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Hexrrn Nr. L oo hmuann .

;: N a n o selapnlape o

Bereits mit Sghreidben vom 8.2.39 habe ioh suf die Mg—
lichkeit hingewiéaen, dadurch ncutrelilfreie Dieselanlagerungs
produkte erhnlten za kSnnen, duss man das Adsgangédieeelvl
vorhexr in gentigead engo:Praktionen zerlegt und dann das /n-
la.eruigsgemisch durch Vakuum—nestillttten trennt. Tir haben
von dieser MBglichkeit bisher nar zur Herstellnng yon ?ett—

. aduren Gebrauch gemuﬂht, und dabei mit gntem Erfolg.

Die besondere Netur dieser syntneti chen Fettsauren
steht einstweilen einer ueuhnischgn‘(graeudung entgegen.: An-
ders dirfte es: aber wahrscheiglich seiﬁjﬁei den durch ﬂagserr
gasanlagerung erhﬁltlichen, hﬁhon-molekqibfen ﬁlkdholeh.f B

Ich bitte daher die Herstellung grisserer Lengen von

;-Dieselalkoholen nach dem genannten Yerfuhren vorzubereiten.v

han mﬁsute also das olefinnaltige Digseb/zunavhst in so enge

..Fra&tionen zerlegen, ‘dass die h&ohstsiedenden neutrqlen»Antei
"le nooch marklich tiefer sieden uls die niedrivsten alkoholi—-

Ty

schen Anteile.‘%'— o -_up‘ : . -)JQ
*75 Aus den vorliegen@gn Daten pigit _qdie geradkettigen Stoffe

'scheint nervorzugehen, dass die Unterachiede in den Siedepunk—
.tenrzwischen den Alkoholen und den Kohlenwasserstoffen nicht .
'sehr gross sind, 1nsbesoude¢e nicht bei den . hbhermolekulanenw'

{
Gliedern.vDagcgen scneinen erhenlivhe Unterschieue vorzuliegen
in den Schmnlzpunktem. &an annte also: die ‘oben. angegvh nen

_Arbeitsweise ‘zur «eindarstellung von, hdheren Alkoholen auch -
. 80 ausfuhren, dass, man die olefinhaltigen«Kohlunwasserctoffe
'wiederum in enge Fraktionen zerlegt, nach der 4n1ggerung dann
-jedooh, statt im Vakuum zu—dcstillieren,'nunmehr fraktioniert

Pusfriert und von den_ausgefrorenen Alkoholen das Neutralﬁl

Durd'lschrifL
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Herra Dr. L u ndgruf .

3 Koh vd-C1l = 115

Wir missten aBglichst buld Versuche mit GCemischen
aus ‘Yansergos und Propylen durchfthren um festzustellen,
ob das Konlenstoffatom des Zonlenoxyds in 1-, oder in
2-Stelluggwppgelegert wird. Diese ¥r.ye lidsat sioh beim
Propylen am besten analytisch kliiren. '

geg. Roelen.

Na,
Jacob.

Dorchsdhirift..
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‘%l}lﬁllf;,?wh;("'éﬁaybkﬂ;&/ Oburh:unen=Holten, den 15, Oktobsr 1938,
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Horrn Dr. L s nd graf .

-

: RO =0l

Vir missten duxrch Vercuoh foststollen, ob dus Lo~
‘bx.lt, wolohes in unseren Hesktions-P’rodukxten aus der Xoh-
lenoxyd-Athylen-Anlagerung geldst ist, auoh in dieser Form
die Rotalyse bewirken—kann.

Man mitsste also suntohst ein n‘ngiohat kobeltreiches,
.tiu:aigoa Produkt horstellen. Dieses ’rodukt wire zu f1l-
trieren und dann in dem liocgenden Autoklnven_einguftillen.
Msn misste dean festst:llen, ob durchgeleitetes Xthylen~
Wussergas—~Gemisoh umgesetzt wird, oder b hiersa die Anwr
senheit von festen Entalysatoren erforderlish 1917.

: gez. Roelen.
Ddr. Hl,
' Jacob.

-DL.)rdﬂfs'"c_hrift
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llexrn Dr. Laudgrnr./

R A [a} “1 ¢ ]

Beknantlich sollen uusore Pettuliuren nennensworto Hydro-
xy$Gruppon cutuul.on. Unudhiliiglg dcvos, ob diesor Bofund be—
stiitigt wird odeor nlcht, huben ader ungsure niedrig:r asfoidcuden
Zondensutionsprodukte, sowie uuch die bei hdherem Druck horge-
stcllten Bénzine und sohllosslizh dag Syuthol von Pischer griscse-
re Liengen ~likohol exrgcben.

. Bs 1et_gggggghmant‘g 198 dieze durch Hydriorung zus den'
«ldehyden . entstunden sind. — :
e i 8- -

- Die gleiche Webcnre.ktion, nhmli*h Hydrierung dés flde-
hyds zum Alkohol kunnj unzweifelhuft cuch bail unserer gzofsrmigen
oder flilssigen sldehyd-Synthese eintreten. ©s ist nicht einzuse-
hen, wcrum der Aldehyd in CGegeuwart des ;obﬁlt—ictaiysatoré niocht
durq§ den Tassorstoff des Vassergﬂs&s hydriert warden soll.,

o Hieraus' folgt, dass wir um h'ichste Ausbeuton an prim&rem
Aldehyd zu erhalten, diesen m%bliohut bsld wieder :us der Reuk—
tionszone gu entfernen h&ben, um .ihn vor‘der Einwirkung des
¥agserstoifs gu schitzen. Bel der'kbdtiduierliénen Ar-eiltsweise’
irder Gasphuse erfolgt dieses ‘ustragen ununterbrochen.

Besonders nzchteilig digegen ist in dieser H*nsicht dzs

d@kontinuierliche Axba 1teﬁnflussiger Phase. Eg 1st denkbar, dass
' man =us den . Olefinen‘des Diesolales scnl‘esslich nar ‘lkohol

erhalu, wenn m:in sie go 1nn~e im nutoklhveu mit Vassergzs be—
bundelt bis kein uruykebfgll mebr erfolgt, wie w1r dies zu-

letzt beanro~hen netten. ﬂ W ) s e

"Es ist klar, auss diese nrbelt weise fur Bie_von uns b
sbsichtigte rettsaure—anthese ganz ungeeignut ist. Wir missen
daner dnnach trzonten, sach Jie hoonmolekulufénJOLefine in kgn—
tinuierlinher eroimsweise mit Yas serg&s ‘za kondensieren, G ..
zaf vBrschieuene Heise leirht mdgli h ist. Gleichzeitig geben ‘
diese “barlegu gen die’ Bkl rung er denfbeaktionsmecbanismus
der Bildung von Alkohol'~us fohl*noxyd .und, thseratoff

Ddr.: Hl,
‘Lehn.

A /52 20000 1X. 5 Pﬁrd1$f+‘"f’
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©2.) hirbuiten bel GQnerer ~caparptuz.
- urbﬁauug dar $nuerz onkunza“nrvtion, mna.eigond von

Harxa Dr. L a nd yurm?.

- \ “A .

1.

vean dia”'hnaergrﬂunlugcrung 25 4ie Dievnlolsfine
nﬁvollo:nudig vorlinft, so bodeate® dies alont unbedlugf
eicen Verlust un Ausbcute, weil mun cvatwe’cr d:ss olofinhsl~
tige Joutrsl®l cls Tieseldl verncudea knan, oier es 1o
Zreisluuf gur Anl-cerung surickfithrea kona.

31iac wavollutiudise Oxyl:tioa der ldehyde jJedoch
10t deswrien ulm To.dlust zu hetr.onten, . weil xzan die :lde-
hyde jilont ohne woiteres 1o Dieuseldl beluusen kcnn. ¥un ,
muge dsher danroi: atreben, die '-dnbvd—oﬁyd tion ao vollo
atiadlg wie- mﬁqliah Zu m:chen. : :

Dess in diezdr Richtuag aoch andtrergmx cen a3tig:
sind 5eht3d4rnus hervor, 4csa alle bishoricen untrhldle
aoch stark #ldehydnsltis gl o0

Ii.
.
_ ALls Aittel aid - ﬁego”zu;\Vervollatﬁudigung der “lde-
hyd—Ox,dution kormaa folgeuae\in ~rage. '
1.). Varlaayaruug dor Zeitdauer. :

k3

S Lals bis S rul.wn iz d&‘f;’toff- o0 ',' N
4.) Exhfihung des Druckss, Anwenduug von »uft be&w. Jv
"t atoff uutor)banﬁrom Druok.

e XY=

'5.):anmeudnng von,SaaerstoftJLbarCT.ﬂern, wie folzun des

'Eangans usw, oder dcr bei’ der Lvruftin-bx;dnuion VoY~
‘wendetena T L. FonL Ry T
6.) Oxydntion ;n.rei %mart\vo? unuga uxtez diger Hersuse

ashme der sedbildeten SHure# moa dem aldnhwdh~1tigen 31

-2
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8.)

9.)

10.)

Aigllchut wolty el nde Yerseilung von Snanrvtoff und 31
mitolaonuier, s.B. mittols mosrnualvaner iUhrer (Tur-
bianarturerPe¢Edvrex ‘Twine. .

Oxydntion statt git molukulirom S .aeri off nit chomi- -
zohan ..ittein, nio B.B. solahen Itoffen, wel:xke letchE
Brasreteff nbgedon wie adisreXx Oxydedes fougunm u.dergl
8202, A0202, zessbruenl:lls iu tlz: ligouor L%scang.
Ubherfahrung dor oxydieriaa, goliisten, jedo:h nogh
nldenydaultizen Ule zur éracuten Oxyd:=tion, ~lso Umluuf
des -‘les im Xreizlouf. .
Gluiohzai’igo Annvudqng der verschl-'onun knasn .nmen

T osux Lrhﬂhung derx \irxung.

Ddr.: Lehn.
' Bi. -
¥n.

Durdhischrift



7 LT ] Obarhzason~-Holtea, den 2%, Movo=tar 19%8.
SsSlolongen. Ao ok P .
/’ ) ”:G,:z_u.xt.’)a ‘ RB Abt. BVA RO"/OD.

Hexrn Dr. Landgraf.

P

H e ede;: o]

Kit Sohreiden vom 17. Oktober 1938 sohlug ioh vor, die
Herstellung nicdrig sied .ndexr Olefine mittels eines verdiingten
Kutalysators bei hoher Temperatur und hohsa Driicken su ver—
suchen. b

Eip dshingehender praktisohexr Versuch war erfolglos:
Wir erhielten #iberwltend Methan und ausserdem nurxr einen unbe—
friedigend geringen Umsats.

I

Ich sohlage nua weilter vor, den gleichen Versuch erxr-
neut zu wiederholen, uber dieses Mal mit einem kohlendioxyd-
,haltigen Wassergas. Die ﬂirkung dieser Gaqmischung soll fol—
gende sein:

i

‘Der ﬂbcrschnss des Kohlnnoxyds soll die Methbnbildung{
nnterdrdcken, wahrend des anweseude Xonlendioxyd die bpaltnng
des Kohlenoxyds ian Kohlendioxyd und XKohlenstoff vermeiden 80111
BeLSpiel. Wassergzs. mit 20% kohlendioxyd 250 bis 450

Driicke bis zu looo Atm., {obalt Thoriumﬂ LLrneSium auf ge-
_reinigter Kieselgur mit geringer Kobgltdichte. b ._"~

o Es 1et denkbar, dass ein gunstiger Erfolg nar erraicht
-wird uit einem besonders geeigneten Mlsohungsverhaltnis. Es
_sollten daher Versuche mit ‘anderen ¢ als—@em oben. genannten T
. Miscnungsvernaltnis aus; efuhrt werden, also mit Gasen, welche
mehr Kohlenoxyd enthalten als. dem Vexhhltnis 1 CO za 2
“entSpricht und welche auss~rdem grissere Mengen Kohlendioxyd
: entha%ten. ‘Im Grenzfalle- kannte man daran denken, Kohlendi-
‘oxyd umzuwalzen, wahrend man jeweﬂs kleine Mengen Wassergas
vder Reaktion zufuhrt In diesem\Zusammenhang ist von' Interessq
za' wissen, von welcher Konzentration ab Kohlendioxyd in Ge—~“:
gepwartlvon Kohlenoxyd und- Wasaerstoft das metallisohe Ko-.'
"balt merklich oxydiert. e
S

Ddrxr.: Hl.

-~ Durchsdhrift
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Hexrxa Dr. Ltandgro .

. 1 LR

Bel den Versuchen sur Synthese 'bei h¥chaten Dritoken
(z.B. Soo atii) ist zuniichst dexr Einsats eines normulen Xo-
balt-Xutulycutors vorgosehen. Boi diesem ist, wie Sie er-
wihnten, beim Anfarnrean mit stsrken Temperstursteigerungen
zi reochnen, fclls nicut be’g{ondere Vorkehrungen getroffen
werden.. .- ) -

Ich bitte deher, auch den Einsatz ei‘r'xes ht';chstver—-
dinnten Kobalt-Kutulysutors auf gereinigter Xieselgur vor-.

_gzusehen, wie er bereits bei den Versuchen mit S;nthosegss

bei 150 atii.und 300° benutzt worden ist.

2l
D;dpr.: H. : /[’;,;} S

Dufd)sd:lrif' .
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R alloiak s o AT “' Ah'. aYaA “0./0’.

Heryn Dr. L & u J gr:> L o

Dasxa: YettpiuregawlioGouogs

Dol der jutsigen Art dor Vexcvrdboltung dea olofinbwltigon
Dieselldles su Fottmiurea botr!igt uuch don disherigen Ergebdaisasen
die Ausbdeute, bozog&u auf die im sunguugoBl onthnltonon Olofine
etwa Sok.

Es ouss foptgestullt werden, woloho Beotrndteile in dem
nisdergevongensn Houtrslisl suthulton sind (Verbrennung uaw., Ge-
hult an Aldehyden, Alkohol, nicht umgesctzten Olefincn) .

* Im gunstigsten Palle 1ot dexr nicht als Pettsiure gewonnens
Anteil der Olefine unver:zndert zoblicbeon. Es misste ddnn m%glioh
sein, des fHoatralBl saus der ersaten Aufarbeitung erneut mit Vusser-
gas zur Reaktion .zu bringen.vnnduxon lieaso sioh eine erhedliche
Ausbeutestelgerung erziclen. Ioh bitte. ddhar,'alosen Versuoh,
mi3gli-hst ukngehend, eusguftihren. Zwook,m.is.‘ig wird man zuniiohst
im R4hrautoklsv ‘den Umfung dex dussorgaaaufnahmo featstellon.

‘Pur den Fall, dass. hierbei eino vefriedigende Ren xtion
'nicht gleich mixkxkkk erreicht wird, obgleich analytisch eine
ausreichande dengo von Olefinen aschgewiesen warde, mues men da~-
ran denken, ob etwe in denm zum 3weiten nal eingesetzten Neutralll

’Kutalysatorgifte sathsltan slnd. Als solahe ki¥nnen wtrksam sein:
Reste von iAlksll, Fettsiurea’ ns-. Gegebenanfalls miisate slso '
das Neutralsl vor dem zweiten Eins:te ainer entaprechenﬂen Fei-
nigung unterzogen wgrden.

Dd:3; Loh§,
L By
En.

“ Alsa 3000 1%.88 °: - _'.burd;isd'lrift .
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Hexrra Dr. Le adgred.

3 - da nggr

1.) 3ol der Anlngoeruug von Tasserxges un Tilesololerine
habun wir fevtguotelit:

a) CO und Hp werden im Vorhilltuis 1 1 rufyenommon,

b) dic sufnohme kommt zam 7¢11latnnd, =xenn ;r3-u-nordnungg-
riiagig soviel Si.uorstoff mufguano:uson wordea 1at, wie zur
vollstindigen . b,rfdnrnng der Dlefine in lJeh ;3@ be~

-  resnaet vwird.

6) Die Jods:nhl :eht prexsisch wuf jiull zarisk.

[N
T

" Hier::us! kuna man scullessge:n, dusy tetelishlioch imwesentli-
‘quen Aldecyde (bosn. Xetono) gubi det ‘werden. '

~— :
3] Dis VWelterverarb:itung der A-Ule hcben wir bfshbr in
@wel Hishtuugen versuaht: e T
a)A?rﬁpprztlve edindir tellung der ldohyde. Bisher vers. b-
lici-versusnt, veil dlé AbTtreaunang dér Bisulfifv«rbin—
nd¢ng bet den Dicuelalluhydcn noch ntent galang. : ,
b) Oxydetion der fl-oanzde “atubduren. Dio de&“tiou Ge-—
' 1i;gt leith..fbnr infolgerder :nbl}tiaanan Souwisrig-"
&:iten “"nnen wir aie Vorgaugc noch vi ht qavntitstiv }
ﬂbnrs«&en. % ;

3;)[ Ich 8cAl"ge vor, dze'ﬁ—ile nunmahr ﬂiﬁh ﬂurbh 3atie-
o
ruug"—is AR ‘den Almoholan, mlt naqculieqsc"d«z Veruxt rung.
weld ruuve“urbaiton.‘ntr'w rden dudureh’ ﬂuwohl_wa.;eren
RN T e .
ﬁerliOk in den § neratiunaverlauf winusn'uis_agch qwue
Prudukta sThxlion. . : ." B } F
a) Die Hydri«rung kbn1t: i-zﬁutokl aven unmit elb,r _sn die

“udsargus-:ulawqruné aupwxculossﬁu werden."“=8'«
wird abgela«sen,, mwseratoff wirﬁ ‘safg e:ﬂpest. i
ns ist zu—ermitteln, velche’ memparutqr fdr d*e hydrierung
bis gcrade za ¢1#en Alkonolen'die g1 astlg"to 1st.'

-2 -
LT e
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b)

Laalytivahe Torfolgung der teoxtion lureh ruittlung des
tantivgs dor OH-Zunl (wi-tele cynigziurcoun,drid oder
213%0i8 Origncrin=ien genx), ‘er Fbashmce de& Jlzon: A Te~
urlts, wonle Aduryu dle ﬂ.,—&uftwb“

drn kjante suoh 3 ilenet kontiaulsrlioh fnusargrc Lol
coern wed dnnn im ‘futokliven mit frischem “utor hydricren.
Ia dlesem Prll mfioote Jodosh dus A=D1 dol dea Ungullen
vor Luftzatritt gosou! +38 waeriea.

Dus exrhrltens Gomicch von Nios:lzlkouolen und ‘inutr..1sl
kian mit Xerboastiuren verxestert werden. -

fimmt man hiersu Boazin-Yettsiiuren, #0 »ix nind .Prucht-
‘ithox" su orwarten. )

Himmt msn unsere Diesclfettsluren, ‘so siad no:zr.nol\kulcro
“suer zu orworten. £8 19: von Interenno, deren “igen—
sohuften xeanenzulurnen.' - .

Sie werdea ®O hochuiad.es.d sein, dase man dnas Foutrulsl
in Vekuam tbiestillieren kinacn wird.

Der l&olckulgrbnae nach sollten dicre ,Dieeo].-niesol-—‘.stor
bareits waonssrticen Charukter baesitizen, ahnlich z.B.
dem “alr:t oder dem Biwpenw: chs. (Letsteres entillt ubri-

‘gens such Ketone und Kokl nwannnru un*.fe).

2s ist dzey cach adzlioh, doss asn von dea Alkoholen -
be..w. den bi¥herea Oxo-’\rerbinm ugen, wie S.B. den -\etonan;

Azu scnmierzﬂahnlionon Sioffen koamed: kaan. 391 o8 durch

Varesterung mit deu eigenen Situren, seil es auf’ aﬂaerem

He 6. PO | P . r . -

Mir aie. Verestcrung f‘.igt :unnhz.B. W dem b r\rlerten z’lko-
¥

hol-.wwtrulﬂl-t}emlsoh die barechnete Henge ulemelfett—

mn'o and eine klei.na aéeuge chlor-xamuare..oft, etun -5#.
Dann erhitzt mn ds8 Ganze Mngsro Zalt &m. Bﬁck“lusskuh— "
ler bis gum Versc‘minden der freian Vettsﬁun'e.' = chliess- |
lian' dostiln.urt ‘w4 das *‘éeus.r,.ﬂ ~A ATa .ualzsamre im
Vakaun ob.

R, RE
" Bi.

. D_urdwsd’lrift,.
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Herra Dr. Lundgratg. /

H " ¢ 2019 K17

Bekinntlich enthnlteh unsere Anligorungsprodukte nusser
den primir gebilduten ,ldohyden lebouprodukte. Someit wir
jotzt erkeancn k¥annen, ist dies umsom:hr der %nll, je rsoringer
die HolekUlgriuse dog iusgnugsolefing ist. Demcatsprechend
erhulten wir sus Athylea aur etws 30 bis 50% Propylsldehyd,
wiihrend wir sus dea'Dieselolefinen offenbar praktisch nar
Aldea;de erunualten. Vermutlich ist dies so zu erkliiren, dass
die ;ebildeten aniederen nldahyde nnt0r~E;E—§bdingungen Ihrer!
Bildung leilcht weiter reagieren.

Um atheres hieritber zu erruhren, miaste mza Aldehyd
in Gegeanwart der verschiedonen Reaktionateil@ohmer gatreannt
den -Bediangungen der':nlurcrungsreuktion unterwerfea. Auf die-
se deise wirde men z.B. erkennen K*%nnen, Ob die vek:nnte
Disproportionierung der Allehyde zu Sduren und Alkoholen
bezw. zu Estern eintritt.’

Wir nHtten duan Aufklarunb dur ]Ber, in we'loher Weise
das nrimkre Reavtionsprodukt, ngmlich der Alqehyﬁ An vwelteren
Rehktionen teilninmt. i -

1) & it Wwesserstoff, bleung von thOhOIEB. Diese ne:\.ion

2

. ist bereﬁfs bek: ont. s . L e
2.) it Olefin: mﬁglicherweise sildung von netonen. Diese Re—'
. ‘aktion muss geprift werdeam. - : W
3.) Bit' onlunoxyd. die mdglichen Reaktionen- sind einstweilen i
) unbekLnnt und .- mﬁesen pepr)ft verden.

'4.)_Lit si~h selbst: entweder DisprogortiOﬁierung (Bsterbil—.

-dung) oder Yo.densation zu hjheren molekul:ren Rradukcen
Dies milsgte; uutursucht werden, ggvebenenf‘lls 1m Stiﬂk-

stoftstrom.; v

\’ ‘v ‘.’w

‘. !" 7

i Sl
Ddr.: Bi.

_Durchschrift
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. Oborn:auvonwitolten, den SdlAneasnbar 19738,
_ RB ibe, VA ive/Op.

5

Horra Dr. Ltadaree . J/

i £3 SO ‘ LEOXUuRUYe rsgahon,

..Die bisnerigeun Versucne Uber die Taépurfturgrcnzon
bel len droi vorsohicdcnen Re:x:tionea zu Olefiaon eiuorseits
und YTsusergugs undervrseits wurden bigher nur im diskontinu-
ierlichem Autoklav-Versuch gepriift, Es ist deankb:.r, dnss die
Reuaktionon merklich durch iie iM¥slichrolt der Gase in dex
Plussigkeit und dicse wisderum durch die irt des Xinrens
usw. beeinflusgst worden. Ich schluge d:uner vor, dlé gleichen
Resktiouen such in kontinui-rlichom Versuch bei durchstrs-
msileon Resstloustellachnmurn wmit 2fner senkreonten 3chicht
von festex Hutalysutor auf ihre Tempuruturadbningigkeit hin
zu priifen. _

Digs wilssten »ir umsomelwr, =ls wir Ja bereits Ver-
schiodenhciten ia der Tempersturlage swischea denl utoklxv-
Vorsuchen uand den kontiauterlichen Versucnen fEQts‘strllt

) ne hen.

Ddr.. B‘J. )
Jacobr

. L
Durchschrift
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lexrn Dre Lundgracrf.

Betx.: Kotoubildung,

Baroits mu Beginn unserer WoohdruOKanuuobo nubo ich
uu,uragt. dio Bilduug von rotvaca durch Tiuwlrknng nthylon
saf Aldoayde zu uatersushen. Dicses wurde d:muls un dem Bei-
8plel aes Acetolichyds geprift. Das Ergebuaie wrr uckl: r. Es
wurde demils aber sush nur ein eluziger Versuch gemu-:ht, wo~

- bel noch su bedenkcu ist, dass der Aootuldenyd wegen gseines

nicedrigen oiOO“Qﬂuthﬂ zur larklhraus dieser Eeu.tion neuig
geeigzuet ist. - .

-
Ioh bitte dnuer, dleqe Vcrsuch: w'*der észunebmcn
und mit hsheren nl\anydan 3u D*ern. Wix kUunten Ze B.,bi»r-
fixr PrOpyl—ﬁldehyd verwesden oder uhor besoh'erb vorteilhuft
sSeozin-ildehyde bezw. 4ie noch: HHhcr aludeuden Piesaleildie—~
hyde. Je h¥her der Hicdepunkt Q “1dehy de ‘beszw. der Pliussig.

‘kelt ist, umso. deutlicner kann man elnen etuu 2intretenddn .

-»bf&ll in der Druckkurve dec .Athylcns orkennen.

) Die Versuche misaten 1n der ublivhon Wcise 1m stehen-
den Fihrdutokl‘veq beti steigender “emparotur in Gegenwurt
unsares nohzlt-hutaljsstors susgefilkrt werdeu./

Dﬁr.:.Bﬁ,;
T Jacob.

Dubrc'hs_di;}ft‘
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Horrn Ur. L .. adgryr ng ..

