23 Teile. technlsches o
Atznatron und 100 Telle Wasser werden in einem bchattelauto—'v
klavenrﬁ Stunden lang auf 320o erhltzta Das - Reaktlonserzeugnis'
- 1st~e1ne—hel&belbe~WasbrigewLosung,mau£~Welcher 31ch ein. hell-
:Lg braunes 01 befindet. Dieses w1rd ‘durch zweimallges Ausschdtteln
' mltﬂAther«entfernt*undwhleraufmdie_wassrigemPhase mlt verdunn~- f? o H
ter Schwefelsaure angesiduert. Hlerbel werden betrachtliche Men-
gen Kohlendioxyd freis- Belm welteren Ausathern der sauren Losung ™
'"'und Avdampfen des Athers werden 5 Teile schmelzpunktsreine Benzo—ff--7>7w

——t ot

N esaure erhalten.

\

Patentdnspruchv;; j _ , ,
. Verfahren zZur Herstellung von Carbonsauren, dadurch L
gekennzelchnet dass man allphatlsche oder cycloallphatische C
Dioxyverblndungen mit mlndestens 3 Kohlenstoffatomen, deren

| Oxygruppen an_ benachbarten Kohlenstoffatomen _sitzen, bei erw;"'

'. hohter Temperatur mit Alkallen oder Erdalkallen, gegebenenfalls
“in. Anwesenhelt ‘yon: Verdunnungsmltteln behandeltu_ ‘ i

—

I G FARBLNINDUSTRIE AKTIENGHSELLSLHAE%/

R Jemm
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. Unser Zelohen : 0.3, 14 272

Ludw1gshafen a F :7“28;mJun1 1943 J/211;ML4 

Verfahren zZur Herstellung von Carbonqauren

Bs_ wurde gefunden9 aaB man ‘aus. akt1v1erende Gruppen ent- ° BE
>;'ha1tenden cycllschen Oleflnen mlt sechsglledrigen Rlngen, 1nsbeson-'.»
,dere Wenn 51ch dle akt1v1erenden Gruppen in a—stellung zum Rlng be—;A~97

1ff1nden, curch Behandlung mlt Alkallen oder Erdalkallen‘-~ .

B unter Rlngsprengung wértvo*ie—ﬁarbonsauren_;;:i

'*1n senr guter~Aucb°ute~erhalten kanno Vor allem kommen solche sub-

ﬁvstltulerten cycllschep-Oleflne in Betracht? deren in. a—stellung zum ;;
'Rlng beflndllches Kbhlenstoffatom entweder durch elne DoppelbIndung

Lomit elnem welteren (1n 8- Stellung zum—Rlng befindllchen) Kohlenstoff—

'-?'atom oder mlt elnem anderen Atom oder elner Atomgruppe~verbundan 1sgh*”
'v:dle dem Olefln elnen polanen Charakter ertellt .wobel w1eder dlege-jv o

"f“nlgen Gruppierungen bevorzugt 51nd, bel denen das” Kohlenstoffatom

--]anﬁdas andere Atom oder d1e Atomgruppe mlndestens doppelt gebunden

~':ﬂi5t,»w1e Z. B be1 den folgenden Grupplerungen {*f““f o _gx;mewgmu;“@ﬁ
- G = 0, g = 0, ~G.= 0, ~C - € - oder - = C~ | SR
SR T \ \ - " ' " : f o }ll (Enolform), Sl

\' *¢“"&.;
\.\*\““np

. PN T A g o A ST Ty o . . - v
[} . N . s . A . . ° .

o378 P K R T T e e
"A;g:g_y'Geeigneteevepggpdungen-sind z.B. Qetrahydrobenzalgehyd oder seine
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14 272 _
rlngsubbultulerfen Alkylderlvate, Cyclohexenylalkylketone oder deren,

4

Abkommlinge, Tetrahydrobenzoesaure oder deren Ester, Tetrahydroben—
zclnltrll Tetrahydrophthalsaure oder Tetrahydrophthalsaureanhydrld

'oder deren Abkommllnge,_Cyclohexenylmethylchlorld, letrahydroben—

"zylalkohol Cyclohexenylathylalkohol ferner ~auch Nltro—'oder Chlor- -

Acyclohexylen._Dle genannten Verblndungen—konn 1e10ht durch dle

| Dlen—synthese oder auch auf anderem Wege erhalten werdenoAEs ist

'hlerbel glelchgultlg, 1n welcher Rlngste]lung Q1ch die oleflnlsche

\

_Doppelblndung beflndet Werden die- subqtltu1erten oycllschen Ole—

’flnegdugph dieleen—synthese—hergestellt, govgelangt_man zu.denll 
+ erwghnten bevorzugténJOlefiﬁen,'Wenn'man bei éieser-svntneseials

v

l”JOleflnkomponente eine solohe verwendet, die durch eine konaugler-’”