. » 3 - 1)

Unasvre V.rouche hubea ergedbun, dues die Ox-dation
der /ldehyde :izht vollotiadig su Pettsiiuren fubrt. soadern
d:iss ein betriontlichner 204l dor +ldohyrde troiwillig nicht
ia Siture 'ib:rgeht,

Man k¥nute. nqun darun deukvn, diese und sndere Schwie
rigceiten, wclohe bei der ~ldehy&-Oxydution zuft-e*en,~db-
durch zu umgohen, duss mun ia bemundter “eipe 'ldehyd zu-
nlicnat zu slkoholen hydriert und Sius mun doan erst diese

.'i&ohole zZu .Siuren oxydtert. Yfgnn nuch dleser ¥aeg zunichut

umst%ndlioh eracheiut, sé-mJJsen wir ian GOQh der Voll-
stitndigkeit hudbber weanigsteans eirm 1 expurimeutall geprﬂft

- huben.

! :
Ddr.: Zehm,
Bu.

Durchschrift
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Hexxa Dr., Landgracg.

’ -

m.wmmmm_m_iumm
A) tulay

ardh apA 1 %

1,)Priparative lerutellung von doutrul¥llr: fen Siuren.
2.)Irrittlucg der Eigoaschaften derselben, insbosondere
der ileage der UH-inteile. -
3. )Vnkuun-Doatillat on der Siurcn bei S mm,
4.)Verseifon einox Probe uad Prufen des Geruoha ‘sowie’
Versushe szur Boaeitigung des Geruohs.

a fattaiur o
1l. )Das Z1el dieser Versushe 1ist, auf Grund ungerer bige
herigeu Erkenutnisse mzsbnnm,c rolne SHuren harzn-.
stellen. . i
g.)Znnﬁchst silad Vbrﬁuohe dber die Begrenzung dex. Vag-—
serguaanlagerung agqf die nluenddbi dung, anter Vex=-
_N meidnng der. dvarierung zu A*Louolen, ausguliinren.
3 yDie a0 erhalt teaen A=01e sBollcn muumehr unter- ded in-
. swischen sla: guna igat lerkaantsan Bedingungen oxvdiert
werden. Hach den Jet»ieeu utznd heisst. diBB" :
»Oxydatiou unter,machanischen Rdhran, oline Vezdﬂnnung
da&'clee durch Wacser oder ALEzld,  uater Hesonderer
Bﬂaqhtung dexr Lemperucur, welvhe nicht wesentlioh
iiber 20° steigen soll. v o
'4 )Vezaucha darAber, wie . weit aie zag ?ebunrenktion
stammenden h%heven &1&0“013 aug Seifeuldsung durch
”xtrxktion it Benzin uand | Alkoaol entfernt merden
'kuunenwpiie alxoholgulbigaa eilenl&aungen k5nnen
Jetut Lalont mittels-uuu‘tn vou ausnvdriertem A—ﬁl
. hergestvllt werden. |’ i :
5, )wacn diesen Yorverauchen prapurative Herstalluug
! ‘reiner Fettsduzen der, Keihe 2. ‘ :
‘6 )urmittlung ﬂer Eigﬂnsohartan*a*eser Shuren.

Al5a 35000 IX 38 Durchschritt -
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]«Ax.i: Scosusliy?

C) Roiuberstolluag und Uut:rsushung der Yettm:iuren,
" wolzhe sus Priwir-Diesol8l durch Liugen gewonuan
worder k¥nnon (siche mein Sohreibeu v.12.12.1938).
gjﬂorutollung von oo. elnea Liter Diovclolkohole sur
Helturgabe sa die Soheidouustalt, Resebruenfnlls nus
der Priution 260 - 320,

Ddr.: Lohm.
B.

‘Al5a‘l.30w o8 Durd_lsd’l rift
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Herrn Dr. Laaagrut.

Ab 0gYn hot [ 2
nrdciten nndene £t

1l.)Pripurative flerstellung von neutral¥lir-ien Suuxon.
2.).reittlung der Figensghafiten derseldben, 1nsboaondoro
der leage der OH-/nteile.
3.)Vakuum~Destillation -der Siuren bei 3 mm.
4.)Verseifen einer Probe und Priifen des Geruchs sowie
VYsrsuche zur Beseitigung des Gerucha.

1.)Dag Zisl dieser Versucho ist, suf Grund unserer bis—
’horigen Erkeuntuigae’mﬁglich&tvraine SHEuren herzu-
stellen. ’

'2.)Zundcast siad Versuche uber die Begrenzung ‘der Yas-

-1 sergssunlugerung auf dle leehudbilduug, unter Ver-
.meidung der avdrieruag zua Alhoholen, auszufuhren.

3 )Die so. erhalienen A-ﬁle soilen uunmehr anter dou. in-.
zwiscnan sla gilagti gst erkanntean jedingqugen oxvdiert
worden. Hach dem’ Jetrlbdn Stund neisst dies.
Odeation unter me~hunischeu Rihren, ohne Vbrdanﬁung'
des les durch Yasser oder nl“'li, uater besonderer
vBeLchtung der xempervtur, «elche nicht wesentlich
‘uber 20° eteigen sell, |

,4 ) Versuche daxuber, wie- weit die’ aus Nebcnrecstion

staomenden hsheren ulkohole aus Seifenlﬁeung duroh
Extraktion mit Benzin’ uud A1kohol entfernt werden
kunuen. Die alaohclhaICigex Seifenluaungen ksnnen
v jetut. l«lcht mittels Zusutz: vou ‘ushydriertem A_jl
”*mnergestul’t uerden. } . - ‘j : NS
5.) Hden uieseu Voerrsuonen prap“rative Herotellung
: rainer Fetts&uran der Reins 2. . :
6. )nrmittlang der. pigeneondrten dieser Sauren.

Ourchschif | ==
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C) Heinbersteliung und Untorsushung der Yottstarsn,
nolcho nus Pricir-DieselBl duroh Luuxaen gewonuen
worden k3anen (olcile woin Sohreidea v.12.12.1939).

D) Horutollung von on. einum Liter Diesslulkohole suxr

7oiturgaobe an dle Scheideusastult, gozedreenfnlls .us
dor'Praztion 260 - 320. .

Ddr.: ‘Lehm. AT e
= B. / )

‘Alsa 5000 13 8- - - Durdlidirift.".-
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Horxn Dre L une grat. v///

s naln

Es wire su pr'fen, ob die Tempecrzturgrenzen fUr die
drei Efnzelros.iiousa OOIetiahyérlcruus, G&ssergescal:rerung,
Aldehydhydricrung) bei :“amoudung wvon Niskel— oder Zisenkuttu-
lys:toren gegeuliber Kobaltkatalysstoren Vverscroben cind.
Iasuvsoudere w.re.aiss von litorosse bei Hickel wegen sel-
acr gfﬁuserun Hydricrr=higkeit.

Uuter Umstiiden klantan diese Zrseunisse vou Nutzen

i
" sein, felle 22n die f&la;cruugs;rodukteAzu Alxoliclen ferti;;

bydrisron wilil,
A
40

Ddar.: BYU,
HL,
]

. ..,_‘._..N_.)’ .
Drurd'is'dn_ift. !
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Hexsnre Lundgrat.

-

4
N -~

Betr.: Neutralldl-ibtrennung von den Diesclaldehyden.

Fachdem die bisherigen Verzuche Dieseslaldehyde rein
darznstollon nghezu erfolglos waren, sollten wir als néchsten
Veg die Trennung durch Hoohvakuum-Destikation anwenden.

- ‘Eweckmksaig miisste man vorher das olefinhaltige
Dieseltl in so enge Fraktionen zerlegen, dass man nachher
einen genlizend grossen Unterschied in den Siedetemperaturen
zwiochen KRoutral¥l und sauerstoffhaltigen Anteilen erhElt.

Da wir enschliessend an die Ferstellung der Roh—ngngettshu-
ren meietens doch eine Zerlegung der Fettsiuren in einzelné

‘Praktionen vornehmen, 80 wiirde in der Werarbeitung des olefi-

nischen Nieseldles- in Finzel—Prakticnen keineﬂzu grosse Nehr-

~belaatnng Zu sehen eein.v‘

Jedenfalle wiirden wir, falls dieser Weg zum Erfolg

- fuhrt,’ die "aglichkeit haben, auf ainfache Weise grbsaere

Hengen Aldehyde und dguch gr¥ssere Mengen ‘von Pettsduren her-

_zustellen.

‘A/5a £5000'1X 38"

Ddr.: Lehm
Bli.

'Du‘r,disd1 rift
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Hexrn Dre Landgrat,

Betr.: Synthese von Sluren und Ketonen;
zun Cchreiden wvom 6.2.1939. °

s 18% bskannt, duss unser fiisck reduziorter Katalyse-
tor von Wasser bereits bol 100° und tiefer-oxgdiert wird der—
art, dess man in einiger Zeit dss Eobdelt vollstiindig in Oxya
tiderfiaren keann. ’ :

Wenn men also Atnylen und Kohlsnoxyd susamxen mit Jasser
und f£risck redusiertem Katalysator langsam erhitzt so kann es
'sein, dass kobalt schon vor den Tinsetzen der erwlnschten Syn-
these von dem Wescer oxydiert worden ist.

¥an mtisste daher versuchen den ‘Ratclysator in 01 aufgu-
schlémnen, zusammen mit Kthylenm und Eohlencxyd auf Reaktions-
temperatur zu erhitzen ynd dann das Yaaeer in kleinen Porti-
onen enisprechand dem Verbrauch launfend zuzufigen. Oder aber
man milsste kontinulerlich mit einom argefouchteten Gemisch von
Zthylen und Xohlenoxyd arbsiten.

Par.z Hl,
:Lchm.
Biis

PQrdwsdmrift
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Hoerrm Dr. Land g >rn t .

Jety,s Synthese von JHuren und Xetonepn.

I.)

Eei der Anlagorung von “assersns an Olefinen, irs-
besondere an Athylon, hadben wir deutlich cwoi Terpera-
turboreiche =it verschiedenon Hoal:tionaadlauf fcot-—
otellon k¥nnons

untorheld ven loo® Tetonbildung nls letcrres!.tion,
oterhald von oo Hydrierung des Aldehyds sun Alkohol
gowie der "lefine zu gsesittigteon Xohlemvwasscrstoffen.

Dex neaktionsmechaninnns der Alkoholbildung iat gang
klar, dabegen §1e Bildurng der Kaetonre noch kelneswegs

richtig aufgeklirt. ~ -

J

Ich ndshte nun darsuf hinweiaen, dass wir gleich-
zeitig mit der Xetoxrbiliung huoh dag rtuftrcten von SHue
ren teobachtet roben. Geispiolaveise halen wir aus
ithylen erhslten neben Propylaldehyd und Dithylkoton
de.tliche Nengen von Propionssurc. Ich vernute, dess
hier Zuﬂawmcnthoe vorliegen, welche den Lea tionsver—
lanf der X'%onbiluung aufkl&ren k8nnen. -

o 1at seit lar~cn hekannt, ss die. Enl uelze der»
}ettshuren bei dex ;rcckerdestillation die entsprechen—_
den Zetone 5eben. Ierrer 1‘e:ern die. Fettsiiuren. Leson--
dera teix flcrleltan inrer Dhmpfe ﬁber gaaisnete Kate—
lyantoren die entsprechenden Ketone durch kKatal.tische
Zasee=easetzung, robei Kohlendioxvu und asser freil
werdem. © . T : ‘ '

] xenn man nun annimmt, daau BiCh auf irgend eine
neise propions!iure bildet, so ist die we‘tere Lildung
des . Di&thlketons dann o~ne weiteres verst’rdlich ale
eine zeit’ langem bekznnte Iea ction. : :

Unxlaf ist. noch, suf welche oeiue zurhchs ‘uié'
SLure enteteht. ma ist bcknnnt, dnse aich swed ¥ol

. Durdﬁsd’\r'ill - '12 -
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Allehyd in Gojrmwart von :lkalien nit 'asger wzlasorm
knnen in Alkolol und SHure. viire liese l'eaktion die
Srundlase der Slurrbildung urnd daait dexr Iildung von
fetoren, so nlinaste ntets neloen dex Foton oine entspro~-
ohende Xer;e Alkohul iefunden werden und xwar in mole-
xularum Yerhliliniz von =woi Alkololen =u oiﬁcm leton.
deres wurde adver nicht teobtadhtet. larn karn dnlier an-
'noh:an, dups Adieae enktion btel unuverer 3ynthese nicht
in neanensuerton Unfang.abliuft.

Zheorotisch 15t es Jdernkdbar, dass oinc 3liuretildung
eintritt, wenn nich an das Clefin ausger Kohlenoxxya
“asser gn 3telle von “asserctoff anlesert. Man kdnnte

. dimse Termutuns loicht nechinrilfen, irnden man oin Gesernge
von 4Athylen, :lohlenoxyd und ‘'asser cur Umpetzung bringt,
gezobenonfalln in Sogaenwurt von %assvrstott.

Hun erth&lt unser normales Syn~besegomiaoh sunfichsot
kein aawer. Wio gedachte dﬁurobildung k&nnte also nicht
ohna weiterea e; rtreten, In abesondere konnten eine
nernena*ertor Hengen Hctone antgtehen,;

- Tan kqnn Jedoch annehmen --dasa durch irzend welchél
beierreaxtionen Xleine ilengen %asser éntateheﬁ, beli-
spielsweise durch nohlcnoxydreduktion; Piecs stinmt auch
mit denm experimontellen ersach Uterein insofern wir
immer Yasser in. anseren ’e ktionspro*vtter gefunden ha-
ben. Iﬂt;jedovh e nmal Sakver zu;cgen, 80 kBunte dann..

hlo oueﬂ basch‘l;erte qhurebildang et rtreten.

‘Ta yan die {arne gation’ von ‘zwel Mol tHure zu elinen
Mol Diketon unter Austritt von HKohlendioxyd und Tasser |
verléuft,_eo ¥nrn achon'vine verhi nisﬂépéig kigine
”'n za Yesser durch wiederholten Umqntz Zar Fildung won -
“grianperen Venrer von .etonen fiihren, ﬂnbei‘blo“bt Zie v
“on“ﬂut Ation aer freier Sduare jeweiln inmer ger;ng.1 

‘ IDieBo Verhhltnisse ‘stimmen einigc*naq en =it unseren
exrerimentellen Ferrden Uhcrein. Hix u%ssten -2lso pril-
:fen, -ob” w ¥ dareh ZuyaLe von- a"cer zubdem Jemisch aus
’Ath«len, Kohlcnoxyd ur f asscratuff besw. . Jureh hrsatz
des’ uas.erstoffa durch Yanser, die. Bildung von ahure

Ab:mﬂxﬁg tezw, Ye»omnpdg@wuphren(kunnen.‘ 3
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Ixi.) Auf die g-ochildlerte .olse kxirnnte on olslioh sein,
in einez irtotitagang, wusgeliend von Jlefinen, prinsere
Henxeon lure texw, rotone herrustellen. s =Unste jo-
doch geprift worlen, ob es nicht zweck~licolger ist,
runlichst auf Aldehyd tezw. Alkohol su ar.eiten, dann
su liure zu oxydieren urd schliosslich die Tiispfe der
Suren katalytisch in Ketone uzzuvandeln. Flir dienas
Artefiten in mohroren Stufon spricht, dass man die Feak—
tioﬁotedingungen Tdr Jecde ZIiliung sronou oinatollon konn,
unybiollo-cht waenlger Ncbenronktionen nit in Xnuf nche
man russ. Die Oxydation dilrfte quantitativ zu bewerk-
stelligen sein. Die retnnbildung aun SHuren verli#iuft
nit ciner Austente von 90 - 95k,

Andererseits t¥te nantiirlich ein einzi,er Arteitsgang
den doppelter Vortell .der infachheit sowie der Metori-
ele;ﬁparnia, well man keinen .asscrstoff verbraucht,

IV.)  Da bei Dricken von etwa 100 itm. das “asser nicht
"dampftﬁ mig sondern flllosig - ist. 80 kunnto nan sich
die experimentelle Durc’ fihrung.dex Synthesp von SHua-
‘ren bezw. Tetonem 80 enken, dass man den Katalysator
in “asser aufschl#=mt und Zthylen und Kohl:nox'd unter

Druok einrﬁhrt. : -
: i

Oder mar miis-te . kontinuier]ich artc*ten unu in be=-
kannter Teise das % asser aurch,aie Katalysatorscbicht
tropfen lassen, wihrend man glcichzeitig ithylen nnd
Kohlenoxvd mit hindurchlcitet.

N W

Ve) Pe- dén héheren Glefinen kH¥nnte, ‘man in einem. Autoe
"klaven den Katglyaator in- einem stdehiometfiachem Ge-
-'m%aeh dcr ‘fliiesigen Ulefine unu Wawoer aufschliimmen
und . dann unter Truck bei hﬁhewer ”e“peratur Yohlenoxy -
einruhren. Auf i*ese .e‘ue wiirde ran "in einem Arteitg—
_gang aua 7ieaelblefipen zu Pettaburen kommen.
Ddr.. Hl
i Lchm,
. Bi.

Durdhschrift
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ABoksuntlich Bubun unders bisuori uu Yersuche, darch
Anlv'crung von Zohlenoxyd na Dieselole®ie zu *attatiuren zu
kommon, ergedben, d.g98 die cr.nltenen Sduran wuhrocheinlih vor- .
zweigf“uind und deswogan niedrige Er8t.TTUNgLousLKTe + ufw= isen.

28 1ist donkbur, dssg U Za veaiger vergwneig ten-Sidien
womnt, wean mi:n anlaht von- den prizir gebilicten syatnetischen
-ohlannasser:tﬁffea ausgeht, goader: von doxjeni*an; welche -
durcn Sp:iltung. us den Jemells hh:rea synihetiuschen Pruktionen
eraulten werde:u k3nnen. =@sn kuan aiZmlich anGenmen, duss die
vaoo‘tung :n den V ruwetganbasnullen iuuetzt, 20 duss die

" Speltprodukse ger-diettiger sind :ls 3er Durchuohnitt derxr

Piimir-?rodukye_von gleicuer wolekilygrisve. -

. Ion ﬁhulv&e zleo vor, cue Prruffin beazw, Hirtpor: £€1in
.durch .»o!‘.‘.tunt nlet’iurelcﬂon Diesel3l nerzustellen und d-e res
Zur snli eruug bezw. ’ettauureox jd+ tion:zu viex n.den. C

Geq;g@ete Pcd-apungun fir die apnliteade ﬁastillhtion
ziad u.a. inlder»ﬁrboit von Joaqen und air voum 19,11;1937

bagsliz feben.

Bdrii Lohm,
" B,
H1.

" Durchschrift-
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Horran DPr. Lunadagrat.

- V1ir sBolltun versucnen, uns v. :rscniedenurtige “rdslfrak-
tionen su beschuffen und suf Llure Higauag Pur die ’Lsserg 8-
saléay ;erung hin zu untersuenen.

" Yom besoi.deren Iuteresse widren nepnteaische Jle, weil

wir d:mit ibk¥mmlinge der Hanntcn—-.onlun“aaserstoffe erh:lten
wirdeu. ’

Ddr.: Lchm.

A5 30500 N11.39 Durchschrift
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Horra Dr. L & nd axraf .

;1 O AT ut

Wir solltun virsucnun, die Anluguruug dus wKohlunoxyds
an Olefin-Kohleuwasserstoffe auch in Gegsvawnrt von Amconink
zu versuohen. Lsn kiante .muoniik zum Wes:erg:s nhinzufigen

. oder aber den ;ussursbufq genz oder teilweise durch S‘mmoninlk
ercetzeon. - ’

Gegebenenfells misste eiune wusserstoffrirele.lischung
aus rfamoalzk, Kohlenoxyd und Olefinu bei hlsheren Driicken ala
z.B. lo0°- 150 Atmosphiren behandelt werden.

AJ5 30100 X138 e Ddrdjschrifr .
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Worxa_Dr. L s adgructg.,

o s 4

%ir sollton versucnen, die Anlugerung von %nssergis——
suzh sn die Unwnudlungspr .dukte zu buworkstelliren, welche
m:n aus Kohlenwasserstoffen durch Zinwirkung von “luminium-
chlorid oder dexgl. orhilt

Boispielswelée soli;en,wir uas cine olefiareiche
Scamier31lfruktion besorgen (iiiuptloubor) und Auann iie ‘nlegerung
in dexr Ublichen Welsq mit avcufolg:ader ﬁedhktiou oder Oxyﬁa-
tion usw. vornehmen.

Ddr.: Lecnm.

AJS 30900 Xir38 . Dl?J.rChSd‘lri“:
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'hen zu konnen.‘

Ddr.. Bu, Lchm‘ ‘Mn.

RB Abt. BYA Roe/Op.

Horrn Dr. L undcrat.,

Betx.: Auforvoitunx des Xthvlen-Anlngoryngenrodukton,

wio ich bereits nundlich erwihnt hube, sollten wir die—

Aufarbeitung des Kthylon-;nlugerungapzodnktos wie folgt vorneh-
zen: '

t (o) a u t [}

Da diese beiden Stoffe dieAhaupteﬁchlioh von uns ge-—
winschtean Produkte sind, s0 muss sich die Aufarheitung vor
allem auf die glatte Gewlnnung dieser beiden Verbindungen
richten. Wixr ksnnten also beispielsweise bei gewﬁhnlichom
Druck bis ce. 130 abdeatillieren . wie dies vereits. mit
Erfolg gesonehen ist. Ob dss Destillat feinrraktioniert
wird oder- anicht hangt dasvon ab, welche Llengen gewiinsoht wex
den, bezw, welche Aolonne uns zur Verfigung steht.

Um dsas treten jenes ‘bisher unbekannten,’ bei ca.
80°% siedenden Zeroetznngsproduktes zu verhindern, kinnte

_man natiirlich zuch aiese erste Destillation unter einem
. mehr oder weniger vermindertem Druck vornehmen.

' Jzch unseren. bishefigen rfahrungen kann man den
Destillationsruckstund uber 130 bei gewshnlichem Druck
nicht ﬁbertreiben.

; Man kannte also elnerseits versuohen, dile gesammelten
Destillationsrﬂckstande iiber 130 einer einfachen ‘Vakuum-

'Destillation ohne Fraktionierung zZu unterwerfen, unter va-
. lichst schonender Beheizung. Andererseiﬁs kdante man die k
‘Deatillationsrdckstando,mit oder’ ohne Vakuum—DestiLlation,

'ansohliessend vorsichtig hydrieren. Es ist denkbar, dass ma;
5auf diese Weiso Zu brauchbsren, jédoch- stabilen Verbindunge

kommt. Man kdnnte auch brachopfend hydrieren, “am- aus der 'ﬂ
Natur der gebildeten Kohlenwasserstoffe Ruckschlusse ‘auf
die vorher vorhandeneu sauerstoffhaltigen Verbindungen zie—

Dunhahnﬁ
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Herrn Dr. L adgras .

. A ¢

Bekaantlich huben wir vergublich vuorsuoht, div h¥haren
~l3dehyde von den NeutralSloa su trcanen, obgleich sich ms.B.
Jdie rnluzoruaSUVUrbiuduubun @it Bisulfit cuuvserordentlich luioht
bilden.

. . ) ,
¥ie 1ok boreits wmindlich vorscialug, kduaote men viclleloht
eine Trecnung dcedurch erreicnen, deas muwa dus Gemisch rus Bie -
aultitvorbiuduna uad Houtrelsl suais nst ciner VYskuun-Destille-
ticn uaterzient. : k :

ﬂierbei ist nichkt nistig, sllss aoutralﬁl +bzutraidben,
vielmahr Suss mon dies sogur-im lut-resse einer ruten Virme- o
Ubeririguag v&rmciags “9uWa VoOrler uogh.?dhiralul von rio.tig r
Siedelnze zufilgen. DTeor Zweck dor yakuun~Pestillation ist viel-
mo.r die Eatfornung des Wnosers, Ao kann nzmlich vermuten,
dass-:*n durch die Bildung von unfrenpbaren Emmulsionen heim
%saschen mit Benzin donn alont bcwtﬂrt wird, wean :lles gung
woisgerfrel ist. , T C e oy L

: X“aon wﬂrde z.B. so vorgehen. daes nan dus onprodukt zu-
ahchst oit Bisulfitlﬁnung umsutzt. Dzun wird die’ Hnuptmenge 4
der wiisserigen Lisaug abbotrennt. Der Gemi: >ch-Brei wird dann‘
-mit soviel diaer'Schwerulfraktion'iﬁn Z.B. 200 bis 250° ver- .-
setet, sls wihreud der Vuxuum-“estillatian fur die ¥irmeilibure
trngung nBtig 1st. ‘Dann’ mird im Vpkuumrmistals einee flbadea
‘alles Wusser abgetrieben. anscbliessond'sollte'man mittela-
einer einfa»hen Filtrution sowle durdh ¥aschen mit Benzin 4 d;e'
Bisulfitverbiqduug vou dem Neatrualsl tmannen: kﬁnnan." -
. Dd--'r.: 'Bﬁ,
Lehnm,
.,“'“M_n_. 'v

Al5a 2300 IX 28 B Du_rdisdi_r_ift:
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wie bereits besprochea, wollen wir vorsuchon, die sugboute
nn primirem Aldehyd durch .rboiten mit Froislsuf zu erhthen.

, Hierbei ist von #iohtiékeit. welohe Gossusnmpensetzung
men im Kreislauf aufrechterhilt. Beim ‘rbeiten mit Xthylen und
#assergns sind z.B. folgende vier grundsitzliche MYclichkeiten
gegeben.

a) stdchiometrische Mischung,
'b) viel Athylen, wenig ¥asserges,
o) wenig Athylen, viel Wassergus,
. d) viel Inerge,‘wguig Xthylen + Wassergas.

_ Lan wird'zwecgmassig die Eonzentration derjenigen Mi-
schungsbestandteile gering halten, welche zZur Bildung von Ne-

“benprodukten besopdqrs geeignet erscheinen. Dies ist vermutlich

dz8 Yassergas.

Athylen allein difrfte uanter denxAnlagerungsbedingungen
kaum rezgleren, Wassergas allein dagegen bel. den neuerdings sn-
gewendeten Temperaturen wohl. Wenn man also. einen Kreislzuf mit
viel nthylon und wenig Wassergas aufraohterhdlt, so 1ist. anzuneh-

“men, dass die optimalen Bedingungen higsh 4 die Aldehydbildung ge—. .

geben"sind.

- Da. ‘mit def”hnlieferung des Kompressors einstwellen nichy

zu reohxen ist kunnten wir versuchen, die Richti:keit dieser
jUberlegungen vorher im Versuch bvei einfacher. Durchstrdmung zu

prifen und zwor die beiden Phlle By ‘und- c).f
1Die bereits bisher gelibte Arbeitsweise mit Dieselolefinen

.entsprieht bereits dem -oben erbrterten\nonzentrationsverhaltnisr

viel Olefine R wenig Wassergas. Hierbei scheint. zuch die Primar—:
aldehydausbeute anteilmassig grisser zu gein-als bel der Athylen

3Wassergasan1agernng annahernd stachiometrisobem uemisch

/{M*?

Dunﬁsdwm
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Hexrm 2. Landgraf .

Botr.,s Anlegerungs won T'nsscergus on Gagolo,

1.)

2.)

Der erate Verosuch, Gasol-Kohlenwa:perstoffe (Prorvlen) inm
Rithrautoklaven mit rulverfirnisem Eatalysator unzusetzen,
blied erfolgloq. vernutlich wegon der mangelhaften Vertei-
lung des niocht aufgeschlirmten Z£atalysators. Ter zweite -
Versuch, bei welchem ertsprechend meiner Vbr<ch1ag der Ea-
talyaator in Cetan aufgeuohlﬂmmt worden wer, wer hereits
erfolgreich. :

Ich bitte nun ferner noch zu prifen, ob man. richt, auch
den Xatalysator in den hdher sledenden Desztillationsriick—
stﬂndan der Rea&tioneprodukte aus Gasol—nohlenwaceerstoffen
aufschl&nmen xonn. Auf diese Veige wilrde man das Einbringen
eines reaktionsfrenden 3toffes vermeiden.

Men kunnte dle Tre: bgnn—verarbeitung mittp’s au*ge—
sch_hjmten Katalvsators vielleicht dedurch bcschleunigen,
dass' man nach Feendigung der Anlagerung abkililt, das Gas
eblisst, sber denn den Autokleven nicht Sffnet, aus dem ge-
schlossenen Autoklaven die ‘Regktionsprodukte herausdestil-
liert. beispielsweise bik zu einer Temperatur von etwa 200
und bei gewShnlichem ‘Druck. Nach. -eendigung des Abtreibens
ktnnte men in. den auf etna 70=80° abgekdhlten Autoklaven
gleich wieaer Gasol und ¢aasergas einpre*sen und auf diese
Teise den Katalysator mchrfach benutzen..k;% AN

o Lan kannte auch daran denken, in kontinuierlichen Bew .
trieb die’ Gasoldﬁmnfe zusammen mit:. “assergas durch die Aufe
~schlammung des Katalysators hi ndurchZupresaen. ¢erebenen-“:
falls knnte man die Gase und Dampfe einerreits,'aowie die-
fldssige Phage andererseita, in zwei {reislﬁufen -fihren mit
iHerausnahme der Reantionsprodukte aus den Flussivkeits&reise
lauf. :

Bei der Durchguhrung der Gasolverarbeﬁtung in festen

‘Katalgaetor hat—man gegerxber den Athylen den Vorteil, dass

‘man die nicht umbeset sten Kohlenvaoaerstoffe gu&%sthaﬁﬁg
Durchsch.x,’t ' - 2 -_.
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leicht von dem Zndgeus adtronnon kann. Dies ibt die Mig-
lichkeit, ¢ie Ganol-Fohlernwancorstoffo vollotlindig in ocau~
orstoffhaltigon Verdindurzen dndurch (dborzufithron, daon
man ocie im Kre:olauf fihrt urnter Zwiuschensoc'nltung einexr
Dehydrierung.

Me zinzelheitoen 3ind sus dez boiliegendon Ardbeits—
schema Su ersehen.

. St .
Ddr.: in. N R

\

Durchschrift
S
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Hexrxn  Or. Lr.n:!gr::t./

Betr,: Fohlenoxyd-Anlagerung,

“ir solilten versuchen, die Rchprodukto eus Athylenx
oder Gaeol}sc"lnanncumtonon urmittelber mit Luft zu tehan-
deln, un dio dar-n ..e"i“'..l..chcn Aldehyde gu Sturen gu oxy-~
dier.:n. ) . , \

) Auf diese Weise kinnte vielleicht aie Trennung crleich-
tert werden, wonn mun neber Alkcholen S¥uren gewinnor ‘will.

' Oder men kbtrnte ans einenm Rohproiukt,’ welches neben-
einznder .iliiehrdc und Alkchole ernthi#lt. ulmﬁ,tt‘el'bnr"dnrch
Iuftoxytation das Ausgo. gagemiach erkalten, welches fHr die
gegenseitige Vercoterung btendtigst wird. Demnnch wilrde men nit
nur drei Arbeitsgingen gu dem Estergemiaah gelangcn, nimlich
1.) A.nlagernng, : - \

2.) Luftbehardlung des Rohproduktes,
3.) Veresterung.
g,
L .
Ddr.: Lohm, Y
‘ B,

D'U.rd\s_'d"\.ri ft
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Heyrn_ Dr, Landgraf.,~

Betr.: Vessergasanlagexupg,

iy 4Aie Teiterverarboitung der Anlagerungsprodukte aus

Propylen su hochwertigen Treibstoffen (Ino-Oktan) ist os von ent-
scheidender Bedeutung, odb dan Kohlcnoxyd én 1- oder in 2-Stellung
eintritt. Wir milsoten untersuchen, od es Eedirgungen gibt, welche
den mntritt vorwiegtna oder vielleicht sogax m-ohliesalioh in
2-Stellung lenken, um npgliohnt viel Igo—Bntyl-Aldohyd bezw.
IsoButyl-Alkchol su erhalten.

Bs ist dcnk’bar, dass der Kohlenoxydeintritt von folgendm

Bedingungen beeinflusst werden kamng :

1.)

L 24)

3.)
‘i nis dex: Beaktionsteilnermer. Es ist denkba.r, dass das 2—G-Ata

Von der HBhe des Druckes; wie ioh gelegentlich bereits niinde
1ich bemerkte, kenn man vermuten, dass ein hdherer Druck die
2-Stellung begiinstigt, well dabei eln dichteres MolekiUl ex-
zeugt wu-d. Dexmgoh miisste man gur nrzeugtmg von Iso-Verbin-

dungon bei mzlichst hohen Drﬁoken arbeiten.

Von der Arbeitsweisu

‘a) am festen Eator mit strdmendem Gas;

b) am: aufgeschlﬁmmten Eator mirtgelbatu Gas.

Han nmilsste die Anteile der. ﬁeidon Isomeren vergleichen,: welch
nntor sonst &hnliohen Bedingnngm der_ flempemtur und des
Druckea 'bei beiden u\rbeitmmisen entntehen.

Von der Znsmmﬁensetznng der Gaaphaa. bezw. dom Bengenverhﬂltr-

rea&-’tions:thhiger iat, und 1nfolgedex:sen schneiler reagiert. 4
.1enn man daher die Rea‘:tion langsam, etwa Guroh portionawei-
nes Znamzxmtnfxl:s::ingen,l durchfuhrt. 80 kann man. vielleicht die -
pild\mg fder normalen Eette unterdrucken. ’ .

44 ) .Jron der Art “desﬂxatalyaators. In dieaer Richtung mﬁasten

‘- elnige Verauoho gemaoht werden.

Dar.: HL, - (/l’kw
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Hexxn Dr. Heokxel,
Bexrzn Dr. Landgraf,

Je tesondexs.

Betx : Wanoergas exrur
\

Es ist bekannt, dass Alkolien die Aldehyde su polymeren
Verbindungen kondiensieren. Nun enthMlt unser Katalysator Mag-
nesium, de=sen Alkalitit nSglicherweise boreit- ausreicht, um
eine solche Kondersation su tewirken.'

wix m:!s-ton‘daher verau.chon, eigena Lur die vassergas-—
anlsgerunlg solche Katalysatoren anmendon. welche garnicht
alknlisch sind, wa die Bildung hiher molekularer—ﬂeaktionapro—

dukte m¥glichast su verhindu'n Es ist maglioh, dass hiersu

beraita der Xrsaots des magnaaiuma durch Thorium allein aus-—

roicht. Es ist aber auch donkbnr, dass mn zwacknﬁssig den

Katalysator auf die eine oder andere ¥eise noch saurer maoht. '
S :

Dar.s l_Bﬂ_.I /A/g@/i
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Herrn Dr. L andgraf..

Botr,: "v'asaergM:-:gem.

Herr Pro:tosaor Haxrtin schliigt vor, Fickel als
Anlagerungskatalyaator zZu verwendon und festzusntellen, od
dann gegenﬂbor der Kondensation mit Kotalt mehr gerade Xet-
ten entstehan. \

Ddr.: Hl.

_Durchschrift
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1)

2.)

’ Dlr.t_ H1,

Rersn . Landgract,

lde (1.1

Ich dbitte su priifen, od =mnn dic Aldehyd-Synthese und
die nnchfolz-onde Aldol-loniensation gegedbenenfulls mit
a.nachliosnnicr.‘t.aanorabapnlzung aus 4on Aldolen dadurch
in einez Ardteiilsgang quantitativ gestalten kapn, dags man
ir die iufschllimmurg aussor. den Zotalt-Yatalysator auch
konlersiererd wirkendeteozw. wasseradspaltende Stoffe hip
neiagidbt, wie z.B. Alkzli-n, Zrdelkalion und dergle. ¥an
.misste durn in einem Arteitsgang aus.den Gasclesn quan—
titotiv hihere Alkohole besw. substituierte Derivate der—
seldben bazw.-\mccsuttigtc AbkBmamlirse de:solben erhalten

ohtme dass in dem Teakxtionsprodukt noch ildehyd in nennens-

wertor/ nengen vorhanden wiire.

s wire 'zu vovauohon. wie mich 01011»—1(oh1enmoer-
ntoffe und Yassergas verhakten 1n Gegenwxart des rednzier-
ton _.iaen—}:nlzium-hatal -B8Aators. )

K

""3:; v

-

Bﬂ.. L

Haehsehr:ltt: .

VoOll e o8 galingen, dtrartige huizere #lkohole zu: Kohlen—
wasserstoffen zu reduai,eﬂen, 80" wilire T ‘damit ein veg ‘gefun~
‘den,  um” :Ln zwei Arbeitssémgen vor Gaaol—Olafinen und Tage
serges zu hochwertigen ve*zweigten Zohlenwvasser stof!on
A_zu kommon, van Hhrﬁ._!:_cher 'ft_ruktur,wie. das Ieooktan_.’r_,v

Wuré:hsd\rirr
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Hexxrn Dr. Landgrat,

Detx.: Aldehyd-Synthese,

Bei der Gruudreaktion der Aldenpdsyatnese wird Xohlen~
oxyd san ungesiittigte Kohlenstoffe und Rohlenstoffhiaduugen nn-
gelagert. Unsere Vorsuche, sastelle des Rohlonoxyds aniere
ssusrstoffhneltige Cruppen an ‘d1e Olefiabindangen aasulugern,
waren exfolglos, Die undere i¥glichkeit ist Jedoch von uns
blsbor noochk aicht versucht wordea aldmlich Kohlenoxyd en aage-
-Bttigto Bindangen :-zuhon Kohleustotr uad snderen Slondaten
sagalagern, I

‘ Es ist beksant, dces nicht nur un die XKoblanstoff-Zohe
Adenstoff-Kobrfachbindangen Aaligerungen leicht darchsafihren
8104, scndern such an :%offe, welohe Mehrfrobbinduagen zwi-

- sohen Xohlenstoff eiaerseits und andren Elemonten saderey—
selts eatnalten. ils solnhe;a?o_aen begondere Kohlenstoffe

’-th1ckstotr-l£ahrtuohbindmmun ia Prage. Eine I«utatollung dex —
sioatigsten dieacr Stoffe, nimlich \voa Stoffan ‘mit der Imide

: grnppo and der Cyangrapaa sowie. d::r untaprnahunden pohvwe el
»haltlgon v’erblndungen liagt bei.

! . Dpie Cyangrnppa sath¥lt deknratlich eiue Kohlsustoffe
Stlckstoff-]}reifa nbindung. =am wire von basonﬂoram Inzurssso.
imann es gel‘}ﬂge, hisran zwoi &aﬁlcnoxydmolurﬂle anz ulagarn.
. Aaf dieso ':?eiae ﬁnnte es8. im gdnatigstan Falle gelingen, a’m-'
.’gahand von er mauaﬁure. Glyzerin su syntheti.mieren (Einzsl-
mnm masee Beispinlo siehe hnlag.). i TR o

B In dicsem zusammmmng wﬁre gs vion Tuot.,tigkeit, foat-
‘-znatellen, wel.ohu ).eicht zugangu.chon Blamaaure-nerivnte 1n R
tu: 4aie: Aldehyd-ﬂynthase mm:tionnfnhlge Foza gebracut werc..on
'lkSnnen. Han kannte suah’ versnchnn. die grossteohnisrh leicht
ﬂ.e:rciohbr.ron uetall—cyan-AnLde des Hatrinnu oder Kal.ziuma _
'gominaan it dem Kata:lysator in einex oeigrxoton ozganlsohen '
Plussigmit sa anspenﬂieren (Benzin, M.dehyao, Alkoholo)

z - _25 -

Als o300 XIL : g Durd’\ s__di_riff ;
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T aof diese swelilfacohe Suspeusion mis V. geer os sar Reakxtion sa
kringen. : ’

Han Xonn aanehmen, dsse die Anls;exrung sa die Xohlea~
stoff-3tickeLL-Dreifaohbldungen deor Cyan~Oruppe ebensoweaig
mit xwel Nolukiilen Rohlanoxyd glnts verlfuf$ wie belrx Aoethy-
lea. Vielmehr 4tirfte ans suntiohut catstehoude PricArprodukt,
axmlish eia Aldehyd~Xmid, leicht Nodbouxeaktionon eiugohen,
S.Bs Polymerisntion, bevor drs swoite Mol Zohlenoxyd vuge-
lugert wird, L kMante jodoch versuaohea, 4duxrch besord ere
Rahl der Reaxtioasbediagungen dle schs lle falusgerung sugh
des sweiten ml--'hm.mxyd_lu begtinatigen, bLeispiclsweise
dureh eine besondershohe XKohlenoxyd-Zonsentration sowie
farch besonders hohen absolatsn Drucke.

Anfiererseits ksannte nman ‘sachk, am aSglichst viel Pri- -
mirprodukt zu erhalten, die Aldehyd-inlugerung gleich unter.
" solchen Bedingungen durohfiihren, damss die Reaktion weiterseht
'bis mum Alkohol, beispiolsweiso wie beknnnt, durch Anwendung
h3herer RKeuitionstempersturen. Hiorfir gibt die nachstehende
Glolchung ein Beimpiel: : A
HON+CO+3H, = azc'oa-an.‘.'-xa,; +HSO, = H 00HH,GOB+H,0¢ B,
Cyan-~ ,_  lithonolemin - B - Glykol
.wassarstoff - L oo
Hen wirie wlso éu'agehqm! von »0yamwaser§'to!t,‘ zanichst thanole
amin, und dérnun;tthldvaalpetr?.ger Si#ure Glykol srhziten ’

: ’

ksanen. S .
Ddre: Hg,y SRS
- m' { / ‘W(A"rf ;
By,
'ﬁch-.
Durchschrilt-
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Eel der Crundruo:tion der Aldeuyds:iutiare wird Zohlen—
oxyd 2. uagevittigte :‘:or.l-:;m-wif;’e und Koul untoffhiad:
selugert. Idrero Vornuche, sivtelle dua Ll noxrd8 niare
8 asratuil. ltige GCruppea tn dle Ulefilabingd .,:en aagul+-.~rn,
woren exfoiion. Die undere LNgli:snkuit ist Jedochh von uas

o0l Lift—

-bluiar aoeh alokt versucat wor-ies aidulich Hohleuoxyd un anze-

a:tt‘gto Binduagen awicchen Koinlens$off ual suderan Clonmenten

aazulacerne N .

Es is% dekzant, dzse nlont aur usa O ie Zonlrastoff=Ton-
loustoff~Scurfachnbillangen fal sarangen lefcut durchsaf xhren
8ind, scuderu aushu na toffe, welcae .wol.rr.x._nhx‘muwen P
schen {o0uleustoff eiaer: wits uad ~ndran Llem.xten snderer-
seits cutraltrn. .ls moizoe woumza besondera »‘.or;l'»-rx:stort—v
Stla‘ﬂﬂti’ét-zié’l!:«'»._bbluﬂunl- a in Pripe. iiue ;safstslluang dex
wicutigstan Aiuzer Stofle, ainliasd voo Ltolfen faLly dexr Iwid-
srappe und duer Gyauxrunac ﬁb@iev”cﬂ ﬂnfuprgastudeg dol.nefel

ntlt:': o Vc«rLLn'-m.,,'-n lir., t he 1.

= EBle Cymz{':raﬁ'm Gathilt Uae.w...;...i S ARt N Wlrugt L~
Stioxasaff-Dre Lf....uuh.:.

Aige ¥8 #Ire von dodoaderdm 1. t rern: @y

Eeun en geliage, hnieran zwel llnsliuoxylizol. gile: Dn;,ulﬂ__,_.:t:rﬂ‘

Auf diese Weise xSunte eg im ‘gzméti_ms'cai; Palle geliagen, oiip-
gehend von - er Blrusiure, bly HX L8 Bk u'z»t.‘q‘.t simren (Eiszel-
-‘1 pizl': siehe Anlege). o

b 8un mh.t . -
CWEY G -von Flontigkalt, fesnt-

e ity ‘n gluse I

[

In a 1esem ausnmmmanr

zdctellem a‘,alnha Luiznt g 2§ Lu,k}.:l.'-htzm 131-.ua!m:fs-:)ariv‘.te ia .

er\ ie Al eu:,d- -mtn,,wse XE: tios.nﬁm‘--u ?..xrm eb!aﬂ::t norien

‘kﬁ;men. ¥sn kYnnte. zuch varsuenen, Zle grossteonnh:ch la ir:l_'xt.

erreiohhuxen i&atull—»yan—amide dag “iauriuma oder :wiziuas
bamel..aum mit dem l\(‘khlysut-jr 1n "e,.fer Sﬂﬂlguﬁt‘)ﬂ orgn nis shénﬂ
;!1as;gae;t.zu Bagpe .xdx_eren ( Benzin, m.;teuyae, '.d.imnole) "
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4nd diece aweifsaohe Huspe.sion mit % weer so xuy 7oaxtion su
Briagan. :

Hun koaon aunqnmen, ds00 (i@ Anla, exuny «n dte Aohlen-
ot ff=-Seick®LL-Dreilnandl:duugen dor Cysn-Gruppe ebeoasowernig
ait zwel Lolukllen Koul.noxyd £1n.%% verlhuff wie belix Aoethy-
len. Violwmuhr diirfte 4usy suniiohut ecutinteho.de Pricsarprodake,
uumli-h eia Al .onyd-Imid, loicht Nobuurenxtisuca el.gouan,
2.B. Polymorio:rtiion, bevor d:rs sncite Lol Lohlenoxyd :ize—
lugert wird. x.n k'iiute jedoon varsuoii@n, 4uxchh beso:d ere
Vahl der Keaktiousbodioguigon die soh:x lle snlsorung such
des 3woiten Lolma Kohlgngx;d 2 deguantigen, bolupilolowelge
durah eluo busonderghohs iohlenoxyd-ronsentration s=owle
durch bescaiers hohen absoluten Druckt

Andererseite xuate uwen auck, um ajgliochst viel Pri-
mirprodukt zu orha.tea, die Aldehyd—- nlngorung gleich unter
solchen Bediagu:gen durchfinren, daas die Recktion weitersont
bis aum Alkonol, helgpiclsweiso wie bekiinat, durch awendung
hinerex kemitionstempersturen. Hierfir ‘1bt die ax:hatahonde
Gloichang ein Beiapiul. )

BQJ§UU+3K2 - Hzconocuéoﬂﬂs; +HHOz - 520030R2GJB+820+§2.
Cyan- . tnnnolauin . Glykol .
wuaearstoft _ B o
 Ban wixte plso susgehend von vyanWaasarrcoff zua: nnst i thasiol-
.aain, and auruua alttels salpbtr-bar Siure Glyknl ~rnsiten

kbu,en

Ddr-:_‘. EES.
‘Blly

Sehme
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Hexrn Dr. L s nd graf .

[ PR ule

Zu den ren tioasfinigen 3toffeun, wolcho leicht oudere
Yerbirdungea salugorn, gohirt such dig Atl:ylenoxy8. Yir voli-
ton Asher versuchen, ob Luch un | 3Lyleonoxyd Kobleno.yd dexnw,
Tasserpss sigzlagert werden haan. '

Z9 @ind menroru LM lichzeisen doukdir, netch welcuen
die Feaztioaexn verluzufen kX¥anen:

1.) ralagusrang von Kehlenoxyd ia Sbweseuh=it von izgour-toff,
unter Bilduug sines Hetoas des Trimethylenoxyds
0Hy - 3"'2 '
O - .
2.) inlagerung von Eosleuoxyd and Tasserctoff unter 2ilduag
eines S-Ringes mit 3 C- und 2 O-=atomen ‘

T2

- 192 Aulégui‘nug von Kohlenoxyd und. Senserstoff unter. Bildung
‘oir.ee 4ldenyds das ‘Hethyl-Lthnyl-ithers
083 —GH2-0 - CHO.
3.) _—anlagerung voga ;\nnleuox,'d und «usnzx...toff untar Bllzi-\'mg.'
eines .‘A.ldeby.is des :’ropylc‘l kohols
' HOGHZ - J - cao.
sus 1etaterem w“rL.e &axch weitere Reduatioa :.rimt:hy\
1en513ro]. (Kp. = 2109) utrztcnon .
' ’ CHZOH - cnz - L..3205

ahrnﬂneinliazx e-ird d!.e e‘-ktion ‘&) bevarzugt.'

"Ddr.o: Kg. S
y gt
Loh,
‘Bd. Durchschrift
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'J .,//:uvﬂ./uﬁ/a‘vayh‘%l; Oberhaasen-~-Rolten, den 5. Mai 1939,
QWJ‘-V“ RB Adt. BYA Roe/Op.

Herra DPr. Laudgrat.

Betr.; Alko-Boazihe,

Fiir die rasche Aufklirung der Verhiltnisee bei den
alkoholisierten Benzinen scohlage ioh die Durohfiihrung der
in der beiliegenden Anfstellung aufgefiinrten Versuche vor..

Darx.: Lohin.

R Durdwsdﬁift
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C) Cre:infication der Teiranckaorf<Erisaa,

Iok z8ch+c 3¢ Li1%em, dic I dun tller Yorsuclaergh-
nisse, wclole die Cxoc- ynthcse tetreffon, Su orgenisioe~
refie -oh habe eiinct pfung Loroit: gcuzucht mit der ‘us-
arteiiung oincs Yordrushes, welcher Itr Jeden Avtoklovaone!
“inzatz ousso<i1llt werder so0ll uzc denn on dic Lobor.- |
Zearteiter reitergegobon wird. Es ist zu exrverien, dose
dioc ‘ille der Irgeonisse jJetsnt stark zuninnte %ir ;ﬂpaen
erreichen, dass wir trotzden eine “uriichkeilt Iinden,

die :rgctnisse iibcrsichtlich und einheitlich zusarten—
cufassen und'vqr allen erreichen, daas wir nach lasngerer
Zeit alle” gewinachten Taten leicht wiederfirden.

A SR . :
»‘-ﬂt~{”)‘* D) Arbeiﬁérog;gpn 2%ir dioc helbtecknischen Oxo~-Verzuchee
' g ¥ = o e W TSN 3 e A N S LT ST Y I
vE o X
2 1 1.) Anwendung vor :i.erkatulysatoren:s

Arusarbeitung giinstizster rator—Zusam:.enactzung,
,Entw;c”lung von fSisenkatalysatoren, welche nicht

die ‘nlagerung, sonderu auch dle Alkohol~HRy-
‘drierung bewerkatelligen kx3nnene :

2.) 7erbesserung der Ruum—Zeitausieute:

sreittlung dexr ginsgidcsten Ketmlysatormenge,
Abhﬁhgigkeit vén 2ruclk, Temperatur, Redukiicns-
wert des ataly ors, “&hrnirkung.,

3.) Herabaetzung der’ ’1ck§l—uxldun :

Abhanbigkeit von der Aatar—menbe,A
f”atcr»/uuagmensetzung,
Druel, %
»4emperatur.
f“prarate‘icfe,
raﬂ-Zusamwe set zung,
»{“rbeiteA vel’ anvolist#nadi gen umsatz odexr stufenweise’
'Aufar“eitung und Zwischenh“rﬂuenahme der cebildeten
Produkte, gﬁ
Anwenaung alkalifreier ocder besonuere aktivierter
hutalgsatoren.
schnellste :ntfernung der eaktionsprodukte aus dem’
Lebiat hoher Temp&ratnren uqd Truche (Aoschrecken
und " Pruck-*ntlestungﬁ. - g

‘Al 3000011, 89 0. 18483 ‘ Durd1$d'|nﬁ .