'ue Doppelblndung eine geatelgerte Po ar1s1erbarke1t aufwelst oderf SRR

1”e1ne'°olche, dle durch“érnen an der“C C“Doppelblndung“haft A
woder~1n deren Nane beilndllchen Substltuenten elnen polaren Charak—w—onﬁe.g

'fter hat, wobel im letzten Fall w1eder solche Substltuenten beson~:“

jders vortellhaft 51nd, aurch dle elne konauglerte, mlndestens -

v

'doppelte Blndung hergestellt w1rd, wie 2. B durch dle folgenden , §FT”5“'“f

.mGrupplerangen . -l, "‘J'<

g =0 - C = o, T=20 -.c = T, ¢ c.__c - c—f- N“m

1 Bt |

'fmllu“,L D1e duroh das_Merfahren gewonrenen Carbonsauren k?nnen ;W“m ”;4

- vortellhaft zu& Herstellung von Kunstst01fen oder Welchmachern o

verwendet werden° A, '_‘1 ST ;:l -»ﬁ;,f

In manchen Fallen kann be1 der alkallschen Behandlung durg ”ﬂ¥<ﬂf;

genannten cycllachen Oleflne (z B der Addltlonsverblndung von,
Butadlen an Male1nsaureanh3dr1d) Kohlendloxyd abgespalten Werden, S

’lﬁﬁ ”mobel ebenfalls wertvolle Zw1schenproduktVAfur Kunststoffe* -

Welchmacher erhalten werdeno-,',- :
Dle Umsetzung kann auch 1n Gegenwart von Losungs— und
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o Verdunnungsmlttekn auggefuhrt werden; wie z. B. Wasser, Ather, bel
den Umsetzungsbedlngungen Flu381gen Parafflnkohlenwasserstoffen

goder Benzol oder selnen Homologen° Im allgemelnen fuhrt man die:

' Umsetzung bel Temperaturen oberhalb lOO 1nsbe°ondere zw1schen |

———

""":"250 und 400 ‘eus,
Ferner hann man dle Umsetzung sowohl &ontlnulerllch
wie in elnvelnen Ansatzen durohfuhren, ersteres Z, B dadurch, daB
.man das der Uwsetvung Zu unterwerfende Gemlsch nach und nach durch

éinen auf d1e Umsetzungstemperatur gebrachten Behalter leltet

In den folgenden Belqplelen 31nd dle angefuhrten Telle S

-t

: Gew1chtste11e°, _ ' ,'ff’“:;M,;;'ri _irﬂﬁf”"

BeJQpLel l

150 Telle des Cyclohexenylmethylketon das durch ~};  o

"'_Kondensatlon von Butadlen mlf*VlnyLmethylketon erhaltenrw1rd”~wer'

""””den mlt 150 Tellen Atzkall in- elnem BiE enautoklaven 12 Stunden-;;§£r~

V-

‘Das ‘dabei erhaltene Drzeugnls 1st eine zum grossten

mvTell durch Polymerleatlon des Ketons entot ndene Masse. Sie erd

vmlt Wasser behandelt, 1n demndas Polymerlsatlonsprodukt unlosllch

is t Nach Abtrennung und Ansau;;B der alkallschwwassrlgen Schlcht
"}mlt Schwefelsaure (wobe1 Kohlensaure in gerlnger kenge entwelcht)
A  und Qarauffolgender Atherextraktlon und Relnlgung durch Vakuum—
'U'destlllutlon.werden 8. Telle Pimellnsaure vom Sdbmelzpunkt 106° “:H

Belsplel 2

_ 7 50 Telle des Kdllumsalzes der A3~Tetrahydrobenzoe_ff7FT":
;~ ;saure werden mlf*BO Tellen festem Kallumhydroxyd @nd ‘10 Tellen:

\Wasser zur Umsetzung gebracht WDas erhaltene Erzeugnls w1rd 1n.':
\ \ )

’ﬂ,Wasser gelost* es entw1cke1t bevm Ansauern mlt Sohwefelsaure
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kelne Kohlens&ure. Nach’AuIarbeltung ‘wie nach Beispiei-l werden