4.) Wie rcroos ist die Roaktionswirnme?
tLrafiltlurg aus don experizontollen "rgehniscen sowie
durcel Cereichorunge

Se) Prilparative ":rstcllung ver ‘ldchyden, 2lkcholen,
Dickdlen uow. filr die JTeiterverabeitunge

a) cus h¥horcn irnckolefinen,
Uder Cr6? '
sun =Zisen-Primiirolefinen,
_aua olefinischen Yeich- oder Eartparaf”inon.‘

b) aus den von Schuchardt bezogenern opozialolefinen,

aus dem Okta-Tecylen der I.Ge.,

aus Isookten (Herstellung von Isononan und Prif-
fung der Treibstoff-Eigenschaften),

sus Butadien, welches gu beschaffen ist. "

6.) Xodellversuche Uber aie D4 cktl-E 11dnng'. .
a) en vorher hereestclltfn 4ldehyden izt in : odell—
versuchen zu prﬁfen.'wie die einzelnen Aeahtionan
verlaufén, welche zur “1ckdl—;1ldung fﬁhren kdn-

Anen, ,.B.. oo L L o -

Bildgng von uoetanen aus ‘ldechyden und ‘lkoholen,

Zildung von ~atern uus ‘lduhyden in Gegenwart neu-
'traler. kondensierender Fatalysatoren. wie Z.E.
-Aktivkohle. ‘ ¢
"‘Bildung ‘von polymeren 2ldehyden’ aus nldehyden in

Gegenwart von “&uren. - ) o

, b).?nrchfﬁhrung der voratehenden Veranohe durch . Prue)
' "erhitzung unter versciiedenen Pedzngnngenx
~verschiedene Dru&ke, Temperaturen and. Dauer,
vervcniedene Kohlenoxyd-Wa serstoff-Verhaltnisae,
in 1nerter Gag-At mospmu-e (Np), . ;
in Gegenwert .von nobalt— oder Eisenkatalyaatoren,,
in Cegenwart von besondern Ratalyqatoren. R

Te .) Willkﬁxliche Uberfﬁhrung der gesamten Aldehydausbentl
' in Dickalatoffe von bestimmten bigenachatten'

untwicklung besenderer Katalyaatoren,
-5 =~

(AIS 30000 11, 39 0. 18453 Dirchechrfh
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Teiterverarteiten der aldeh:rdischen lLohprodukte, nach
der ’nlsgeruns ohne vorherige ib.renrung von RHebenpro-
dukten oder dorgloiohen,

Auswahl des ratulyoators fUr die Anlugerung nach dexr
apiiter auszuflihrendon {‘dberfilhrung in Cickdle derart,
dass beido “tufon mit ein und demseldben Fatalysator
durchgefithrt werden kinnon,

Einschaltung eines Arbcitsgurges nach Beendigung dexr
Anlagerung, zwecks Leeinflus:kng oder Festlegung derxr
Rezktionsrichtung bei der nachfolgenden Lickildildung,
2.B. rentlose Zntfcrnung des \nlagerx‘mgp:-:atalyeatora
und Ersciz desselden durch einen besonderen Dickdl—
Katelysator, oder Zufiligen anderer Stoffe zu dem Anla-
gerungskatelysator zwocks bestimnter Dick¥lbildung,
wie 2.B. Zufiigen von 3Huren oder ‘lkalien, oder chemi&i
"oder physikslische Verknderung der Fris#raldehyde zur
Ausfithrung der eigentlichen Dickﬁlbildung,

Ddr.: Bfi,

Han, geze. -Roelen
Schne

bbuﬁsdﬁﬂ{
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4.) Wiz rross inmt die foanxtionswarna?

Yrmiitlurg aus don experisontollen “rgehniscen sowie
durcli Cereicher.nge

: % oaed

S.) Prilparative "crstcllung ven ‘ld:hyden, ilkcholan,
Dick¥len uow. filr die Teiterveradveitunge

a) qus h¥hercn irockolefinen,
Uder C16.
aun Iisen—-Primitrolefinen,
aus olefiniachen Weich~ oder Eartparatfiinone.

b) aus den von Schuchardt bezogoner Sposzialolefinen,

aus dem Okta-Tecylon der I«Ge,
‘aus Isookten (Eerstellung von Isononan und Pri-
fung der -reibatof$<pigenechafton).~-
aus Butadien, welches zu beachaffen ist.
\ .

6.) kodellversuche iiber die Dicksl-Zildung:

: a)uan'vorher'hergaatelltcn Aldehyden ict An Nodell-"
‘wversuchen zu'prﬂfen; wie die einzelnen Reaktionen
verlaufen, we‘che zur “1chdl—¢1ldung fiithren: kén-
nen, z.B.. .

Bildung von Acetanen aus ildchydan und .lkoholen,
#ildung von Istern sus- ‘ldehyden ir' Gegenwart neu-
traler. kondensierender ?atalysatoren, wie z.B.
Aktivkohle,

Bildung von polymoren nldehyden aus Aldehyden in
'Cegenwart von SHufen. :

5).rnrchrﬁhrung der vorstehenden Verancho dnrch Drucl
:'erhitzung nnter verscziedenen Fed:ngungenx
verschiedene Iricke, ;emperaturen nnd Dauer;
verychiedene Kohlenoxyd—?aaseretoff—Verhaltnisse,
in inerter. Gas-Atmosphhre (Nz),> _ T : ;
T in- Gegenwart von Aobalt- cder’ isenkatalyaatoren,
o im chenwart von besondern Katalysatoren.,'V

7 ) Willkﬁrliche Sberfﬁhrung der gesamten.Aldehydausbeutq

in Dickﬁlatoffb von beatimmten higenachatten-'
;n@uicklung-beacnderpr‘Katalyaatoren,{

A/5 3000 11. 59 0. 18658 Diirchschrifi
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reiterverartoiton der aldeh:dischon Lohprodukte, nach
der ’/nlsgerung ohne vorherigo Ab.renrnung von Nedbenpro-
dukten oder dorgloiochen,

Auswahl des ratrlysators flUr die Anlagerung nach der
spliter aunszuflihrenden (‘berfihrung in Tickdle derart,
dass beideo “tufon mit ein und demseldben Fatalysator
durchgefiihrt werdcn kiénnon,

Einnch&ltnng eines Arxrbcitsgurges nach Beendigung dexr”
Anlagerung, zwecks Feeinflus:ikng oder Featlegung der
Reczktionsrichtung beil der nachfolgenden Tick¥ldildung,
z.B. restlose ntfcrnung des ‘nlagerungas-atalysators
und Exrs:iz desselben durch einen besonderenm Dickil-
Katelysator, oder Zufligen anderer Stoffe zu ‘dem Anla-
gerungskatalysator zwocks bestimmter Dickdélbildung,

wie 2.B. Zufligen von 3GHuren oder ‘lkelien, oder chemig

oder physikslische Verkinderung der Friz#raldehyde gur
Ausfithrung der eigentlicher Ticktlbildunge.

Tdre.: Bil,
‘Han, gez. Roelen

Sohn.

Durchsdmft
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Ruhrchemia Aktiengesellschaft ' Oberi.e=’ali=r, dan 12. *artl 1240
Oberhausan-Halten Abtl.. ?o. Bes/Nds.-

. A/v5 200000 Vi. .:9 .

Herrn Pr. L, andgraf.

Be'r.: Alkohol-iynthese.

. TIch habe bereits friher darzuf hin ewiceen, dase es un-
ter Tmstiinden wiln ‘chenswert sein kinnte, die Ciok8lbildung zu
begiinstigen statt sie zu verzeiden (siche moin Schreiben vom
29.2., Seite 4 und 5). Ich bitte nunmehr derartige Versucte ein-
mal sufzunehmen und insbesondere dick¥lbaltige slkohole von
der Yolekillgrsese bdbis zu cll herzustellen. Fs iat denkbar, dass
man durch willkiirliche FErhShung des tickvlgehaltea bezw. durch
einen mehr oder weniger vollat&ndigen ‘Ersatz der einfachen Al-
kohole durch Dick¥l-ilkohole auch die niederen Clefine fir die !
°n1fonierung brauchbar machen kamm. Dieeer ‘Weg wiire vahrsohein—
1ich einfucher als ﬁber eine gesondorto Aldol-Kondenasation.

Ddre.: B?’_
Han.

% .

. Durd’ischriﬂ



v ™ o 1 8 > Ok
Ruhrchemie Aktiongesallschaht Oberh.- Molt:n, den le.4.1940.
Oberhaysen.Holien Abtg. YL RNoeTr.

Hovem Mr. Land gre £ .

bad el L T P R et e al e il e L L Y

Betr.t Aldolherstellung.

Wir habe: bisher die Aldolkondens=ticn snanchlieaslich als
gesonderten Ardbeitsparg mit rciuner Aldehyden bsv./von Xatalysatoren
abgetirennten aldehydischen Fohprodukten ausgefithrt. Ich  schlage vox
zZu Jnterauchen wiw die Reaktiornen verleufen wenn man das Kondensa-—
tionsmi -tel der Aufschlézmung bereits wiihrend dexr Oxosynthese zu-
fugt. I glnstigsten Palle xmflg ten dle Aldehyde gleich nach ihrer
Entstehung kondensieren. Es ist denkbar, dass diese Kondensations-—
Prodnkte ( Aldole) mogleich weiter reagieren, sodass man bei diosez
Art Arbeitnveiae nicht die primiiren Aldole sondern Polge-Produkte
erh&lt. Eine Entscheidung hierﬂber lasat sich 'ahrscheinlioh mit
wenigen Versuchen beibringpn. i

' Ven kdnnte z.B. der Aufachlimmung sogleich dic entsproch.nd.
Natronlange sufiigen. Hierbei ist z befﬁrchten, ‘dass das Co durch
das Wasser der Lauge oxjdiert wird. Ea ist aber mbglich, dass dieso
Oxtdaticn 80 langsam verl#duft, dass aie einer schnell.n Oxoreaktion

gegenﬁber unerheblich bleint. R
Man kinnte auch statt w&sariger Lange alkoholische Lauge an—~

-wenden, und 'ﬁrdo aur diese VWeise eine besaere Durchmischnng erzieh.

len. : o :
’ Ebenso kann natﬂrlich auch mit alkoholischem Alkoholat oder

mit anderen oeka“nten Kondonsationsmittoln 'ﬁhrend der Oxo—Synthese

gearbeiteu 'erden.>, SRS :

. In allen P#llen wird thqzweekmﬁdaig sein, - Iohlensﬁnrefreien'

Wasaergas zZu vervenden, nh eine Inaktivierung der . Lange durch ksr-

bonatbi’dung zu vermeiden. ‘ :

p_ar.:‘ B4, e
. ‘ Ean,‘ :/,/:‘I‘ ‘

Pr.

bDuvrd':s‘d'lr'iH

A /5 300000 VL 39



Ruhschemia Akiiengesellschoht o
OberhausenHalien Oburhsugen<iiodtea, dea 14.6.194u.
AMS, PL Roe/Fu.-

Hexxn Dr. La nd g rag,

Rodr,; Dutadien,

Auf meine Anforxderung hia ornielten wir voa der I.G. 10 kg
antdton. Hiormit hadben wir erstmals Golegeuheit, Vassergas an
ol Diolefin ansualagern und auf diese Weise su Dialkoholen,
Ditlrbq}lunxonodor EKondensationsprodukten von Disldehyden zu
kommen.

Da beim Isobutylen die Anlagerung nicht an 4@y tertiurexX
Kohlenstoffatom exfolgte, 80 kenn man annehmen, dass men aus
Butedien nebensinander 04, 05 + 05 Letton exrhilt, aus Isobiren
nur 04 und 06 Ketten und aus 2,3 Dimathyl -Butadien nur /é Ket-
ten. [

Die primir entatehenden Dialdehyde sind sehr leicht verin-
derlich. Sie geben durch 1nnere'Umlagerung leicht qu-Sanran
and neigen vor allem zur Polymerisation. Hierauf muss bei der
Durohfuhrung der Oxo-Synthese Rucksiont genommen werden.

Dex Siedopnnkt des Butasdien liegt bei plus .1°. Daher ist die
Anlagerung unter den Bedingungen wile fiir Gasolkohlenwasseratoff
zu bewerkstelligen, am zweckmassigsten mit eaufgeschlimmten
Katalysamor. Da aber wie oben ausgefihrt vermutlioch h¥her mole-
kulare Reaktionaprodukto zu erwarten sind, so wird man den'aa-"
talysator im Gegensatz zur(Verarbeitung von Propylen nicht in ei—
nem hoch siodenden Mittel (Cetan) -aufschlémmen, sondern in einer
leichtar sledenden 1nﬁerten Flusaigkeit wie z.B. Pentan ( N&eht‘

ientzundlichkeit der Aassohlammung 1)

‘ Eg-kann zweokmassig sein. ‘die Aldohydherstellung aus Butadien
‘unter besondera schonsuaen Bedingungen durohznfdhren. wie - z.B.
unter starker Verdunnung/ : e .
_“_mit verénderten 09@2 Verhéltnisseu (menr co heziehungsweise‘
,V mehr Hz) ' L S . ’ -
mit alkalifreieq Katalysator CT e
bel minimaler Reaktionstemp. T __ﬂ '
beil minimaler Aldehydkonzentration .
etwa derart, dass im Palle’ der Herstellung von Alkoholan die

A



Ruhrchemie Abtiengesellschoft
Obarhausentotien -3 -

Aufoohlimmung im Kreislesuf awisoben Aldehyde uné Alkoholstufe
gofiihrt wird, wodel jedesmsl nur eine geringe ;ldobydnuo
Lorgeuteilt wird und die Alkohole sngereiohers wexrdea.

Ddr.: Hl.
By.
Han.
Ja.

A /B 200000 VI. 39 .Durduchr_iﬂ



Ruhrchomie Aktiengessllschoft Oberhausen-ltoleen, don 22.5.1940.
Oberhaysan Hollea Adt. PL Roe/Pu.~

Herrn Dre. Laad gzxrat.

ty,: Oxosynthes

Bekanntlich haben wir bis jetzt als fur 4die Oxosynthese
wirkssme EKatalysatoren nur die Motalle der Eisengruppe erkannt.
Andere Ketalysstoren sind bisher anicht gefunden worden, ins—
besondere nicht solohe, welche keine Csrdonyle bilden. Das
Auffinden von carbonylfreien Oxokatalys.toren wire Jedoch
ftr die Durohftihrung der Aldchydsynthoao von Bedeutung.

Ich bitte daher, unvorzuglieh ln kleinen Ruhrautoklaven
‘mit Versuohen su beginnon, bei welchen zZur Wassergasanlagerung
fein vorteiltes Platin odor\Edelmstallo ( Ra, Rh, P4, Oa. Ir,
Re, Ag.) verwendet werden. 1«‘\’ i

Pur die Keretellung der Metalle in katélytiaober Poxrm '

-81nd sgunichst die fUr¥ Platin zahlreich bekannten Arbeitsvor-
schriften zu benutzen, rur don Pall, dass diese Versuche Er-
folg haben.\kvnnten wir spater dazu iibergehen, eigene aktivn
Katalyaatoren diegser Art zu ontwiohaln. bei denen der Edel-
metallgehalt herabgasetzt and aktiviorendo Zusitse gemacht.
werden.

~Dar. Hi.
Han.
Ja,

‘\/5 200000- V1739 Durdhschrift



ayr

Ruhechemie Aktiengesellschofs Obertanzin~Rolten, dex 9.9.1940. *
Oberhousen:Holien AV, ¥ Zee/Yu.-

Hsyro DPr. L a s d ¢ v t L.
Berrnd a e o b .

Batr.s R.hrr.ch-lnlasoruESS

¥ir solltsn versuchen, unsers synthetisohen ilkohols bswe
Aldole aliglichst vollstindig zu entwiisscrn und an das entstendens
Olefin ernaut Vassergas ansulsgern ait nachfolgender Untersuchung
der Rigemschafton der so erhilslichen Aldehyde, Alkolole oder
SBuren. Die Entwilsserung kinnte von Pritssche nach einer der x.Zt.
schon in iusardbeitung derindlichen Methodesdurchgeftihrt werden.

Diese Wnasersbspaltiung urd erneute Anlagerung kdnnte auch
mehrfach wieserholt werden, da alle diese Arbeitagiinge vomtu.oh
ohns nmmvcrtcﬁ Yerluste durchtﬁhrbar sind.

Derartige K.hrtach-Anlagomacn kinnten folgende Vorteile

bheten:

1.) Yermehrung dcr Ausbeute lcdiglioh auf Rostsn von Wasserzas-

srdrauch.

2.) VergrSscerung der Aubonto an b.-tmten ¢owﬁn-chton Eolokﬁl—
ersssen. :

3.) n-ratouung von Eoleklilen von nenartigor v.rnolgung

4.) Vergrisesrung der Siedelficke swischen ssusratoffhal tigen
Resktionsprodukt una Ammg.tohlmueentotf una’ damit
Erieichterung’ aer gucm‘ncn Vembutunz aehroror lolokin-
grisaen. - T

S.) Im FPalle der v.rarbcitnng von Aldolon Ecr-tollung von uol.-

' ktilen mit swei oder mehr unoroto!mltucn Gruppen (wert- :
Yolle Ammg-produkto far Snlfmto. Duurbon-lurun. hycm
u.ucho nﬂsl&gkoiton usw.) -

——

Ddr. 2 Han.
m -

Al 30000 40 O, 20514 G/se . ,Ddrdl_sd’l[i'_ﬂ' )
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Ruhichemic Altiangassllscholt  gyerhacsen-Belten, dem 13.8.1940. -
) ' AdS. YL u.m.-

Herrn Pre Landgrat.

ot A .

Ick bitte Zir ate Seitexrverardeitung auf Pettsiuren eine
Blasentlllung Krackdieseldl sufsuteilen in folgende drei
Praktionen 1 260 - 240°

- 240 - 280°
280 - 320° .

und diese drei Prgktionen Iiir die Herstellung von Aldehyden
fur Herrn Dr. Btichner bereit zu halten. -

Der Ausfall in Ausgangsausterisl fiir die Alxoholherstellung,
welche sich nach. Thren Angaben auf rund vier fage belzuft,
muss im Hinbdblick auf die dringend erfordérliche Aufkxlirung
der Fettalfiureerzeugung in Xauf genonmen werden. '

bdr.: Bl.

R { . .
A5 000 40 0. 20514]GT52 o ‘DUFd’ISd’H’.iff -



Ruhichamie Aktiengesallschoht x:::’:';{fol ‘:2:' f;.‘,‘ 20.7.1940.
Oberhousen:Holien

Ly

Horrn P». Z andara?.

e 4 T TN T e T e e e e ™. . " e ™ e ™

fetres Aldehyd-Haicren.

fetor ;¥rren wir beliedtig
7 der tllebydstufe s ndern

Xe) Sun rur Vi.=iyrtucse iw~nutoste
oft wiedor verwenuon, warrn er r.c¢ t nur

[ 21

aud: anscaidies..end sur Alioniliiliing  enut of vird. Luen dor Aldee
hydsiaze aisein ist dac oishes ninh* nY¥oticn ewaiecn aus zwei Jrine
den:

"1l.; Fir den aldchydisocken . ator n¥tt~ woggﬁ.der susserordent=-
licacn ;uﬁ.empflnvlichgcii vesundzere orcfalt bciw'dufﬁllen angewen-—'
det wexrdon wii -cn. i - »

2.} In der .ldehydatifs wurdsu der Kelormaste cerkliche Men=
gen oubplt sutzozen, veriatiich gerude vor den skilvaiern Stellen.

Hacuderz n p neuerdinsgs. bel achnellen Arbeitesn nur roch sehr.
wenis suveld in Lounyg ceht, 01» satorvent i alge nlsikt zrosxs
sein “"cn,.SulltcL wir die iegerver endbarreit aceo uidehyuiscnen

Kabora ernewt prifen’ uund diésral nun alle vc;sichtsmaao:ereln pegcn'

Oxydau*on acevwerden., !

Die Zeonntnix dieser Verhidltnis..e Lst_fﬁr die Syntheaé’vou_kle
'dehyden von entscheidender nedeutung.,.{_ T ' :
. o | -

B ) nl ist denkbar, dagsduan aluenydisehe hatoren duroh eino
rWasaersto f—Behandlung, édnlich wle sieidiese in dcr.Alfohpls ute

crfahren, ‘wiederbelolen xannm.. |
Zu - diesem uweck‘uu sta Lian- den vom hohaloehyd abfiltrierten

' Kator ip elnen, Leaat igtun o1 cuf¢chlaumsn. mit %asserstorf unter
Druck und bel hol ﬂry-emperauur beLanreln, vcm gaaa&tigten o1 wieder
abfiltricren und danh erneut benutzen; Aweokmaseig wird der aldohyv
diache Lator, bevar er zn die Lult kommt, nocn im Filter mit dem

- geshittigten Bl getrtinkt. Nimmb mas éin 51 vom richtiger :ledelage.
una verwerdet dies 1mmer wieder, so iann man die sioh darin ansammeln’
d@n Alkohole sohliesal&oh gewinnen.

- D=

A5 30000 6. 407 0. 20514 'Goz0n
_l [0S GruTey Durchschritt



Ruhrchamie Aktiengesellschaoh
Oberhousan:-Holiea

Ce) Dol Jer ierutellan: von \idul-ilkoholen wlrce dic2e hy-
drierende Nehandlung deo cldobydiaondn‘L;Lorc +cWeils nis der Alkoe
hol-HAydrierung d:r setreffendesr .ldole verovundun weriun Lfnncn, wo-
ftr “i:her iwmer frischur :sior senutst vwurde. T 13t die Pragse, ob
dies irbzlich ist.

wir mUncton u 40 einen nurncls oByd your  wbur abfil“ricren,
entnetnlliniaeren, WABCULOT, .2CC.r i vl Jof i mit‘eeﬁ leizien igtor-
zu Al-oholbiluuang wiedo: eluseluon. oSic uix;ii-:kcmﬁorﬂensutio: W,
kenn, wile in diesew Zu:?a:.).;oui:aug unericvllon, vei Zieusen; Yerguen
wmterbloiten. . ’

‘zeist deuxbar, dnsz wir auf diege velsa _i-ldol—r'.i!:oncle ohne

wasentlicl: r¥sseren :utorvrar:'.rauchv als Vi einf iz er 31 oholon here
atellon tBaren. '

Ddr: B4, \/./“ T -
/ .
ne, [/ ¥ P e
Co {0 R
<y AR

S ) Cy i Lo
© A5 30000 6. 30 0. 20514 GoTBE Durchschrift..



vhrchemlie Aktiengesellschoft Oterhousen=Nolten, den 9.12.1948. ¢ +F
Oberhouvien-Holtan A¥t. FL Koo, Tu.~

Berrn Pr- L an 4 grarfa,
Herrn Pre Hanuen.

. Betr.: Gleit- uno Sohmiormittel auns Oxo—Produkten.

Die Oxo-Synthese bietet mehrere Kiglichkeiten, nc auf mehr cdexr
weniger einfache Ioi}p wortvolle GCleit- und Sohmiermittel su
gewinnen. -

l.) Isole.

2.) Tie Lol der Lerstellung von ildehyden, bexw. Isolen anfallende:
hoohsiedenden, viskoser Eebenprodukte (DickSle), (evtl. als
Hauptprodukt hercustellen).

3.) Die aus Gen Gemengen von Rohaldehyden (Aldehyde + Par.—-Ewe)
und Kalk oder Soda @groh Behandeln mit Luft erhlltlichen
Lisungen von Seifen in Mineraltlen (Ul-Seifen).

4.) Die sus den Rohalkoholen (Alkohole + Par.<Kwe) durch Sulfo-
nieren erhXltlichen Gcnongo von Mineraldlem und Sulfonaten

, (61-.)n1tonate) . L.
5¢) Angoroiohtc dl—Seifen oder nl—inronato. indem man das n1nera1
81 mehr oder wenigor weit abtroibt (GI-Soiton-(Sulfonat)—&onp

gentrate). .-~ .

6.) Salben. oder pa stenartigo Geﬁohgo. beetehend aus .
. a) Isolcn oder Diek&len oder Pottalkoholcn. und

Blon.,

Ich bitte im Lauto der nachaten Zeit von diesen veruohiedonou
Prodnkten typiaohe Proben herzustellen, deamit wir sie ‘Zar Beur—
teilung ale - Gleitmittel, Schmiermittol, uchnélzale. Bohrﬂle usw.
zur. Yerfﬂgnng atellon ksnnen. _

Dar. 3 Hg-
W\ "Bil.

A,rs.wm.ml_ w0 Ty amis "Durchschrift



Ruhrchamie Aktiengesellschoft Oborhaunen=Foltzn, den 9.12.1940.
OberhourenHolren Adt. YL Roo/Pu.-~ .

Herrm Dr. Landgrat.

RBetr.: Oxo-FKator.

Die Herren der I.G. und von Henkel befilirchten Sobwicrikkoitcn
bei der Piltration unseres Oxo-Kutors durch keramische Kerszen.
Obgleich unsere Erfahrungen hierzu bisher keinen Anlass geben,
bitte ich gologontlich z£u versuchen, ob man ausser Kieselgur
auch andere Stoffe als Filterhilfe verwenden kinnte. :

Wir haben den Vorteil der niedrigen Reaktionntemperaturen von

ﬁnter 2000 und k¥nnten daher sogax organische Stoffe in Betracht
'ziehen,. z.B. Papierbrei, als Filterhilfe bekanntlich sehr

wiksam.

Ddr;: Hl. .

.HDmdw&ﬁﬁ,

AIS GO0 10 4050 20673 GarTsa



./1?//{1:/"1?"}- M/‘ uﬁ[f/:y; Vberh.=llclre r.. den 0. ucust 1337
o, q.--*“.f..n. N 2d%e VL O/ NG =

» florrn Nre 0o c kel .

debre: vasgerntoff-svarrliung un ‘lkcholene.

I #1r babe: gelunden, dusus unger 5ob;lt-iutu1yaator im-
sturde i8t, uuys ‘nylalkozol beruits bei 130 nalezu guanti-
I'tetiv oin ~quivalent -asserstoff abzuspclien sowie Zerner,
dags doxr debei entutveheonde ~l2dohyd so.:lcich Htergeht im den
Lsztier. '
Zesonders bezerkenwert ist hieran: ‘
l.) die’ riudere Teageratur, beil welchier die Uﬁsetzung
scuon guantitativ gestaliet wérden kand_und )
2.) dz2as es untier ciezen Vzstinden gelinr.t, hohe das—
beute an einem wertvollen indprodukt zZu erhalien
obne dwsa Zorget zungscroduLte oder Earze aaftreten.

ns iat nun Lcka;rt, dass feinverteiltes Zupfer eine
noch’ stérkere I~ .ydrierwirkung zls ioba 1t hate ¥ir miissten
haber 3iese Versuche *crtaotven =it fein werteilies iupfer.
ah ;tellé”von %cbalt.' 8 miissten ols o =m8xiichst nlle ve-
kannten‘?rfahanven”qusgenutzt merden um éircr fei"ver‘eix—
+en Yupfer-bcteljsa+or herzuatellen. teispiclaweise kann :
zan Bhnlich wie bveim Aobult—'atalyaauor das ”upfer aus Lo~ -
aur&en als Vydroxyd oder ifarbonat in Gezenwart von. ~t5rsub—
stanzen, wie Thorium, ‘luminium, ‘hrom, U3W. . UBW. sowie_ auf
Trﬁvervir bnka?rter 73136 iedersnhlagen und s"h71essend ]
=it naSSGrSuOff reduzicren. £s. ilst denkbar, dass man mit  “
einem nupfer-h»talysator die- teobachtete Resition in Ldrzé—
rer. Zeit zu. finde bringen xann.

Il.  ir haben dfe istersildung mus dem 41kGHGI bis jetzt.
. Gurchfiihren kénner-mit- primiren hlxcholen, welcbe vei ‘dar. |

 Was~er3uoff-nbsleturg léenyd geben. wir sollten, aauh ;est-
'stelLen, cb sekaudare Ailizohole din chbenso clatter teise. mit
unseres ;. talysa.or aurch wasser~ﬁaspal4ung die entsnre~
chenden »étone liefern. -

B ‘ . : : R T
A5 s0v0. 111 ) ‘ 7'1DUrdws"d1rift
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1il. Tu le zaeltaung desn "-ylu.konolo auch bel dor !xtrake
tion ~usgeirnaubter .utalyasn .oren uintroter wird, zolltan wir
vorsuchun, Jdic .xtraxtion ni?s de: «ouktions~. rdprodukt durch-
zufthron, nualich den ‘eyl-Yilurion.ater. loweit ich sehe,
int dicser iz H-ndel nicht zu hadben. ¥ir nissten ihn daher
seibst hurstel.en, xosu gleich die nouw -.¢ ktion bdenutst
werden kanne .

IV. . ¥ir olls ten veraucnen, mittels der nouen He: ktion
Later Norzustelliern auch aus v
a) den von un:- -elbai hergustellten “lkokolen nach
vorhergeh«nder Trocknung dgraelbcﬁ,
.b) ug den vopr der PYirra Bonkel "uachickton {roben
' primnrer “lxohole, des:lcichen die Xetonvildung
aug den uokgndéren slkoholen von lenkele.

o Iz Ubrigen ict kierzit ein weiterer feitrag zum ieak=

ticpsmechanisauas der tntst:hung souarstcffhaltiger Produkte

eur tohlenoxyd und Casserstoff gofuna,a wordene
. -t

.



j ,,,’“)/ W Oborhanaqn-?onon. den 1N, Auruat 119
S e on hD AMT. BYA Koo/llgd.- .

Hexrrn Dr. i ¢ o k el .

Bety,: Hihere Alkohole und Eator, -

Ich habe vers:chen laoson, Hartparaffin zu chlorieren,
sowie anmohlionsend dus Chlor darch Behandlung mit Lauge wieder

zu entfernen. ( Hense ).

Soweit sioh bis Jetzt er:.omxen liisst, bereitot dies keine
Schvwierigkeiten ! Han ailss%e aun die Uusetzungen quauntitativ ver-
folgen und vers 2chen, aur diswve “eise mijglichst viel des Hart-
pazafiins ir h3here ilkohaqle Uberzufithron. .

Man miieste anschliesscad vorsuonon, diese iAlkohole zu
verestern, sei o8 durch Dehy: rierang oder wie ublz.oh mittels
Siaren. A
S . Die Eigensohaften dieser hiheren Alkohole, bezw. Eater
wiiren festzustellen, insbesoaders ob sie als uistallisatious— .
behinderer fur Hartparaeffin verwendet 'verden Kdnnen. e

Ddr.: Bu T8%. ‘Roelon
1af

AL5 o fitss Durchsdhrift



/’}//ﬂ.,,,‘i/‘{.w&,é,/ Obarhausen~llolten, den 18. rfuzust 1))9
vsdnsiom s Ko ED 4bt. I¥A  Noo/lpd.-

Hexrn Dre Hookelo.

Botr,; Enterhexutolluns.

wir habon gefunden, daas sioh Amylulkohol dursh Koochon an
Ruckflusokiihlexr in Gezemwart unuores Co-ilators dehydricren liast
and doss der entutohende iAldehyd sioh sogloich umlagert in den
entsprochonden Ester. Die nieleren Alkohole, also Nothanol bis
Butanol, resgierten un:er diesen Bedingungea nicht, wohl aber
gyaothetische Dieseluldehyde.

Ioh vergute, dass es fur diese dehydriecrende Zsterbildung
aeine Optimnle I‘emperdtnr gidt. Dicce liegt sw-B3 wohrscheilanlich
'hsher, als z.B. die hier zufnllig angewaendete aicdetenoeratur

 des amglalkohols.

Bamit man z2lle Alkohole uanbhiinglg von ihbrer Molekﬁlg:&sse
bei der optimalean Tempsratur verecstern kaun, miisste man diese-Re—
aktion iu drackfesteon Gefissen susflhren. Bei den nisderea Alko=
rolen mitaste man bei einem umho viel erhshiesn Truck eiaes Gases,.
ZeBe Jz, bebinnen,_dass der Siedepuankt des Alkohols bis =zur Opti-
malen Temperatur dex Debyarzerung steigt. undchliesaend wire die-
ser Druck duroh negelung des ubstrSwmeanden h2 aurrechtzuerhalten.

: Bei den hbheten and hidchsten Alkoholen wiigste nman mit einam 80
hohen Vakuan . beginnsn. dags der Siedepunkt des Alkohols bis auf '
die optimale ;emperatur zuu' uehydzierung fz&llt, und dlasee Vmcumn
au*reohterhalten.

Diese Verauche wgren insbeboadere auch mit “upfer als
Sator aasz arubren.-
\‘i‘d"r,.:’ Ldfn gez-—.' ."Roslen

B‘\-’..
-Jacob

AJ5 o0 111,39 Durdlsdwrift
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A5 300011, 39 "0 ig4ss

Herrn Dre Ho ok ¢ 1 o .

Betr.: Oxo-ilatulysatoron.

1.) Zrfahrungsgecliss clissen auch fiir die Oxosynthese die
Liserkatelysatoren vor ihrer Verwendung ir don metellischen
Zustand ittergefiihrt wordon. Wir huben dies bisher nur mittels
Yasserstoff bewerksatelligt.

Ich bitte nunmechr eirige, fir die Cxosynthese bestimmte
Eiserkatalysatoren teils mit‘Hé zu rcduzieren, teils mit Wag-
sergas bei gewthnlickem Druck in iblicher “eise bie auf maxi-
male Fortraktion anzufahren und denn beide zum vergleichenden
Einsatz bLei der Cxosynthege zur Verfiigung zul stellen.

2.) Ich vernute, dass die Anwensehelit des Alkali’s, besw.
des: Erdalkali’s beil den Fisenkatalysatoren nur biz zur been-.
-deten Heduktion erforderlich ist, sofern der Kator‘gggg'def
Reduktion bLei Temperaturen unterhalb von; 250° arveitet (Um—
wandlungsxrmimkipunkt der festen Lisung des Alkaliferrites
im kubiaohém'F6203)L ‘ o o o -

Rei der‘o;osynthese_qrscheint nun das Alkali'uherwﬁnscy
und &leichzeitig liegt. die Reaktionstemperatur erheblich un-
terhelb von 250°. Daher sollte os m¥glich sein, nach der Re-
dukfion; bezwg nach dem Anfahren das Alkali auszuwaschéﬁ,' '
ohne dass die katalytische Wirksamkeit nachlésst. Auf diede
Welse miisste men aikalifreie ng-Katal&satoren erhalten kin-=
men. . ... oo . S T :
m ﬁer'én$épreehende Veraughé\beixKobaltkaialysatbfen}364‘
‘lang nicht, du dort alle Storsubstanzen zum Aulldsen Séure
' brauchten und demﬁhcﬁ,désfzbbalt mitangegr;ffénlqgfdeg .
“Beispiel: Fe—da-CuTA;ggii,;nach Porﬁierung'unter Eﬁftabédhl?ss
,mit5Wasser-auslaﬁgeh.hislzur'Alkalifreiheit; Dann’ in 6lefi£:
‘nischem U1 zur OxdsynthéaéWau$sch1§mména ‘ :

Ddr.: .3, Jac.

Durchschrift-



s
hrchamie Aktiongesellschof Oberhausen-Holten, den 1). 1T 1941
Ruhrchamie Aktiangesells ;
Qberhausen-Holren . Awtg. 7L Roe/04

Hexrrn Dre He o kel .

Petr.3s Oxo-EKatoren.

Wir sollten versuchen, die neuen Kator-Gemische fir die Oxo-
Synth.ao in otuokigo Form zu bringen. Dies wire z.B. auf zweierle:
Weise m¥glich: . !

Zunlichst knnte man das Gemisch aus reduziertem XKobalt-Kator
und fortig zersetztem Kupfer—-Chrom-Kator su Pastillen Pressen,
oder aber man kinnte statt Xupferoxyd ehromoxyd—cemiacho oder
ztnkoxyd—Chromoxyd nehmen, wis dies bereits bekannt ist.

Da Zinkoxyd unter den Bedingungen unaerer normalen Rednktion nich
reduziert wird, 80 kinnte man auch versuohen. d.m auagwaaohcnen
Kuchen des Kobalt-xators das .| fertig hergsatellte Gemisch aus
Zinkoxyd und | chromoxyd zuzumisohen in der Annahme, dag letztere
bei der Reduktign nicht vorandert werden. Gegebenenfalla kdnnte
mAan auch . Zinkoxyd allein oder gusemmen mit mkx Chromoxyd gleich-
zeitig mit dem Kobalt aunefdllen.

‘Durchschrift

{7 AvS 50000 8 €1 23596 G/eTne



;/ﬂ%&bﬁkvh,qz&agpadﬁzgnV Oberh.~Holten, den 4. Desembar 19!9

‘
U A5 Saou 8. 89

lﬁ%&»nn»”a‘!ﬁﬂ - R%: "Dta ¥2 ao‘ﬁdg‘-

Rerrn Dre Hanson .

#

Tetr.: Oxo-~Synthese.

Fachden wir nunmebr golernt haben, auch dic hdheren
fldehyde in reiner Form zu gewinnen ist es von grisstem In-
.teresse, dic zahlreichen daxrit zuglinglichen aus den ‘ldehy-
don gewinnbaren Verbdindungen herzustellen. Im folgenden habe
ich-dic wichtigsten X¥glichkelten zusammrengestellt, um aus
unsercn Aldehyden zu wertvollen Produktorn zu kommene.

1.) Oxydation zu Fettsduren; 'Zrmittlung der gﬂnst*gsten'Be-
dingungen.

2.) Katal;tiséhe fondensation zu Lstern (verschedene Co-
oder Fe-Eatalysatoren).

3.) Yolymerieation zu xolymer-;ldehyden, beispielsweise
' mittels ”ineralséuren.

'

4r)”ﬂerstellung von Acetalen, Aldehyde und Alkohole von glei-
cher oder verschiedener 3 ol ~Grisse.

|

‘5a) Feretellung von =—Oxy—Carbonpéurgn,,durch 'Arx.lzagern_.vc:z_r~
xlausaure una Vereeifen.

6.) nnlagerun» von nmmoniak, gegebenenfalla[mit nachfolgen-
'1der asserabspalmung.»

"7'.)~‘“1dolkondensation. o
‘a) trmittlung der gﬂnstigaten Ledin"ungen, '
'*b) Verwendung der Aldole als Ausggngsstoffe zur Heratel-
lung von hohermolekularen, verzweigtke tigen Verbin-

dungen'’ _ o
Olefin-Aldehyde '(“asser—kbspaltungj,
k—ny—;auren : (Oxydieren), | ‘
Dhefln-dauren« .(W. mbspultung,leydieren),
Petﬂsauren ) \Fydrieren d.»Olefinsauren),
Alkohole : N & -APspaltung, Fydrieren),
lDi-Alkohole, “(dizrekte Hydrierung 7).
‘hster P ‘(katalysische Veresterung der
e . ~Aldole odexr der slkohole),
!Iso-octan . (Hydrierung- des Octyl—Aldols).

- Durchschrift vollsténdige - Ce_p
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8.) Rerstellung von.3-, oder § ~Picarbonsiiuren (bezw. J-, 5=
Oxy-Slnr-n) durch ’nlagern von Faot'ergss an aus ildolen
&&wonnenss Clefinsluren und nachfoigendes Uxydieren
(bsw. Fydrionn) (Lactonbildungt). .

9.) Herstellung von 9, A -Dioxycarbonsluren durch Aldolkon-
’ densation von Primlr-Aldchyden =it Cyanhydrinen, besw.
=Oxyocarbonsiiuren, aus Primliraldehyden.

10.) Ermittlung der phyaikalischen Daten der reinen ildehyde

sowie der rcinon, daraus gewonnenen Stoffo.
-~

Hiervon hat zun&ch.t die Oxydution zgngettaéure das
grﬁo.te Interesse.

Sodenn wiire die Aldolkondenaation mit den vielen da-
raus aich ergebondon X¥glichkeiten gensuer zu astudieren.

Dar.: H1, i
Bi.

- ';‘

Sy

}IUS 23000 8. 39 Durchsdhrift



BSolrsrsse it min e Oberhi.~Holten, den 29. Kovemder 1939
A i BB Abt. BYA Roe/¥da.-

A b icitn sb VPS4

Berrn fr. i mnosasn .

Betr.: Ather-uildung.

Hoi dor katalytischen “ohydrierung von 014-A1kohol haben
Sie die Tildung vin Yacser beobrchtet und vermuten alu Ursache
hierfir dic Iildung von ..ther. (Ticse .nzicht dlirfte richtig
sein, falls nicht die “asgerbildun; herrilhrt von einer Reduk-
tior des restlichen Robeltoxyds durch den bei der Esterbildung
entastcndenen VYasserstoff.) YXan kann annehmen, dass dic Yasser-
bildung diesmal veranlasst wurde durch die, gegentiber den Lrii-
heren Versuchen, hhere Eeaktionatemperatur. Dann kdnnten wir
bis jetzt arei Sruppen ungerucheiden; wenn man bel gewdhnlichem
Druck arbeitet: » o
I. Hiedere Alkohole; keine ~eaktion, wegen zu niedriger Realt-

tiorstexmperatur; z.B. *ethsncl, Zthanol.

1I. #ittlere Alkohole, reine oder vorwiegende “aterhildung durch

: ehydrierung.

ITI. H&here Alkohole; so none "enperaturen, dass susser der’ n2
—nbspaltnng auen. was:erbildung urd denmit n.her01ldung e1ntrit1

¥enn(lediglick die ‘emperauurhbhe maasgebend Axk fﬂr dle

FeaPtionsrichtung 15t, so nisste eés m: ‘glieh sein, jeden1belie—<

biger Alkohol wahlwcise in seinen “ster oder hther ﬁﬁerzufhhren,
dhdurch, dasse man ihn. tei den entsprecherden -emperaturen mit
unserem Zator bchundelt.-chei mueste bei ulkoholen von gerin-
gerer -olekﬂlgroase der ausaere Druck(entoprechend der erfor- :
derlichen Temneratur-ﬂ&he erhsht werden. wi: aol’ten dice aurch
bodellveraucho mit !thyl— ocder Propy1a7kohol studieren. Dabei’
mﬁsste\auch unte ‘sucht warden, .ob man bei beliebigen ‘lkoholen ;
*lediglich durch genuoende vteigerung ‘der “emperatur dielnildung
‘von Ester ganz zu uunsten ‘des. Athers unterdrucken kann.: - ~f ’

T~‘s 1Bt zwar anzunehmen, dass der Ather direkt primar ‘ars
O

dem Alﬁhol entsteht. Xan s ollte aber auch p ufen. ob unser Fa-
‘tor 1mstande 1at, Ister mittels. Hz ‘zu Ather zu' hydrieren.

Ddr.. Hl, Ble
jAls zoooo s ] i Durchsdhrift .
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Rerrn I'sc'e " a n s cn .

Betr.:t Verestorung.

v:ir hoben gefunden, dass unger Hoﬂnltkatulylator
~lkohole zu dchydrieren vernag (Kochen som Riickflusskiihler)
Tobel entstunden zunlichat ldehyde. Tiesae lagertcn sich
Jedooh sogleich zum Fster um. Auf diese “ecise erhielten
wir mit guter ’usbeute (8o - 9¢ %) ou: smylalkohol Vale-
riansiure- mylester. such aus hvheren.'aynthotiachbn Ale
koholen erhielten wir pereits Hz-hbspaltung.

¥ir sollten é&.:ker versuchen, mittels der gleichen
Uncetzung eua unséren synthetischen hbheren ’lkoholen
ndzlichst quantitetiv die entsprechenden rster herzustel-
len. ‘ur Verfiigung sténden C),- und clszlkohole,‘

Palls die Siedepunkie dieser :lkohole sc hoch lie-
gen, dass sic bei gewthnlichem Druck nicht ohne zu kracken
.sieden, 80 muss men soviel Vakuum anlegen, dass ein oieden
ohne ' ufspaltung n8glich ist. :ls Temperaturgebiet kommt
156 - 250° in Frage. ' ' ‘

Eftl.‘hnwendung bereits beaunnter cder beaunderer '
'Dehydrierungskatalysatoren, xnwie Kupfer.—

'vqc}liesvxich acllte man direkt die aynthetiachen
mldohyde zn verestern suchen, ipdem pan gle unter Luft- ;
cabschluss mit unseren chaltkat lysator an «ﬁckflusskﬂhler
erhitzt. Is wire denkbsr, daas die ~stersildung unter g
diesen tedingungen nur mit nldehyden in statu naacendi er-

.folgt.

Bare: Bu,
©He,.
Jacob. o

A5 e5000'8 39 Durdhsdhrift
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BB Abt. P7A Roo/Rda.-

Hoxrrn Dre Hunson .-

Betr.: Aldol-Kondensation.

Ich besziche mich suf mein Schreiben vom 4.12.39 {iber

die Aldol-Eondensation und bitte, die dort beachriebenen Ver—
suche nun mit einec Teil Ihrer Arbeitakrﬂrte (z BR. Aines) in
Angriff zu nehmene.

Insbesondere intereasiert die Hors%éllung von nngéé&t—

tigten S#uren aus hdheren Olgfihan. Diese kinnten beispielswel-

a)

b)
e)

8

hittgls folgender Arbeltsgiinge gewonnen wexrden: -

Heratellung.des aldehydischen Rohprpdnkteé‘gué einem hdheren’
Olefin (2.B. Cy4)s '

Sﬁurewéache;, j
Aldolkondensation (mittels Alkelt: oder mittels 502),
Oxydation mittels Lufrt, gegebenenfalla in Gegenwart von Sau-

.erstoff—Ubertrﬂgern, sowie unter Vermeidung von Temperatur—-

eteigerungen, damithﬁine vorteiﬁ;ge Wasserabapaltnng eintritt

‘uhd eine’ Oxydation etwa entstundenmer Doppelbindungen erfol~

Tgen kann;

®

i
Wasser—Abspaltung, z.B. leieht Erhitzen anf hﬁhere Tempe--

'raturen, gegebenenralls in Gegqnwart von Beschleunigern,

)

.Abtrennung der leichter siedenden Bestandteile, namlich der

gnicht umgesetzten Xohlenwasserstofte, etwa entstandener Alﬂ

kohole usw., durch Deatillation, gegebenenfalls im Vakuum
[ o . /

 joder mittels Wasserdampf;',w T I A > u

s)

-1

wgesattigten Sﬁurenq.

) A . ; .
Falls erforderlich deuum-Deatillation der entstandenen un—

Von,besonderem Intereeae ware die Festatellung, ob: der—

artize nngesﬁttizte ‘Siuren An der:Luft trocknen oder nicht.-

=

A/S . 80000 11. 39 O, 18433
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Tt erpsin Nlovpuntinkigl Oberh.-Tolten, den 5. Pobruar 1940.
(foridosasiivior 0 yon

RE ADt. BYA Roe/Xdm.-

-~

Berxmn Dr. 1 anseoen ..”

Betr.: Aldehyd-Synthese.

Bereita nmit Schroiben vom 23.1. but foh darum, die De-—
stillationsrilckstiinde der synthetischen Pettsiiuren und .lkohole
einer scharfcen Destillation zu untcrziehen und wies dabei da-
rauf hin, dass zus den Alkoholen miglicherweise olefinische
Stoffe entstehen kdnnteq.

Ich bitte nun, diese YVersuche unverzliglich mit Destil-
lationsriickstdndoen von Alkoholen und von rldehyden auszuflhren
und festzustellen, unter wechen Bedingungen die Ausbeunte an
Qlefinen am grissten ist

Zweck der Versuche isat, die unerwiinschten Dick&le durch
‘rigorose Destillation in Olefine zuriickzuvérwandeln und- diese
-der Aldehyduynthese wieder zuzuflihren. Im glinstigsten Pelle
miisste es auf diese Weise mBglich sein, nur primﬁre “Aldéhyde,
Alkohole oder"ettsauren zu erhalten, wihrend die Dickdle nach:
spaltender Destillation im Areislauf zuruckgefﬂhrt werdene.

, ‘E8. 13t vorauszusehen, dass die Peatillationabedlngungen
in diesem ‘Falle ebenso von Einfluea sein werded‘wie beispiela—
weiae bei der thlenwasaerstoff—Kracknng. Kan kdnnte alao bei.
verm1ndertem oder auch bei erhdhfem Druck»destlllieren, fcrner:
mit Ruckfluss und auch in: Gegenwart von Katalysa+oren. dierbei.
waren voraussichtlich wasserabspaltende aatulysatoren besonders
svorteilhaft, wie Z+Be Aluminiumoxyd, Thoriumozyd und derglei-~
chen.

par.s H1,

~“A/5.30000 11. 39 0. 18431, . D)urd’lsd‘lr}ff .



Slstlilon o, m{évyﬂfﬂvf Oberisusen-tolten, den 3. Jon. 1940.
A ) BB Abt. BYA Roe/Xhl.-

Horra Dr. Hoe noen ..,

Detr, Oxo-3ynthese,

l.) Bei dor Poruffin-Oxydation cutstehen bekunntlich als He-
benprodukte Oxysiuren, Luotons usw. Mau hot nun gefunden,
duss die Uenge dieser llebsaprodukte geringer wird, wrenn
man dic Reutraldle nioht duroh Extraktion oder dergl.
abtreaant, sondern durcn Vakuum-Destillution bei 3C0-400°.
Men nimmt an, dsas die Hebenprodukte bei der hohen Tem-
peratur in pormele Fettsiuren umgewandelt werden. ‘

Ich bitte daher, unsexre Rohsiure cbeafalls entapre—
chernd zu behandeln, 4.h. also, nach der Dostillation der
Hauptsiure durch weitere Tenperaturstoigernng bis suf
mindestens 350° auch den hochsiedenden Rest Jherzntreiben.
Dadvei ist die HXhe des Vakuams so. zu’ udhlen. doss der
Ubergang bei den hohen 'temporatnren erfolgt. Es ist nicht
zu erwarten und aach niocht orforderlich. dass S#iuren von
der gleichen Zol.-Grtsse wie die Haoptsiure entatehen.
Entacheidend ist alleip, ob normale Pettsanren gebildet
werden. Diese kdnnen auch olerinlsch sein, worauf hei
der Analyse zu zohten wire. :

1 24) Das gleiche Verfahren nileste man bei dem DickBl der Al-

’ bkohol-Syntheae sawenden. Es ist denkbsr, dass such in
diesem Palle breauchbare Produkte entstehen. 1uabeaondere
olefinische_ stofte.-

Ddr. He. Bi.

A5 0008 sp - -—Durchsdhrift -



0
i
w /

.