35 Telle elner bel 2 mm Quecks1lberdruck von 200 bis 220 ,sieden—
" den Fraktlon erhalten, d1e zum grossten Teil (86 %) aus leelln—

*“”“*éaure*besteht-ln gerlnger Menge olnd dleser Fraktlon Isomere der

,leellnsaure, wie Mothyladlplnsaure und Athylglutarsaure, belge—~~~lw :

mig;ht -Nach eihmallger Krlstalllsatlon -aus’ Benzol lassen sich dle—_'

se wegen ihrer 1e1chteren Losllchkelt im Benzol abtrennen. Es wer-‘

den SO 30 Telle Schmelzpunkts—relne leellnsaure 1sollert Etwa

d1e glelchen Ausbeuten werden erhalten, wenn statt Ka}lumhydrqud .

Natrlumhydroxyd angewanﬁt w1rd ‘v_ | “ e T
””f"‘f';‘ Wenn bel der beschrlebenen Behandlung statt 20 Tellen_fm

Wasser~lOO~Te11e.Wasser zugesetzt werden, w1rd ;n sehr guter Aus-;;.,;f,.

beute elne be1 2 ,m QueckSJlberdruck von 200 bls 220 51edende

Fraktlon erhalten, 1n der etwas mehr lsomere“der leellnsaure .

Belsplel Zo'ﬂ‘

lOO Telle ¢ﬁ3 Tetrahydrobenzonltrll werden mlt

lOO Tellen festem Kallumhydroxyd unﬁ‘40 Tellen Wasser 1n elnem
.'  ulsenautoklaven 6 Stunden auf 350 erhltzt s ’
. . Nach Aufarbeltung des erhaltenen E;;eugnlsses wie nach ii-
I”“Belsplel 2 werden lll Telle leellnsaure ( ; 75 % &er Theorle)
’:HlSOl;eTto. ; - s o

1'f ,M: r Belsplel 4°

60 Telle des Kallunsalzes der‘d4~Tetrahydrophthalsaurem
(durch Kondensatlon von Butadlen mlt Nalelnsaure erhalten) Werden
mlt 60 Tellen Atzkall gemlscht und in elnem Elsenautoklaven (3 Stun-ﬁgip7
}[df'_ :N‘a&i\'erhltzt | |

Das Umsetzungsprodukt 1st elne welsse Masse, dle srch

“  lelcht 1n Wasser 1ost Dle alkallsche wassrlge Loqung w1rd mli."
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%30 %iger wéssriger Schwefelsaure angesauert, wobel vlel Kohlensau—
re entwelcht, und hlerauf erschopfend mlt Ather eytrahlert

Der Extraktlongruckstand Lst e1n lestallbrei der

T zur welteren Relnlgung der—Vakuundestlllatlon unterworfen Nlrdo

Dabel werden 20 Telle leellnsaure vom Schmelzpunkt 104»105

gewonnen (Saurezahl 695), dle elner Ausbeute von 51 % entsprechen.v

Patentansprucheg

1) Veriahren -zur Herstellung von Carbonsauren, da-

durch gekennzelchnet “daB man akt1v1erende Gruppen enthaltende

a2 cycllsche Olefine mlt sechsglledrlgen Rlngen, bevorzugt solche,_

in denen c1ch eine akt1v1erende Gruppe 1n d—Stellung zum Rlng  '

— oefipdet——elner«Behandlung_mlt.Alkallen oder Erdalkalien unter-

. wirft. o u;s_.”,;xp,u‘f,,;ﬁ*

entsprechenden Atomgruppe durch eine mlndestens doppelte Blndung“fj"@”

.'ﬁi' 2)
daB mdn von cycllschen Oleflnen mlt Plnem 1n aastellung zum Rlng~~w7
beflndllchen Kohlenstoftatom ausgeht, das mlt elnem anderen, den'z'

@ieflnen_elnen nn]aren Charckter ertellanden Atom oder: mlt elner:-u

S e v

verbunden 1ct L S ‘.' PR

3) Verfahren nach Anbpruchen 1 und 2, dadurch ge«

kennzelchnet, daB “marn: dle Umsetéung in. wassrlger Losung oder in»nh;;"

Verdunnung mlt elnem organlschen Losungsmlttel durchfuhrt

1 G. FARBDNINLUuThIE AKTILNGESELLQCHAFT/ DR
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