(.
\‘J:'
]

Ruhrchemie Aktiangesellschoft Oberhausen=Holten, den 9.12.1940.
Obathavien-Molten Adt. PL Noe/Tu.-

Hexrrn Dr. Hansen.

Betr.: Aldolkondensation.

Bekanntlich sind nnseée bisher hergestellten Aldele nicht
einheitlich und enthaltén mehr oder weniger grisserex Mengen
hther molekulare Produkte. Dabei ist besonders nachteilig, daas
in diesen hdher molekularen Bestandteilen der Gehalt an Hydroxyl
gruppen 80 gering ist, dass eine Snlfonierung deswegen zweck-—
los wirde. -

- Ll

Ich bitte daher zu un%eruuchen,'ob die Biidung dleser hdher
noleknlareh, unerwiinschten ﬂebenprodukte von Anfang an propor-—
tional der regelrechten Aldolkondensation verliéuft oder ob der
giinstigere Fall vorliegt, dass diese Stoffe vorwiegend ‘gegen
' Ende der Reaktion gebildet werden. Im: letzteren Palle miisste man'
die EKondensation jeweils abbrechen, bevor sie vollstﬁndig zu
Ende gegangen ist, den nicht umgesetzten Aldehyd abtrennen und
_.zur nédchsten Kondensation wieder za geben. =

Der Verlauf der Kondeneation kann, wie bekanh* Aviv~h Beobach-
‘tung des Brechnnggingex‘verfolgt verden. L

(

. L AL . fe
AL DN 10 40 O 21673 1510752 Duirchschrift



Ruhrchemio Aktiengesallschoft Oborhnuaan-Tolten, den 21. H. 1943
Oberhausen-Holten AbBtz. PL Roe,Ci.

Hexzn Lre Hans eneo.

letr.: Acetal-Bildung.

1.) Die Fildung von Acetalen haren wir bereits im Zusammenhang mit
der Oxo-Synthese wisderholt bearbeitcte. : '

. Acetal-Bildung wurde deispiclsweise als Zwischenreaktion enge-
nosmzen, azowie a8ls eine su unerwiinschten Nebenovrodukten Zihvende.
Fobenresktion. fAierfiir war auf neine Veranlassung gelegentlich:
ein ¥odellversuch gemacht worden, bei welchea Alkohol der Oxo-
Synthese zngefdhrt wurde. Der VQranoh verltot Jedoch ergebnis—
-1oa. . ‘ \

“trner hrihen wirvr baroitu die verochiedouaten Aoetalo aus reinem
Aldohyd-prﬁ@arativ hergostellt. :

Es ist nun denkbar, das die Acetal-Bildnng 1n Zu-anncnhang lit
der Oxo—Synthoao aoch in anderer Veise Voptailo bringen ksnn.

- 2.) Eacht man die Annah:e, dad' Aoetals'unter dern Bedingungen der 0xo
oynthc 3@ beat&.dig xixx aizd, wsa bisher nloht bekannt 1st, danz
oul es mBglich sein, 1n einenm trveitsgeng Acetalo herzuatellcn,
indca zan 2180 xkw nitcinander spr Reaktion® bringts !

a) Kohlenoxyd nnd\aasserstcfr

b) oin Oletfn

(e) edren  rlkohol

.d) untsr Zutugung einez Kztelyaatora.»

"DiO:qs -ﬁrﬂe eine einfaohe Hethode darstellen. um Acetalo zn ge-

winnon, ohne dag man nBtig hat, vorher die Aldehyao geaondort
a herznstellen.

3.) ¥an kbnnte beispielaweiae den Katalyaator anstatt wie bisher
.nur in Kohlen-aseeretoffen nunmehr in ‘Gemischen aus Kohlen'aa-
_aeratofxen uand Alkoholen, oder such is reinem Alkchol aufaohlaa>
men. Ala eraten aodellverauch wiirde. ich die Verarbeitnng von
}Propylen empfehlen, wotel man den Katelysator ent'oder 1n don'

- 2:-

'A?5‘5«ﬁ~l10' 40 4».214:73 GuIse ' DUI’d’Sd’JI’iﬂ.
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Ruhrchomie Aktiengesellschof - -
Oberhavien-Holten

wasserlislichen, nioderen Alkoholen, MNethanol oder Xthanol aut-
soblliant, odor scer in wczaerenloslichen, hhoren Alkoholen, z.
B. icylutchcl olex Cya=rlRolel uwwe

Es wiire durch Versuch footzsustellen:

a) ob os miglich ist, die Alkohole im stBchiometrischen VerhHlt-
ris umeusotzon cder Ot dear Alkokol e Ukeruchus sum Olefin
. vorhanden wseir. mus ,

i
b) ob die Arvenduvng ruascrlvaliohgr oder wasserinlbaliocher Alko-
" hole von FAnfluB 13%t, 1m . Einblick auf Eas he! der Acetal—
Biléun; abpenpnl tone Yraser conle aunf deaaan ndzl4che Rin-
wiriang auf den EKatslysator.

Unter Umstarden miisaen guar Vermeidung einar ~ohkdignng do.
Katalynators ftxr das ueaktionewaaaer wnaserbindando Bittel
sugepebern’ werdien. :

4J) Scllie sick e1s iectoll :11dups glcichzeitig mit. cer Cxo-Synthese
luicht bawer}stollibar lassen, so whre @ies nnter Unstlnden ein
Veg, v diec reagedildeten fldehyde skzufargen, bevor 8le Neben-
ree}tioreu eincehon. Hon Atnnt—_anf ftieze Yelse unter Dxsténdea
'besonders die nicderen fldekyde =it besserer. gusbeute glwinn-n.v
‘Rierbei wire zuerzt dese Pcetsl ru, erzeugen, diesea dann su ap.l-
ten ond der A1Lonol wisder nurnckzu’hhren.‘- :

N
[
~s

s mﬁnte -geprriift verden, vie ‘mich Ace%cle bel der Hydrierung
verhalten, insbesondere ot ec mb;lich, 1st, partielle Eydrierung
au Lthern za kommen. "—_ Lo . '

i e

Se). %arn die'dire to Ace%al-“i’dugﬁ ateh bei Prop;len auch nit Erfql
‘iurchithren 1E8+t, so mifte: .sie gleich’ auoh mit Acetylen vexsucht
werden, dz urter Umstﬁnaen auf dioaen~Wego sup Aoetylon eino
‘hdhere Aushnnto ar umunenﬁmmuﬂen ge-onnon'werﬁen kenn.

Ddr.s Laf.

AIS 000 10, 40 0. 21678 M5 Durchschrift



Ruhrchamie Aktiengesellschoft

Oberhausen:Holten OlVerhausen-Holten, den 34. 17. 1940

Herrmn ’r. R anoen .

Betr.: ildelyd-Terztellung.

Wir mllsuer dus Verboliten des bei der lldehyd-Deutillaiion anfallen-
den Rﬁqkuinndes tei ler Bydrierung geraugs untersuchen.

Hierbei k¥nnte zgeprift werder, cb dic Jetzt vorhandene Meinung -
richtiz ist, daf bei der H:drierurg zu Alhoholen ein Teil der
rngrersiedenden Frodukte sas der “ldehyd-otuie'&iedor aufgespalten .
‘ird -

Ferner wire es wvon «icbtigxeit festgustellen, ob man durch eine
nachirfzlicke Hydriezurng dean A;ucb'd-sesv;llations—ﬁhckstandes
welteri:dn nennenswerte ¥enien der einf: chen entsprechenden A‘kohold
“-fewinnen kUrnte. Tells dieaes der Tell ist, ac wiirde damit die
Wirtgctcftlicklci+ der ‘ldehjd-Yer59c11uﬂ< erhtxlich verbessert )
'wcrden k&nnen, dc.: zwer dernr die ‘u *gg e ar Aldehyden ‘selbst nicht
gecstedgert wird, aber die Menge @S neywlnschtern Nebenprodukts ver-
rinzert wird.
.ICP_ulbfe d;eacs zu prifen mit dem ,ti4lauionu—ﬁﬁcxatand des
v8 - Aldenyds, verbunden mit elner elngehenﬁen Analyse vor und
nach. der Hydr;crurs.

Didx.: Ldaf,

Dur.chs»clh"rifr

Al 5000 7 400, 2wz Gjomaz
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Qberhanaon-Holten, den 4.9.1941. ---

Ruhrd\omie‘Aktiongeullsd\oﬂ . /Pu.
Oberhgusen:Holten Abt. FL Roe

Horsn Pr« Hansen .

Ich weise auf 3 Ver8ffentlichungen der Zeitschrift "Pette und
Seifen™ Min und bitte, Adie dort mitgeteilten Arbeitsweisen auf
ihre Brauchbarkeit fiir unsere Produkte zu priifen.

1.) Seite 404, Acetalbildung nach der Methode der aseotropen Ent-
whisserung, sowie die Verwendung von ons-ala Kondensationsmit-
tel.

2.) Seite 417 una folgende,dDehydratisierung von Ricinusdl.

b)

c)

a).

e)

3.) Seite 427 und folgendej;

a)
b)

" A& /5 BUW00 6 41 2356 6/0753

Uberfﬁhrung von Fettsiuren und Haresiduren des Talldls in
trocknende Jle durch Vereaterung mit Glycerin.
Herstellung wvon eynthetischem Holz®l durcdh Anlagerung vor

hydrochloriges ﬁnre eine OlefinsHure usw.
Einfluss der Lage 'der Doppelbindungen cuf das Trockenver—
n¥gen (Funktionalitit). ;2.‘

Beeinfldssung des Trockenvermogens Pachfﬂehandlungeverfahret

|

Herstellung von Anhydriden aus Zuckern mittels Zinkchlorid.
Beschreibung von Trymethylolmethan., sl :

‘ Du qdw sch ri_ft' ) ’



OBorhaussu=fioleany der 2349.0041. |

Ruhrchamia Aktiangesallichaft ti8e YL Zoe/u.
Oberhousen:Holren

Herxn "re N ang e n .

Petr.1 Oxo-"vrtheu.,

“ir wisgen, dnzs Uber die Aldolreaktion it nzchfolgunder
Tcnuernbnpaltunc aus uvnocercn Aldehyden leicht liomologe dos Acoro-
ledno antatehen. Vos letztoren 1xt nun bekannt, duws es bein
Erhitzen iz ‘utoklaven undor be. timprten Fed¢ingmngdn . duren Tigorie
aution einen Frranrivz bvildet (s. =.-. 374, Juni Teft “oite 320,
1941). - )

ASexrnach ist dnher nicht ausgeaschloasen, &ass aich in unsuren
Dioklen auch Pyranabkirmiinze finden, worsusl uvei der “ufarbei-
tang zu achten wiire. ’ | ' o F :

Gelegontlich sollten wir diese Recktiorn der Fyroncildung mit
oeiniger. unzerer sldehyde an:obfﬂhren,,inabcaondere Testastellen,
ob auch die hBheren}Glofin@ diqse-ﬁoaktion cirgehen.

I

Dar.: rri.

N Ixm,

b LORN

" Durchschrifi®
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Oherbansen-Selten, dom 10. 13, 1941

Ruhrchamie Aktiangasellschof ANSg. 7L Ree/Bi. o
" Obaerhavien-Holten P

Berra Dr. Eansen.

Ba¥rs: Alded-fydrierung,

Es ist bdekannt, da8 oxydische xnﬂor-chmom-ntoﬁa vorsugsweise
sansrstoffhaltige Gruppem hydrieren, im Gegensats su Nickel und
Kodalt, welche mehr sur Absikttigung won O-C-Bindungen geeignst cm.k

Da wir unsere Aldole bdisher ausschlieflich mittels Co oder N4i hy-
driert haden, S0 erhielten wir dementsprechend stets gesiittigte
Alkohole. Ich bitte su versuchen, Ob wir aus Aldolem, LEw. nach
Wassersbspaltung sus Olefinaldehyden mittels Cu-Cr-Kstoren bei hoher
' Hp-Driicken und 200 - 250° unges&ttigte Alkohole erhalten kinnen.
Diese wiren descrdsrs werivoll, Z.B. in Form von Sulfonsten oder
Olefin-Skuren (nach Alkslischmelse) als ¥Waschaittel, oder such als
Ausgangssaterial fdr erneute Oxo-Synthese.

mr'l Hle . . :-_"_('." ,
- Bt
Jaoob.

Durés&irif?

A5 50000 6 41 20596 ©/876°
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Ruhrchemio Alktiangesellschoft Oberh.=lfo)lc nyden 2°.12.1941
Obarhausan-Holren Adt ¥1 Roe/Bey.

-Herrn Drs H o n 6 e n ,

Betr.:Qxo - Lynthese.

Ioch bditto oobald wie mBglich eine Patentanmeldung Uber die
Uxo=-Synthego =it:els Knrdonylen vorsuboreiten,

Als Hnuptanspruch schlage ich vors

* Verfshren zur Uberfithrung von ungeslittigten Verbindungen in
Oxo=-Verbindungen odcxr deren Umwandlungsproduktexydadurch 'gee
kenngeichnet, das8 m:in die ungesiittigten Verbindungen in Gegen~
wart von Metallkarbonylen beli erhBhter Temperatur und bet..
erhhtem Druck mit Faaaerstott oder %aguerstoff und Xohlen-
oxyd odexr t Gascny we;chq dies; enthelten, thandelt.’

;. ] v
1. Beispiel: Hexen, Karvonyl, H,; zum Heptylbensoat.

2, " : Athylen,'xobalfkarbonyl, vassergas; zum'q3-a1

Je " i ein hiheres Jlefin (z.B.GerénylaceLAt),
B ‘ Eidenknrbonyl, Vessergnd;

Durchschrifr

A/e 45000 11,41 245TS GOTS2
[
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Oderh.-Holten, den 6.5, 2.

Ruhrchamie Akiiongesellschoft
Obe'boum-ﬂgolun Abt ¥ Roe/Dey.

Herrn Dr. Han s o n .

- Betr.s xﬂhlnuaeigkoiten.

Glykol wilrde Adfe idenle Kﬂhlﬂtissigkeitl fUr Flugmotoren
daratellen, wenn der Sdp. mit 197° nicht um 77° zu hooch liége. Tas
03- @2)2- Acetal andererseits hat die richtige Sied.lage, ist aber
hinsichtlich Danpfdfuck unad Vordampfg’ng-wurme Bu niedfig. Wir soll~
ten feststellen, ob die Vorteile dieser beiden Verb:lndungagrnppcn
"4n Acetalen, welche OH- Gruppen enthaltén, vereinigt sein k¥nnen.

Beispiel 1’ B -
Acetaldehyd)

. : . ) - ° ,
Diol-Acetal H0~C~C=~0~-0~0-C~C~0H aus Formaldehyd (evtl.
und Glykolmonoester mit nachfolgender Eater-Versei’i’ung._'_ -
Beispiel 23 C . oo
‘_Hono-ol-Acetal C~0=C~0-C~C=0H -aus Formaldehyd (evtl . Acetaldehyd)
und einem Gemisch aus Methanol. und Glykolmqnoeéte:. '

AT -
Y et -
] TR+ 7S

g :
_\".‘ k%"

Dar.: By

-Durchschrift’

A5 50000 8 41 24079 GoTBS



Othc-uﬂlt'ln. deon 60 Yadr, 19‘2
shechemle Aktiongesallschaft Abt F¥X Roe/Bey, )
Oberhausen-Haolten

1,4'
R

7

/\*
c‘~‘

Herrn Dre i a n 8 @ n
" Dre Loare
. da oo b.

Betr,; Oxo-Synthese,

Ich bitte festsustelleh, ob Korbonylldsungen durch Kohlendi-
oxyd bei erhshter Tomperatar und bei erh¥htem Druck gerlegt
werden, vermutlioh unter Bildung von in organieohen LusungQ—
mitielr unl8sléchen Verbindungen.

Wenn dies der Fall ist, so kBnnte dies das Naohlnssen der
.katalytischen Wirksnmkeit der Krrbonylldsungen bei der 0xO=-
Synthese erkliren., Die Kahlensiure ist unter dem hchen Druck
stark 1l¥elich. 'In dex MaB:c wie sie sich 4in der Karhonyll&snng B
anreichert wirkt sic mehr und mehr ausrallenu, 1nsbeqondero
wenn gleiochgzeltig da:s Kohlenoxyad verbrqucht wird. Etwn erfore
derliches Vas:er kann stets durch \bspﬂltnng auy. Aldolen’ ge—
bildet werden. ... . L '

Wir miisten dementsprechend- das fur die Oxo—Synthese verwend
dete Viapsergas- vorher von Kohle xyd befreien.

‘ Ddr. Z. Hge.
“Bit. | .
fFr;._ ges. Roelen

A B WY 4 4l 2T Gevix



Ruhrchemio mi‘ﬂgﬁ“"‘d‘!aﬁ Ob.rbluin-ﬂolton. den 2805.'9‘2.
Oberhouvsen-Holen Adt, YL !loc/h. . or

Herzn Dr«. Eansen
Hexxn Pr. o e s k @ »

Betr.: Olefin-Aldehyde.

Bekxanntlich verhslten sick die durch Wasserabspaltung aus hihe-
ren Aldolcn gewonnenen Olefin~Aldehyde nicht so, wie ihre beiden
reaktionsfihigen Gruppen erwarten lassen. Sie 8ind vielmehr erhed-
lioh.¥inktionntrﬂger. Hiermit stehen sie im Gegensats zu denjenigen
Oletin-ﬁldohydon, welche sich vom Acet-Aldehyd oder Form-Aldehyd
ableiten. (Acrolein, xroton-Aldohyd) Der Unterschied liegt darin,

dass- in dem aus h¥heren Aldehydon gewonmene Olefinaldehyd das in
Zweistellung befindliche C-Atom gleichzeitig Triger der Doppel-—
bindung, der Methoxo-Gruppe und, an Stelle eines reaktionsf&higen
Wa-aeretoftatona,tciner nicht reaktionsfﬁhigen Alkylgruppe 1st._w

Ich schlage pun vor zu versnchen, die Doppolbindung von‘diesem
C—Atom weg &an 1rgend eine andere Stelle der Kohlen'asaerstogfketten
zu verschieben, Sollte dies gelingend so wilrden wir voraussichtlich
fOlefinaldehyde erhalten, welche wieder die ncrmalc Reaktionafﬁhig— i
keit der beiden charakteristischen Gruppen zeigen.

i Zur Verachiebung derxr Doppelbindnng sollten die zahlreichen ver-
schiedenen Wege, welche hierfiir bereits bekannt sind, erprobt wer-
‘deny beispielaweise Uberleiten in Damptforn ﬂber anorganische

Katalysatoren (Tonerde, anfdere schwer rednzierbare Oxyde oder Gé-
%3

‘mische derszlben, Tonsil ander ' Bleicherden usw.)} oder Be—
_handeln in Sumptphase mit Beagenzien, welche die Vérschbiebunz be~
wirken.

o Bs ist ansunehmen, dass. die ungeschiitzten glefinaldehydo bei ,
;einor derartigen Behandlnng in unerwﬁnschterﬂéise verﬁndert werden-
] Kan wird daher ‘zweckmiissig die Aldehydgruppe ‘zunéichst maskieren,.
‘und” zwar derart, dass sie nach Verschiebnng der Doppeloindnng _

leichx '1eder autgespalten werden ‘kann. Hierfhr kommen zahlreiche

Reaktionen infrage, wie Z.Bs ‘die Umsetzung der Aldehydgruppe mit

Alkoholen zu Acetalen, mit Essigeﬁur.—Anhydrid zu Estern, BRI
mit. Ammoniak oder Aminen zZu sticketoffhaltigen Verbindnngen, mit
.Hydroxylamin zu A oximen uswWa- usw. Man mﬁsste zweckmassig cine
g Dsifrchsdmr,iﬂ' t2-

A/S 50600 B 41 2ip7d GoTE
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Ruhrchamio Aktiongesallschofl -
Qbarhavsan-Holieon

solche Reaktion arwerden, welche nicht nur die Aldehydgruppe ma-
Xiert, sondern gleichreitig auch Adie Doppeldindung lookert, d.h.

es ist denkdar, dass die Verschiebung der Dopyolbiﬁdun‘ Je naoh
Art der NMaskierung mehr oder weniger leicht verliuft.

Die zu erwartenden neuen Olefinaldehyde k¥nnten Aungangamatorialn
£iir wertvolle Stoffe verschiedenor Art darstellen. Durch Luftoxy-
dation wiirden ungeslittigte Fettoluren mit verzweigter Kette er-
halten. Untexr dem Einfluas gecigneter Rondensationsmiticl kdnnten
sie uls trockrende Olc dienen. YKach erneuter Oxo~Synthese und
Oxydution wlirden sie Dikarbonsduren liefern. In Form ungesittigter
Fettsiuren oder ungestittigter Alkchole wiirden sle besasere ¥Wasch~-
mittel sls die gemiittigten Verbindungen ergeben.

By : "qudls_f:hriﬂf

/S 50600 § 41 24079 G/OT3E



Ruhrdhamio Aktiangesellachoft Oberhauscn=-fiolten, den 21,5.1942,
Obarhausen-Holen Abt. PL Rée/Fu.

‘Herrn D« Hansen.

Betr.: Hoohmolare Acetale.

wir sollten feststellen, ob Aldochyde eincrseits und Di-ole
andererseits durch Acetalbildung zu hochmolaren langen Eetten
kondensiert werden kdnnen.

Die verwendeten Di-ole miicsten einé gewisse ¥indestkettenlén-
ge Baben, damit keine Ringbildung eintritt, z.B. 1,4-Butandiol
und hhere.

) 'ﬁit Formaldehyd werden glatte Ketten entstehen, mit hherem
Aldehyd dagegen Ketten mit Seitengruppen. Die htheren Aldehyde
aus der Oxo-Synthese werden sick vermutlich auch'qignen, weill
diese gute Acetal-Ausbeuten gaben.

‘Werden die Diole mit solchen Aidehyden kondensiert, welche
ihrerseits auch OH-Gruppen im Molekiil besitzen, 8o kinnten auch
Verknfipfungen der Eetten untéreinander‘zustande'kommen (Beispiel -
Aldole). ‘ ]

i) / ;
: C/ZZﬁbff
Ddr.; Bli. . .

DQn#sdgﬁ

" AJS 50800 8 41 24079 G/OTDE



Ruhrchemio Ahﬂongoae!lsdﬁ?ﬂ, Lucrusus. helelive, Cen 1940041,420

Oberhausan:-Holren Jutze L Foe,To.

flexren I're W N3 ON
liorrn Jre I 0 0 4 Z O .

In dexr letzten Tolratsitzune der {(:xo-T"eunclleckeft wurde cowohl
ver der I.G. uloz nuch von Menicel bLehcujtet, dess wihrend der
Cxo="yrtrere einc “wundorury von jToppeliliniuns,en cintrecte. Ich
hette jocach der Tirndrue k, du 8 cicoc Dehzuplung bicher nichit
einwsndfrei experimentell gestitzt werden kann.

Igl schlege vor, ein mit Ticherhelt endstiéndises Olefin mit-
tels Cxo=Tynthese ir die rickst ndheren ~llohole zuv Uverfihren
und bvel diescen die .‘telluns der Hydroxylgrupre zu ercitteln.
hls ‘usrenrometerisl kime. 2 .%. des nech Zrignird hergestellte

Nonen in Trare.

.Ddr.: Bil.

Durchschrift.

A/B 80800 B 42 6/0708 RT04T



hephengan=liglten, Jer 2M.7.1)22.

Ruhrchemie Aktiangesellschaft Lrtg. TLonce/Pu.
Oberhousen-Holtan

Hexrrn Pr. KEun e n .

Betr.: Aldole.

Tie Uxo~Cynthese lierert Lexanntlick =ux crthun&i-er norrcalen
Olefincn zwei isomere 11dehyde. Dic eine Milfte trégt un dem in
2-Stellung befindlicken C-itocm zZwel ¥asserstoff-itcme, dic andere
HH{lfte het =m in 2=-3tellung vefindlichen C-Atom nur einc ¥Wasser—
3toff-“tom, hat zlso nur ein bevorzugt reaktionsfihiges wassor-
stoff-Atom. s1lle nicht endstdndigen Clefine liefern susschlimss-
lich ’sldehyde mit entweder nur einem H-Atom oder bel ontaprechen-,
-der Verzweigung ohne H-Atom in 2-St011ung.

‘Ca dieser disponible Wasseratoff in 2-Stellung- mussgebend ist
fUr das oustgndekommen und Verhalten der Aldole, so miiscen wir -
‘dlso in Bezug suf Bildung und Weiterverarbeitung der Aldole mit
drei Arten von Aldehyden rechnen:

1}. tldehyde mit zwci'dispcniblen H- Atcmen in 2-§tellung,

2) " _ " - einem " H-Atom " B "

3 *  ohme ' " - Wasoerstoff e
Hierfﬂr schlage ich folgende Kurégézeichnung vor:

1) A1-IT°

2) Al-I_

3) A1-0.

Es - 1st denkbar, dass unsere Versuche iber die Herstellung
trocknender 81e auf dem Wege ter die '‘Aldole” entscheidend beein-
flqut werden dadurch,»welcre von den drei Arten aldehydcn zur
Reaktion kommen. . : Ao : T

Beispielsneise kﬁnnen Al-O' uberhaupt keine normale “ldolkonden

_sationen eingehen. : ST :
Al-T kbnnen .aus ‘bhren Aldolen durcn Was erabspaltung keine
Acrolcin-ﬂbkﬂmmlinge bilden. Die Doppelbindung kann dann nicht
'zwischen dem 2+ und 3 C-Atom zustandekommen, sondern nur. zwischen
dem 3. und 4.° = it :

“, Buar solche Aldole kbnnen erneut Aldolkondenaation eingehen.
welche in 2-Stellung noch disponiblen Wasserstoff tragen.
- Durchschrift =2 -

AlS 50000 2 42 23530 GUT
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Ruhrchamie Aktiangesellschaft
Oberhausen.Holten

Eo iot m8glich, dass wir sur GCewinnung wartvollsr srooknsnder
Ole die eine oder rndore Reaktionsrichtung bevorsugen, brw. unter-
drtioken aliagen. Zur Zeit wisven wir duriiber noch nichta.

soweit diu Versuche bisher vom Propylaldehyd uungingen, orgabd
ein Al1-IT ein noch reuktionoflihiges il-I-:ldoi. “chor btei dem
aus Oxo-Cynthese crhaltenen 04—al-cumiach i3t das gleiche nicht
mehr dex Pall. Das °'ldol aus 130-04-31 hat in 2-Stellung ein
quaterniires C-—Atom und gibt durch Vagserabspaltung ein 3,4-0Olefin-al
Diesen ist zur ernouten Aldolbildung mit sich selbst nicht mehr
fihig, sondern nur im Gemisch mit znderen Aldshyden, welche diz-
poniblen wasserstof? enthalten, beispielsveise dem Aldol aus -
n—c4-e1. Anderenfalls miis ‘te man derartige ldehyde in genfigender
Menge zusetzen, um erneute Aldolbildung zu erm&glichen.

Es ist dcnkbar, dasﬁeafgeBildung von K&pern mit Doppelbindun en
in 3, 4—“te11ung ‘rir die Beretellung trocknender Ule besonders wert-
voll ist, well derartige Doppelbindungen isoliert und nicht mehr
'konjugiert zur Aldehvdgruppe stehen. vir sollten versuchen, dies
aufzuklHrcn.

Ddr ; Koe é;;zqv
. ) .

vurchschrift

Avgs 30000 2 42-25539 G782
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A5 30000 11. 89 0. 18433

Ferrn Tr. P! chner,
" Jﬁorobo

!
Betre.: Cxo=-"vniti:cse.

- LdreE Fl,

Vir hoben bisher noch keinc Clefine cus ynthegever—
guchon mit Eiserketelysator cingesetzt. Tm von vornherein
VYerwechnelurgon der Irodukte zu verneiden achlage ich v&r,
die Frocdukte sus Eisenolefinen mit ciner ncuen Reihenbezeich
nung cu versehen, 30 dnos in Zukunft die Rxxtimxxng Bezeich-
rung folzendermaspen vorgencamen wirdes: '

'

1.) gasftrmige Olefinc: Reihe &, wie bisher
2.) Olefine verczchiedener Herkunft: Leihe By wile. tisher
3.) Olefine von Zisenkatzlyeatoren: Reihe F.

Har.

.wurchschrift



Ruhrehemie Akliangesallschafi— .
Oberhgusen:Hollea - Overhensen-iislten, den 12.8.1940.
AVA. 7L Ree/Yu.~-

Eerra Dre BU A moOr.
Mexrm Dre Landgraf.

< . :
Baty.s Oxygasiop vop Aldehyden,

Bei umssren Versuehen sur Oxyd;uon der uuzqu afisser
wvir swesierlet verseiden:

a) Verbdrsuoh ven cmxmza; dnngon Oxydntton mittels
Luft eder “suerstefrf.

») Xein oxydativer Angriff auf ssndere Nolektflteile als die
Aldebhydgruppen; deswegen Durchfhrung hei relativ tiefen

" Temperaturen. ‘

Hiernach afigsten wir also bestredt sein, die u«m-
Oxydation mittels Luft oder Sauersteff im Bsreich der Raum-
tenperatur durchsufthren. nm& hat sfich -bu- geseigt, duss
éie Oxydatien vielfech nur sehy largeen oder auch tiberhaupt

,nicht su Ende mu fUhren Sst. Letsteres scheint bolou.n fur
'uo Oxydation dor hochmeleXularen Anteile su gelten.

Xak -ouast mb'or su vcunebu. dte Oxyaatim ut Lu:t
odex Sauerstof! unter srhihtes Druck dnmm Eo dut
bekanng, dass slle siglichen, boliob:gua org.nhom Stoffe
bei_ scuﬁx.u hohes Snmntomm ,Porozydo bﬂ.‘tn und ulh.t'

) enttﬁa‘lich werden. Man kann daher als sicher cunchmn. dasa
_ade oxymm der bescnders zutnmtmm mohumpp. _
dmh ‘PyuokerbShung erswangen werden kamme ' b ‘

Dle Aufgate’ beatebt nun au-m. don r:lchtiau Bruolborctch
experimentell su erxittéln, in welches swar aie .udohydo -

_oxydiert 'werden, absr gonst’ nooh keine cohuz:lch. Poroxyd—
bildung cintﬂtt. chuleh 1iezt swischen dl.oaon bum
Stufen oine bn:lto x.mko. Schltsmuu st rdr dto Aldﬂayﬂv
o:yd-tum _achon ciu vorhntnlulaug Xer¥inge nmtorhnm
mniohnd. s.H. bel Luft 5 - 5¢ st@, bei Saneratoff L - 5
-tﬂ.

. #oscu derx Explo.lon-wm miigsoven aiese v.nucho n- y
ulchct in- dor Ac.tyxcngmbo mgtﬂnn't ‘wexden, -nango. M.

Cam miai ¢ o, Bonrg TS DUrd’lSd’]Tlf? -2 -
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‘toh:chemiq Aktiangesellschoht
Oberhavsen-Holten

askrere erfelgreishe Veysushe dis Oth dow bo—
treffenden Ardeistoweise dewiesen hadem.

2ur Tsaperaturisheryschung ist fUr intemsive Xthlumg usd
Durehsischung su sergen. Man kann indirekxt xthlen eder aush
durgh direkte Tasserzuafubr.

Der Iusots von Tasser ader lhnliad wirkenden S$0fZen
kans unter Umstizden sush sur Vermiehtumng von schiidiichen
Tezexyien nfitslich sein.

Zur Untersititsung der Oxyéation kUsuen such Katalysatorem
wie Metallverbindungen der verschiedensten iyt sugesotat wer-
den, insdescnders suspenédierte oder geliste Zestandteile des
‘sar ndmtbmug angowendeten Katslysatowrs.

. Tie ansuwendeten Temperstures dilpften uaterhald von 40°
liegen, suniehsd dei Esunteaperaturen, tmlmuumc aber
sueh duroh ZGhlung erbeblich darumter.

- bis Wuu kinnte swed Vorteile bungom .
‘a) Oxyl-ttu ‘anok Ssrjenigen m-u-. welehe -un u-m dem
“Umsats sntsogen habems —_—
9) Etgiichkeit die Oxydation, welche u.oh htmr nbat viele
Stunden bswe Imvom.. Bunmehr in mm 2oLt u ‘De=

Dot Ertou -onto aasohltuscnl uuh nnlmht ntdon.
ale mum_nmmuuu n: Pcttﬁmn nn.nntﬂhﬂn. _

Dares n-
Bun. o
Jage \ E " b-
\.\ i .:;i_’f‘.‘
~F t b

A5 Do Gty o) 20514 Grass] ~Durchschrift



Ohovbansen~alten, dom ¥1,39,1924%,

Ruhtchemis Aktiengesellschof AbS. TL Ree/Tu.
Oberhavien-Holren

Berrmm Pre B ebner
Herra Dre Y XS t 2 s cheoe
Berrn Dre Nane oeno.

Retxres Oxo=Uyrthesss .

Tir sind deresits édazu Udergegangem, die fur d&ie Oxo=3yrthese
tentimnten Lohlenwasserstoffe grosstechniseh nach RolexUlgrissen
zu trennem und gesondert su verarbeiten. 1

Es 1st denkber, dass es nech vorteilhafter 1s$, dariiber hinaus
auoh fiy diec teschnische u-us.lluc von Oxo~Produktsn die Iscmerem
gtccndcrt su verarbseitos, wie wir dies fur anslytische Iwocke
Joedben gctan habeun. ¥an ktmnte 3.5. versuchem, suach Seohnisch
Alkobolo hcrsustcnu, welche nur versweizgte Zetten enshalten.
Pleso -ﬁrdc-.t mioh xit ibyen siaf<n S‘ookpmnn zicher besser fix
Yelchamcher wnd dergl. eigran alo dilc bisher hor@ostolltc. Dane~
ben vurdo san slkohocle srhalten, welohe nur oder vorsiegend gerode
Ketien enthalten. Diess wirden sicher Julforate mit veszeren
iplqsiknliaah.n ifgenechalien &lm unsere nlaharigon Oxo-mlkoholc
oerzetes,

. e iat -b‘web. d8er map nooh Lessere Tolekuachor-Alkohole ex—
hnt. wenn zse in den verz-elgtkattigen Olefinen vor der ﬁuncr—
au-ﬁnlugaruug eirne Vercch*cbv.mg éer Izcnp.ltsindungon bc.-lm.

;- In elemem: zuamcnhaas sel .r-lhnt. 2aea uoh vertrauliohen it
teilungor boi der I.Ge tereits I-otfyl-ol (aua Imkton) Eur Har— 3
stellung wven Itc?:l-pbtnlnt verwerdet wird.

; g{;o .
Lt

Durchschrift -

AVB 300000 41 33396 G/eTCZ .
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‘Ruhrchemis Altiengesellschoft Orerhansen~ilel tan,
Obarhousen:Holten ADAg. TL  Ree/Bi.

o Vo 1941

Serym Dre -3 R 0ebh RGN
b re Hanoon.

- Pre Landgrat.
- Pre B ohenke

- Jdaeed.

Detrs1 Oxe-Synthess mit AgetIlsn:

1.) Wie wir gefunden Rabem, lsgert iastylen bersits dei 10 = 20 att

: fassergas an, wihrend der Ussats =it Olefinen tei diesen niedri.
gon Drticken ook mnerhsblich gering ist. Man kaun cahor annshues
ass die Anlagerung von. Tassergus an Acetylen bei der mam
olctznt-oher Frimfirprodukte stehem dleibdbt.

m- tishurigen VQuuchcrgom.so ‘acheinen dies su bdestiisigea.

2.) #ir sollten dsher versuchen, sn die Prislirprodukte sus Acetylen
bes den fur Olefins Hblichen h¥heren Dricken ermeut “asserges
. um-gorn. suf di-e-se Yeise mfiften dlie theoretisch niglichen,
ashywertigen Sausrstoff-AbxOualinge mittels mtsturlgcr Ap~
lagoerung srreichbdar ‘sein.

:3e) Wa ﬁcscn der: groBen Mttmt&igkott and Unboatlmuskolﬁ ur

" Primarprodukte sollten wir trots der sunichst cntg-g-utmmn
_Sechnischen .mhwiorlakcim alles dam astzen, 4ie crsto Stufe
ia FEreislauf su fehrsn. Hierdbei miite aur ﬁohindamg dex Poly=-
scrisation des Lostylens dessen imnmtrathm -uxn.ohst gcrinc

Mun werden, bouptolntcis. auf 1 Volot. P B

Anoh bel d-r mit-u stn:e msen Euﬁaahnm :nr schncum Eut-
: fernnng dnr Pr:.n&rprocnkte angunndct werden; bolaplelmin.

_hd.n Arkettn mit An!aehllmmmss schnelle Anlsgemg ‘tet mxi-
. anler Tesperstur und hichstem Gﬁadnrohaats. so!ortzgt Untor-

bm!mng dex ﬁonandlm nnoh Autnahno der rioht:lgon ‘:uaorgnu- :
ncngo. Lo chmkoa der Bnkttomprodnxu; bets, Arboiton in \‘, ;
’Waﬂ hoh-r ‘anacrgu—mlolsnx awa ﬁztnehlan dcr Dlapte.

4.) Ein Zehens der Anfarhcitunaawgliohkeiten dor Acetxlonprodnkto
Iicst b.i.

'Mr'f:'a‘?' | /\i{é”’# o

AS GUH 10 40 0 2057 GHnTEE Durchsdhrift:
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft Ob.rhaucn-ﬁoltOn’ den 9. 6.1941o
Oberhausen-Holten Abt. FL Roe/Pu.~

Boxxn Dr. Lemk o ..

gggg.s Ogo-azgthong.

. In einer Anmeldung vom 10.1.41. beschreibt dte Y.G. ale anch-
fhrung der Cxo-~-Syntheae mit Tohlenoxyd und Vasserstoffgemischen,
welche weitgehend vom Kohlendioxyd bofreit worden sird. Hiernach
.801ll ader Kohlendioxydgehalt der gereinigten Gase otwa 1% nicht Hrer--
staoigen. Der Vorteil eoll in einer Ausbentoeteigorung beatchcn- =

¥ir ¢ﬂs ten: durch Vergleivhsver suche d:e w1rkung cicﬂcr usssnahn.
fe'tstellen. -

 Dares Fri.
J&do

ASE5000 1 41 0. 22810 Gurnz



‘Ruhrchamie Aktiengesellschaft Oberhaunsen=folten, den 6.6.1941, -
Oberhousen-Holten AVS. YL Roo/Fu.~

Hexrn Dre L o mk @ o

Detr:s Oxo-Gynthens.

Ich bitte, Yersuche {ilber den Verlauf der Oxo-Synthese mit .
wasserstoffrsichen Casen ansustellen. Dabei ist 4urch Anwendung
entsprechend nicderer Tempersturen der direkten Olefinhydrisrung

su begegnen. _
Beispielweise wiire ein Gemisch aus 1 Vol. Teil Xthylen,

1 Teil CO und 2 oder mehr Teilen Wasserstoff bei 50° bis 120°
ungZusetEen . )

™
Dér.: Pri. {/Z/

LALB 50000 4 41 2957 Gz



Dar.: Fri.

Ruhrchamie Aktiongesellschaf Oberhausen-Nolten, den 2.7.31941. ~/
Oberhauien-Holten Adt. FL Roe/¥u.- -

Hexxn Dxe L @emXk @ o

Bety, 3 Oxo-Sypthese.

Xach unsoron letsten Versuchon scheint die Anwendung von was-—
serstoffreicheren Gasgenischen die Ausdeuts an Prinlirprodukten
der Oxo-8ynthese zu bdeglinstigen..

Nach den Versuchen von Loos b¥:1 4 andu--cr-cit- Yasserstoff untexr
dcx Bedingunpen der Cxzo-Synthese in don Aut-ohllannualigkeiten
praktisch unltelich, 3n Gegensatz sunm Eohlenoxyd und erst rechs

Ithylln.

W1ll man daher an dio Reaktionsstollen des Kntalyantoro dpn

Yassorstof? in 3ezmgender Eonzentration herunbringen. 80 wird

‘man einen entaprechend grosoen Cherschuss an Vuaerotorf ‘DEwe.

hohen Teildruock desselben atwenden ntisacen. Es 18t nun ‘denkbar,
dass man nit dex wnmcrstorf-x:msentrat:lon nicht deliedig weit
hiuu:tgchon rann, wenn (ﬂoﬁnhydriorung vomioaen werden soll.

U’n diese Gronzkonzentration kennens ulemen, niioser vi: miar

lei feststollen: _ ! '

1.)VYon welcher. Pemperatuxr ab werden ugsore Olefine mittels tmserea
Kobalt-Ketalysators von Wasserstoff hydriart'? , '

2.)Weloche ﬂindeatmongen von Koh!.onozyd eind ertorderlich. um bei -
don fitr die Oxo~Synthese. Ubliochen Qomperaturen die 01eﬁ.nhy-

drierung zu unterdr{ioken?
Es ist denkhar, dass wir nnch Bountwortung dieaar Pragon dex-

-art arboiten kUnncn, dass wir buei einer min. Iexsporatur und. mit
‘einem max. ‘iaaserstofﬁeildmok die Bildung hher molclmlarer
_Produkte bzw. motallorga.niacher Verbindnngcn wesentlich mchr als

bisher unterdruckoa klsnnen. S

‘Loos

A/ B 30000 ¢ 41 23957 ‘ootz



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten Obcrhwon-aolton. den 22.9.1941.

Abt. YL Roe/ru.

Eerrn DPre L em k ¢ .

Ie Amchluc zn die Brprobnng von slkalifreiem: xobalt-nnelgur-
Eatalysator sur Bor-to:llnng von Propylaldohyd bitte ich, einige
Yersuche mit verschiedenen Mlcn-xatalyaatoren zu machen. Auch in
dio-cn Palle kidnnte man unter andoren alkalifreie Eiaen-xie-olgur—
Maclmngon verwenden.

par.: .
Fri.

Al 5000 1 4L 0. 22319 QuITs2



4
Ruhrchemle Aktlongesellschaft Overhausen-Holi~on, den 24. 11% .
Qberhovien-Holten Abtg. PL Roe/Sey.

Berrn Dr. L e k o »
" Jacob.

Betr.: Oxo-Synthese.

"Ich erinnere an die bereits frither besprochenen Versuche mit
hoher Hy— und niedriger CO-ikonzéntration (mqin Schreiben vom
2.7.41). Diese Untersuchungen sind damals nicht j2usreichend
fortgesetzt worden. e -

Es ist wehrscheinlich, da8 fir die Zildung von Aldehyd einerseits
uhd'CO—Karbonyl andererseits sehr verschiedene Kohlenoxyddruck-—
”Bedlngun&en gelten. Es kann sein, daB bei steigendem CO-Druck

in einem bestimmten noch naher zu_ermittelnden CO-Telldruckge—
biet die Aldehydblldung schon leonaft die Blldung von Co—Karbony]
dagegen noch nlcht verlauft Wir sollten mogllchst oald fest- ‘
stellen, ob es ein derartiges co- Te:ldruckoebleu,blbt und welches
seine Grenzen s1nd.

bdr.: Fri.

Han,' . .
gez. Roelen..
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Ruhrchemie Aktiengesellschafl Oberhauson-liolten, den 22.1.19420
Oberhousen:Holian Adt. YL Roe/Fu.

Nerrn T'r. L e & x @ o

Petr.: Cxo-lyntlhiese.

FPUr die Turchfthrung der Uxo=tyninuese in kontinuierlicher Fehr-—
weise, B.B. mittels XKirbonyllisurg, »1ibt en srundsltzlicin zZwel
MScliohkeiten, némlich éns Duréhpumpon des Cuses durch eine Fllua-~
sigkcitessliule und das Durchrieseln der -lissigkeit durch eine
Fillk¥rpersdule. l'ie letstere ‘nordnung iat nicht ohre weiteres
durchfiinrdar bei Suapenaionen,lwelche zum Absetzen neizen und i
ergibt ferner tchwierigkeiter vel grBsseren Apparaten infolge der
hohen VW.rnetlnung der Reaktion, ds entwelcr die Ypllkarpersﬁule
in zzhlreiche Hohre von geniigend geringexn Luerschnitt unterteilt _
WErden uss; cder Za wirzeablecitexde Tintsuten, wie Ze3De wasser—
durchflossene Rohre, innerhelb der Fillk8rper untergebracht ‘
weréen mlissen. SR

" rlese Schwierigkeit eﬁtf&lit'ucim Turchpumpen des Gaaes‘du§Eh
qeine Flﬁssiskeitasénlo. nocei die Leherrschung der 2oaktiohsw§r—
me viel einfacher ist. :indererseits bictet Gie Filllkdrpersiule
den groassn Vorteil des ncnzontrationsgefallac, 80 dass manp z.E.
bel ge*ﬁgend langsamom trbmesn dos “thyleus 1n einem “drcLbang
vol;standib oufarbeiten kurrte./rieae Paglichkeit testeht belm
rreeiten mit TlhsalLPeltsshule.vzc vic wir ﬂies Jet=zt ausfzhren
nioht.

.Ioh achlagé daker vor, die 1ﬂssigheitssﬁule durch. Ei ntauten ;
. wit engen Durchliéssen in Avteilungen dersrt mu unterteilen, dmss -
vdn Ieaper zu Henmer ein on?entretionsgcfélle errcicht wird. Im,
.einfaehsten Falle kénrie diem durch kreisrunde Tileche zit eirer"
entaprechend: broubbn-ffnhng zum Darchiritt des uasea‘nnd der,_:
Pl saigra't erreicht werden, ‘wie "dTea eus Virur 1 der beiliegendén
kiz*e mn ersahen ist. Pa wir nlexr ir ﬁen'mei%tenu}hllen mit ser
Anwesenhnit Iester ttoffa, wslche eich absetxen kdnnen, zu rech—
nen.hpbeu (zeBe aarbonylschlamm), 80 wird es sw eckmﬁauig aein; |
¢nieht ebone -Hleoche scrndern bleohtrichter einzubauen- an kﬁnnté
dieze mrichter an der netéaswend ang anliegen lasssn, 30 dasa

:Gas und ~1daaigkeit nur eﬁgi; gine 1n dem -Blech angebrachte qff-
’ Sll -
f 2

A/5 ”0000 S 4} 24079 G/0752.



Ruhrchemie Aktiangesellschofl
Oberhovsan-Holien

pung Ubertreter kiUnnen, siehe 7igur 2. Cder zarn iinnte swiachen
Cborkente der Triohter und der Cefisawandung ciren Zwischenraum
lasaen, durcis welohen das Cam nsoh oten trsten isnn, wihrerd die
Fltissigkelit russamen ait den festen itoffen durch eine untere
{ffnung Ubertreten kann, aiche ¥igur 3. Um dep Geantrom absulen—
Xen und zu vertesilen, kinnte =an Ubuxr der Durchtrittisiffnung

be! Anordmung nuch Yigur 2 einen weiteren obdern geschlossenen
Trichter satringec (Figur 4), dessen interkante noch in an sich
bekanntexr 7eise Asussparungen sur Verteilung des Gases oufwolagen
xann (Figur 5).

Fe ist nicht ohre weiteres vorsuezusehen, ob eine dJder veschrie—~
benen inordnungen oder andere ‘usflhrungsformen fir unsers Iwecke .
beiondqra‘gocignot sind. Ties kisnten wir durch Xodellversuche
in Glasrohren ernitteln.

FUr die Feratellumg von Fropylaldchyd zitlels ubonyllsung
k¥nnten wir mittel" derartizer Zinbauten unter Umstinden errelichen,
dass wir die Vorteile doa Arbeitens mit Eonacntrationagoréllo
erreichen, obgleich wir nur ‘einen einziger Cfen zur Verfligung

'habcn, alao rnicht in nehrerer Stufen fahren kinnen und ohne daav‘
die ”chviirigkeiton der . fleselsystexs auftreten. Es i3t fentzu-
atellen, ob man gweckalizsig Gas und flunmigkoit i Gagonntron
oder in Gleichsirom znoinnndor rnhrt

LS int lerner !eatznatellon, ob eerartige ”1naanten auch bei
der Hass-Iynthese von Kohlenwaaaera*offen vorteilbaft beﬁutzt
perdon‘kpnren,. :

Dd‘r.‘s f}g.
. Hle

H_aﬂ -

Dﬁdpdﬁﬂ

AJS 50000 8 41 20T GOT52
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LE

JA/:?/@!-,;:.;/W%{ Oberh.-Holten, den 4. Jonuar 19“(;."” o

RB Abt. BVA Roo/Nim.-

Hexrxm J aoobd.

Betr.s CO~ Ha—Ahlagorugg,

1.)

2.)

“AJ/5 30000 11. 89 0. 18433

Ioh bdnUtige die genaue ‘Analyse von Viassergas vor und
nach der Aldehyd-Synthese bel mglichst grossem Verbrauck
von CO und Ha; Es muss Jjedoch reine Aldehydbildung, ohne
Hydrierung sein.

Ich bitte teatzuatellen, ob zur Hydrierung von Aldehyden-
zu Alkoholen auch ¥assergas atatt Wasserstoff angewendot
werden kann, wobeil es nicht erfqrderlich wire den Wasser-
stoff voll ausguhutgen. Es wilrde genfigen, Wassergas so

durch den Autoklaven teren zu lasseﬂ, dass nur ein Teil
des’ Hz verbrancht wird, sodaas im Endgas das co angerei-
chert 1st, z.B. bis auf co s Bz =2 3 1._ :

Dabei whre darauf zu achten, ob aus Nebenreaktionen Koh—
lenwaaseratoffe entatehen, welche :in geringer lenge nicht
storen wﬁrden.’Daa co-reiche Endgas ktnnte men sur Syn-.
‘these der Primﬂr-Olefine benutzen.

3 ) Ich bitte featzuatellen, ob zur Hydrierung der Aldehydo
3auch Eisenkatalysatoren angewendet werden kdnnen. Vermuat—
llich mﬁaaen ‘hierfir die betroffenden Eisenkatoren vorher'
_weitgehend reduziert werden. Haglicherweiae sind’ solche !
Eisenkatoren beaonders branchbar, welché geringe Zushtvn
von - Kobalt oder Nickel enthalten. :

‘Von beaonderem Interesae wire ee; wenn man ~Aldehyde mitte
Eisenkatoren: nnd Wassergaa vollsthndig zu Alkoholen hy—l
'drieren kﬁnnte. Auch hierfur wlHren genano-Gasanalysen
beizubringen.

: S P S

Dd:f: H),‘v }£4L:7
© B,

Bex,
Schn.

‘_'Dprd'lsd'lrift



/;j,/,/j”/.,” ;,‘Z‘;,'{”Vﬂ Vador? Clorhe=Tclzen, Cor 4. Tcomenter 1939

terpasssjom. Vid' u B Jbte VA Too,VdLe~—

Tlexrn J a ¢ O b o

Totret Tettsbure—~"ynthese.

Sckurnntlich entstehen bei aer noraslen iohlenwasser—
stoff-_ynthose in roringer lenge uls Leb.nprodukte Fettsiuuren.
‘t'{erfir ist bicher der -eaxticnamechanisnus nicht cekannt.
tuch "uffindung der (xo--yntheso ist ein?labqlichkeit derart
denkber, daoc gwei rolekiil-'ldchyde mit reak!lcnswasser unter
£4ldung’ von .lkchol und :.Hure reagiercn. :uf diese “eise ist
eLer nicht die Intstehung von :melsensiure oder’Lﬁsigeﬁure
zu’ erklidren, winrend gerade diease “duren 1n irosscrer l.erge
entsteher. -

Ich vcrmute nuny dass hier eire Girekte “caktion zwi~
schen Zchlgnexyd und izzs-er vorliest, wobei aLSderdem “ethy-
len oder {lefire teteilist sein kdnnen:

1.) CC + Hy0 =. HCCCE -

o . o
2.) CC + Hyo -+ (CHp) = CEj o COOB
\ - :

Y
L]
.
Lo
i
]

3.) CU Ryl o+ 1;32’ = K e CHZ —‘CH2‘~ COGH

‘ v Tie eay*ion 1), w*lche "urlAmeiaenséure 1dhrt, ist

‘die analdge Tesktion zﬁr 11dnng von Yormiat eus hchlenoxyd
und #2lkalihydroxyd. Tie Teaktion 2) kanr bei’ der ¥Zohlenwasser-
éfoft~ﬁyn»hese bLesonders leicnt verlaufen, weil die &e,hylen—
‘gruppe 8O0 ausserordentli”r reak*ionsfahia ist. iuf diesec Wei-
‘ge wUrde sieh ”uCJ zwangslos die srogse Menge an ssigsanre "
nls Yebcnprodukt der Xohlenwasnerstoff-iynt hese erklﬂren._
T~ie Reaktion 3) endlich 1st perelts sus deén xatenten von'
Qardi tLLannt. walcher aber als Katalysatoren Borfluorid und
'derleichen verwenuet.

Iie_sea&tion 2) konncn wir fm TinzclverSJéh nicht
nachpruien, 4z nan ucthylen nicht als solchee ein;hhren kanne
sie teaktionen d) und’ 3) ‘dagegen soll*en wir in zinzelversu-:
chen rahhprufen, untor .er.endung unserer ”obalt— afalvsanorel

eiapielgwcise ere nobplt--stdi;sauor in #ssser aut-'
zuschlémmen unu dazu noblanoxyd aquupresaen. oin m&sstc dann

2. -

A5 200 8. 3¢ -Du.rchs_d{‘ri‘h
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bef 3 algender Toxporatur dio kohlenoxydiufacthme verfolgen,
tis zu etwn max. 200°. “elbatv.rotiindlich wird oin Tell des
Rnobnlts durch dus r~maser oxydiort, wobel “Tassersicff froi
rird. Tleser w kunn wisduruz zu lotonresktionen ’‘rlasa gedben.
Iuserhin wird mnn erkennen k¥nnen, ob sich grissere :oungen
locisanaiure bez¥. ~obultforziat getildet hsnlbene. -

Iz outnpro;hendor Telss widre zu vorfakren, um Zeak-
tion 3} zu_prﬂfen} woktol llefine ausscrdes noch zugegeden

worden miissen.

‘Pdr.: El,

RN

Y?
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Ruhrch-mic Altiengesellschoft

den lJ9. lumsemdber 1939

Oberhousen.Holten

Oxovorbindungen

Fir die Weiterverarbeitung der Alkochole, cabon-

fduren, Zctono .und Al4zhyde, welche durch Anlugerung von
Xohlenoxyd und ¥asseratofr un olefinische Bindungen orzeugt
wcerden, kommen nachfolgende arbcitagebiete infrage.

Yachse

Als kinstliche ¥achse sind hiohere Alkoholsdiuresater be-
Kunnt geworden. Mun hut 2.3. ein Gemisch von Cetyialko- |
hol und Jetodecylalkohol =it Palmitinsliure oder Stearin- -
sliure neutrulieiert. In xgleicher Richtung bewegen sich
die Vorachliéige zur -Neutralisierung von Wollfettalkoholen
mit Stearinsidure ("Tegin®) Goldachmidt A.-G.)

‘ . )

Welchmachungzsnittel .

Als Welchmachungemittel und Canpfereragatzizittel iet .3,
Isobornylacetat vorgeschlagen worden. auch Phthalsiur.-
ester des Hethyl bzw. Athyl-Alkohols haben in dieser
Richtung Verwendung gefunden. .

Lbsuﬂgamittel

4An Spezialldsungsmittel . fiiy die Lackindustrie egind bedi-
spieisweise bekannt geworden ;. Butyivaulyrss, Nilchsidure—

butylester, Butyrolacton, Valeroaceton, Aditinsiureecater.,

. Eunstherze

Ausser den Phenolharzen eind ‘such Xondensationsproduktie
alivhetischer Verbindungen bckannt geworden. Man hat E
2.3+ o-Oxycarbonsduregemische zu.dicescm Zweek mit Tasscer
- entziechenden Witieln behéndelt. AucH dle Glypialharze B
(Polygtycerine) sind sus der -aliphatischen Reike herge---
leitet. ) ) Lo

Firnieae_

Lackgrundstolle

" Lackhilfestoffe
Imprégnierungsnittel
_Kamgfétoffe '

. ¥edikamente

Fotografische Entwiclkler

‘Férbstoffe _

ST =2 e
‘Durdhsdhrift’. . -



Ruhreh- +te Alliengesellscholt

Oberhousen.-Holten -2 - ’ i ,(’/-/
Riechstorfe
Promstachutzmittel

Stahlhiirtedbiider-Zusatzmnittel

PUr diesen Zweok wird beispielsweise z.Zt. Glykol be—
nutst. . - : ’

Xaschaittol

Herstellung von Sulfurierungsprodukten

BENL

7 Durduch rifi ,



,/.::.‘/;./:'/i/‘lli, x,{':’,’,/,yz WPy Oberh.=Holten, den 6. Rovenderxr 1939
S Aatheniiom T Ay R Ab%t. DVA KQQ/}‘GQ‘

Hlerxn J a c 0 b .

Tetr.: Voerestorunge.

sidr hater gcfunden, dass man Azylalkohol durch Ro-
chen mit Kobaltkatslysetor-am halickflacekilhler in einenm
Arbeitusang dehydrieren und nmit sich selbst verestern kanr
Tie niederen Alkchole gabae: diese Rozktion bel rewdhnli-
cher. “ruck nicht, vnr“utlicn wogen zu niedrigon ~liedepunk~
.ten. :

Tir aoilter'versuchej, ou die niedéren *1kxochcle
bei durch TruckerhBhung heraufgesstzten Ciedepunktien ver—

setvt werden rinnene. |

~eeonders interessant aﬁru 'die direkte =Zster-Ber-
stellnng aus den nicderen ’ldenyden. Ich schlzge daher
vor, Teinen Propyl— cder Hutylaldehyd iz \u*cklaven ge-
meinsem mit {o-gltka»aljsator unter ntickstoffdruck (z.35a
‘loo atlt) laéngere Zeit zu erhitzen, z.E. 24 Ctunden lang
adf‘?oop”&nd die Peuktion sprodukte uuf-.sterbildung zu
Anntersuchen. ﬁie gleiche rbeiteweise wéru auch =it h¥he-
4ran xldehyden, ‘ZeFe 014, vuszufﬂhren. L.

CTHan kcnn*e statt des nobalts auch. besondere Veriz*ﬂ
’esterungskatoren: anwenden, wie Zale ,lkalien,_grosscﬁer-
flachige 'toffe wie Qilikaael, ,;—thle, an‘l2 oder ande-
Tre xtoffe mit kcndensierender ”irkung. '

-»r..dr.‘ : Bi,
© Hey |
‘Hane

- ‘_ LT
AIB ok 8786 Durdhschr



Ruhrchemie Aktiengesellschaft Oberhausen-Holten, den 6.12.1940.
Oberhausen-Holten Abt. YL-Roe/Pu.-

Rerxn J acob .

Betr. Oxo-Eatoren.

. Als sur Oio-oynthese bexanige habeﬁ "11' bisher nur die Metalle
der Eiscngrupp. erkannt. Es ist denkbar, dass aber- ferner aueh
alle anderen Netalle, ,'elche Carbonyle bilden,- ebenfalls ‘als
Oxo-Kntoren geeignet aind.

Ich bitte daher toetmﬁllon. welche anderecn ketalle noch
carbonylo bilden und diesc als Oxo-xatoron n vomnchen. Inahe-
sondere  kommt hiar aas Rnthoniu- in, Fragc. !

: Dar.: Hge. ' g6%e. Roolon-

.

: ,Itdfob
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Ruhechemie Aktiengesellschoft Oberhauaen-Rolten, den~t4. 1, 4I
Oberhousen-Holiea Adtg. PL Roe/B1.

Berrn J aaocobd.

Betr.: Alkoholzersetzung.

1. , .

1.)\fob-habo;gbfunden. da8 h¥here Alkohole durch fein verteilte
Metalle, wie z.B. Nickel, bei 300° unter Abgate von rasserstoff
und Kohlendioxyd, bezw. ¥ethan zcrsetzt werden. Bis jetzt ist
woder der Reaktionsmechaniamus noch die Natur der gebildeten
Produkte klar.

Ioh nehme nunan, daf der zuerst verlaufende Vorgang eine De-
hydrierung der Blkohole su. Aldehyd ist, wie wir dies fxilher
schon an niederen Alkoholen eingehendﬁ untersuoht haben.,Der
gebildote Aldehyd kann dann bei Gegenwart von Alkelihydroxyd-
dieses anlagern, wihrend ohne}Alkali_Alkohol angelagert wird,
-ir beiden Pillen unter WasserStérteEntwicklung{ Im ersteren
Falle bildet sich fettsaures Sals and im gweiten Falle Ester.
Pas fettsaure aals ist beatﬂndig, wHhrend der Ester nnter Ein-’
'1rkung des katalytisch wirksanen Metalls weiterhin in- Paraffin
_und Glefin zerfallen kann unter Abspaltnng von Kohlendioxyd.

Damit whren alle bisherigen Beobachtungen auf einfache Reakti-
’ onen zurﬁckgefﬁhrt, von denen wir einen: Teil -auch bereita als
‘Einzelreaktion verwirklichen konnten.

:2.) Falle diese Uberlegungen richtig sind,’ so mﬁBten sich nicht nur
- " alle obenaufgefiibrten Einzelreaktionen sondern asuch noch weitere
Reaktionen ﬁhnlicher Art- fur sich anafﬂhren lassen, nﬁmlioh:_

1) Aldehwd ¥ Alkali muB ebenao fettsaures Salm gebdben, wie Al—

' kohol + Alkali, Wwenn man dafir sorgt, daB die Aldehyd-Kon—
zentration jeweils nur. sehr gering ist, sodaf keine anderen
Nebenreaktionen eintreten kﬁnnen. -,4 o y\-a _

22 ) Aldehyd + Alkohol in Geganwart von Nickel muB Ester geben.

‘3 ) Ester + Rickel muB Kohlendioxyd abspalten unter Bildung von(
' Paraffin und Olefin.' :

N R TR e P . Durchschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschoft -2~
Obgrhousen:Holien

d.) Dio‘mwolloractznng maB sich in der Estor-Stufe anhalten
lassen, wie wir dies bdei den niederen Alkoholen sochon
teilweise fertiggedracht haden.

Ddr.: Bfi.

A S fin 1o e 2 G ! qudﬁschriﬂ
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Ruhechemio Aktiengesellschoft Seesleviepmlieliou, Cen 6.5 1541
Qberhovien:-Holten tge PL N34,

Horrn J o cobd .

DBotr.: Fottsturec.

Aur den Vorsuchen liter ¢ie Alkmliichuclze vor Alkocholen wissen wir,
daf dic ielfen in Cegcnwart von agserstoff tel Tempertturon bis
Urer 3&0° Qurcheus tLe ‘&ndiz gind, awuek in Torenvart zZ.T. von Fiockel.
Ich bitte wrher, zu versoichen, wie sich nlkslinch oxy:i!lerie Rohrlce-—
hjde, ualso das eogenannta ruachimischer-Produkt bei dor schionendan HJ—‘
drivruny vernuli. fer Bweck dieser Hydricrung wire die Dsseitifung
-der 80 wuBcrordentlich stirenden gcr:chfragenden Tebanproduktec. lem-
-entsprechiend aliften dic Hydrierungoledinjungon hinsicutlichiféapefa-
tuyr, Eickelzucatz wnd Druck =20 gzwihll woerden, 4af guar aiose Wiikun;
erreicat wird, daB aber eine nonnenswarisz Verdnde“nrv der Teifensub-
stanz nicht eintritt. Beisplelvncli— whxde men da Tachmischer-Pro-
dukt eine Stunde lang in Gegenwart von Kickel aus vormiat bei otwa
300° und 10 atu wasseratoff-Nruci’ bnbrndeln.

Als vorteilhar e Herenrasktion kénnte urfér Umeitlindeon noch °iné'Ver—’
seifung von hydro*glhaltigen Heoerpro"'? n der 11dehyd~?yntbcbe ;
eintreten, wenn mar defur eor't,‘uqudfé“"chﬁsbe vorhuhéden ﬂ{na;”bQZI
wenn man geringe. lcngeavon ﬁlkali—Hydroxgd zuqe4zt.v )

- Dar.: Bl. L
B

CAS B 10 30 0 21Ts Geas: ) Durchschrift



Ruhrchemio Aktiengesellichoft Obérhuusen-Koltcn, dwy 1¢- ‘1—2"' EA
Obarhoutan:Holien Ablge XL Goe/Gi.

Hexrxn J acobo.

Rotre.3 Oaxaffin-Hydrierung.

Bei 4sr Umstellurng der %Srofanlage werden verzutlioh die Uber 330° .
siccendaen snteile gr8Sore Renger an oauorztof?haltigon Eestundteilen
(Alkohole) enthalten als bishar. Ban bafiirchtet, daB dieser Umatand
eire Cuplitétadbeeintriiochtigung sur Tolge hat. =i 'bostebt die Kiglich-
keit, i Grolocetrien oine Hydrierung unter rulatviv einfucuen Dedine
ganzan durasiizufihren. Ple Yruge iaf, obd dndbel eine Intfernung der -
ssuerstofThal*lgen Tastyndtelle bewirkt werden kanne Dies niiSten wir
darch Versuche featst:llen. .

Yir sollten dahcr Versuche aus Kobalt—Waueergas—xreialquf-Synzhesi
der DeV.A., und swar die Cter 320° siedenden Anteile als @aazes oder
ale Frexsion {Feichpacaffin, Eartpareffin) einor Hydrierung unter-
ziehen mittsls unseres Wormel—xobalt—xatalxnstors bel 180 - 2;0 und
" bei mexissl 1T ail. Yorher und nachher ist der Gehelt an - ,aJarJtoff
bezw. die Fydroxyd-?ahl vzu ermitteln.

T gexs Roelern
Paxes, Bite '
Bl

~cln.

550000 30740 0 26TE GTH2 bD_UTChSd‘II'iﬂ
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Ruhrchemio Aktiengesellschaft ObtrhIUUOMOIHfOB. den 10. 131940
Oberhousen-Holten Adtg. PL, Roe/Gi.

Horrﬁ Jebdceobd.

Botr.: Yottadure - Morntellung.
. !

Die zishc* tei der Alkali:zchrelge von Alloh:-len angewendeten “rﬁcke,

- ZeB. 30 atil una meﬂ;:_:ﬁren Aatats h¥her als der Dampfdruck der in
dem NeaktionagefHs befindlichen fas.en und fliissigen ‘toffc, Her—-
rithrenz von der ”roscelurg des entstehenden naaseratoffea.

Run 18t es fir die Erstcllung einer grtSeren Apparatur von aus-
schlagzebender Vichtigkeit, den xfuck 56 niedrig wie mdglich zu
halten. Ich bitte dakher in eiuemlgeschloeaanen Gef&f Dleselireib-
stotf, #le or alls Rohmaterisl zur Alkoholerzeugung eingesetzt wird,
glaso mit elnenm ,iedebeg-nn von 185 iezw. 200° s, okne weitere ZusHtze
anf 300° zu erhiizen anu den entstekanden Druck zu measen. Der Be-—
triebsdruck der GerBte fur die Alkalischmelze braucht dann nicht
hiher =zu cein, £ls dqe»er 50 gémessene Druck. .

Um, etwaigen Verlusten an niedrxger siedenden nlkoholen durch den
entweichenden ¥agserstoff zu begegnen wird man den ‘Wasserstoff ;u-
vor durch einen aufgeqet-ten Ruckfluﬁgthler entnehmen.

Pdr.:--Ldf. .
Fr.

A G000 10, 40 1) 2I6TR GiTHe DUI’('hSd'!riffv i



Ruhrchemie Aktiongesellschofl vbernausen=folten, den 13. 121940
Oberhousen:-Hollen Avtg. PL Roe/01.

Berm Jaocobde.

-

Patres loettelure-Enzstolluns.

, :
Pelliegender “cheau cuthilt eins [beroicht Uber die verschiedenen
k8glichkeften xur Gelfen~Lricusanz. Yor 8iesen simd ercst ein Teil
niéhsr unteraucht, nimliehr dic UlLer dfus Sxpiluraz and L¥sen.

X1:kt o0dsr fast picat Learbeitet sind clioner dle Fepe ther die
Hydrdierung sowie Gler die Vakuum=-Tlen »tillstion. Ioh hitte dahel
’d!e ‘¢ punashr ir Ansriff gza redbaen.:

. g :
Anlege.-

Tdres Hg. L
© Pte A
Lof.
Frie,
Bane

AJ:_:A.'.mm;- 10 a6 e s Durchschrifi -
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Ruhrchamia Aktiaﬂ@@#@llsdioﬂ Overhausen=Holren, den 15.1.1941.
Qberhousen:-Holrea Adt. FL Roe/Yu.~

Nertn J a c 0o b .

Detres Umsetcung von Alkoholer urd 7ldekyden; Ergtinzung zu meinem

dchreider. vor. l2.l.
Iok hode geato:r. die Ancohee goauclity deuss dle kstalytische

Dehydrieruag voa Alrokolen zu 3cifen oder Eotlenwasaerstorfen io
. ellen r'dllen Uder ’ldehyd sls Zwiechenprodukt fUhrt. Dieser Reasktions:
cecharisane lisst sich im einxelven roch welter trertlicken.

1.)

2.)

3.)

ACS B0 T an 0y

ip 18t beksrnt, des: die Acetalblldung mit Sicherheit Uber Hulb-
Acetsle sls Zwiachenprodukte fuhrt. Ich nehze nur an, dses auch -
610 Estordildung sus Alkoholen ider Haeib-Acetole als Zwischen-
brodnkto Tihrte -

Danach entsteht aus des Alkohol  zuniichat durch Dehydrierung
Ald.hyd. Dieaer logext Alkobol ar unter 3ildung wvor Balb-Acotul.
utlchee dann’ weitzr durceh Lchydrictnnb in Ester {ibe:geht. -

&1t anderon Eatalysatoren, s.E. Séuren, genen Gie Halb-Acotalo
anter SRusursdopeliveg wie cokarnt mit einem weitarcn .
Alkohel in icetul her. kian khnn an“»nmun, ey ZLerbui “13 Tin-—
ather alo -1uchonprodnrta auttretun.

20 izt voi GT . donkbar. dsas sldekyde 6arz entaprochouﬁder Bildnna
von Halb~Acetaler durchk splagerung von Alkelihydroxyd Ealb-ilko-

‘holate zea unbcatnndigsn nikarbinols ‘tilaen. Yioscs Balb—Alkoholm

“wiirde dured katalytisea. Hyarierung in rettanuras talk. ﬁbergonon.l
. Ferner konn man anneh&on, dgsn dorartiga nnhaatﬁndlgc Halb—h;—

‘kohola; allgexein die eraten Mprodnkto aus Mdcbyden ‘und
valkaliuydzoxyden earntollen. SeBe aueh bei der Aldelcizanng.

In diecaexm Feoile wilrde casg ﬁalh—AlLoholat duroh Anapaltnng vop: .'
asser benv. lealihyerox:a gunsohst - ubergua.n in eimeon Gle’in-
"lkohol. velcuer dhnn cuyroh &al&gerung von Alaebyd Aldol ersibt.

~1t den oben.ha&chrzcbonan Teslvcrgﬁngon ‘sind &11: genannteu ﬂm-

”setzungnn auunnhﬂrlos zurﬂekecfthrt aud sin;e:ua crenﬁxtaktionen,
'nﬁnlich cnt'od'r)abapaltungen cdexr nnlagarnaacn an nngaasttigto
Bindungon.

'Kin‘ﬁbqrqiohthscﬁséa ster aisse ﬁaak:iéa¢;fiidgtgb91,;,ﬂ~

Durchsch rift:
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xuhechamia Aktiangesellschoft e

Obarhousen:Hollea

4+) Diese iuffamsungen iiss-en Vversobiedens Yolgerungen su.

Se)

6.)

7.)

80 m.B. finder wir jetst die Erklirung daflr, warum der Ver-
sush zur direkten Acetulbildung dei der Oxo~Synthese nicht zua
Ziele fUhrte. Infolgs eoines Liir dic Acetsldildung ungeeigneten
Katalysator: trat nicht Abspasltung von ¥asser ein aondorn sher
eine rsterdildung, obgleich auch Lierfir diec Bedingungen nicht
optinmal waren.

Pexrner liisat sich vorgussehen, dsss die’ anktioﬁaprodukta

dexr katalys$ischen Alkoholsersetsung mitiels Kickel gans vor-
sohiedon sind, Je nach dem, wie weit nnn die Unaootsung treidte.

2u Anfung und bei urtosbrochener Uasetzung wird nan Aldehyd

uzd Ester findem, wihrend bei ‘genfigend lsngar und kriftiger
Einwirkupg nur Zohlonwassorstoff suriickbleibsn wird.

Zine Eutsasnwerdung dieser lberlegungen kénnte bei der Cewinnung
vor Iatern gemeoht werden. Ean korn guplchst wie bishey direkt
susden ilkoholer Ister su gewinnen versuchen, jedoch runmehr -
rnittels Nickel unus Kntalyantdrln’. sowie unterPald dorjonigon
'.r‘nporatnr, bei welcher Kohlendioxvd ubgospalten wirde.

Odor aher nen geht cur von Gemiochen =us .ﬂlkob.olen urd Al-—
debsden. welche dexr kntalgtieehen I:ehydrierung nittcls Bickol
untanor"en wrrden. ‘ ‘ i : Lo

"chlicaalich Xann mon vernm:hcn, zu»x-st dae .’slxohol-nldeb «d—

'ccaiach unter hierfir optiaalen Bedin,gu.n en aﬁslialmt vollm.ﬁn

dig ir des. Jialb-&cetal zu Hberfihren, und dann erst in oinexr .
swolten Stufe die woitero P.hydriemg suR Ester dumhtﬂhran

‘anter cbentalls ueacr hier'ﬂr optimlen Bcdingungon. :

¥ir kdnoten anch verauchen, aus den bei der Alkoz.olerzeugnng
enfallondun Dickilen durch katalyﬁieche 7eraet.:.nne wittela ’
Hickel boi hherer Tenperatur wiederxr mohlen-aa-omtogfu su Te-
generzeren und diose dann in dle Kohlen-agaeratoff. raktionier

: rung :mr die o:o-“yntmcu u‘odor oinm_ﬁmn.

uehlieaslich .aollten wix auoh Versuchen, weitere Einzelmk*io-

2
_nen der obe: beechriebanem t’maatuune; fax aioh su verwirglichon.

fo mtissten z.B. aus Halb—Aootalcn durch nohydriomg Tater
and- durch %‘asserabapaltnnx Glafin-;ither 2u. e»rhaltan sein- ]

.'3..

EC CRE IR T AR : Durd15dqriff .



‘Ruhrchemie Akliengesellschofl -3 - \";,"x‘
Oberhausan-Holien

kan kipnte such yesrsushsn, suf 4AsE ¥ege lUDer 4ns ENZSNOARSNE Ha)ld—
AlXcholad durch abspaltang von Vesucxr dosw. 2lkulihydroxyd K¥fus’

Olefin~Alkohole su komaen, ohn: duss ildclbilduny eintritt. 4,

- .
Die Deiden aur dieése Teiss sowonnenen olefinischen frodukte
(Alxonol odar {thar) i¥nnten ernaut Ausgangsprocukse fUr die Oxo-
Syothece sein und daxit su mehrwertigen sanerstoffhaltigen Ver—

tivdungen fuhren.

8.)7Ur dcn Yull, <Zess eo, gelingt, die tstorbildung leicht urd Volle
st¥ndig su verwirklichen, lies-e siok hieraus ,eino Fettullure-
fyrthese ebleiten, wobei der rlkohol—-inteil iwm Zreislauf gofihre
wirde. )

Ddr.s PBfli.
.Hﬁno .

LA Mona 1 10 ro2hga l:,u?;'._'_‘L Durd1$d1rifr'
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Ruhrchamia Aktlengesellschoft Oberhansen-Rolten, den 21.l. 1941. S

»

Oberhavsen:-Holien Adt. YL Roe/Yu.~ ‘

Rexrrn J a c o b .

ot Y. ttsli

Xoh ditie die Alkalisochmelze zweoks Gewinnung von Seifen und
Pettsiluren auch xu versuchen mit Aldolen und Isolen (hydrierte

Aldole). Hierbel miisste im Hinbliock auf die leichte Zersetslich-
keit dleser Stoffe bei migliochst niedrigex Teaperatur gearbeitet
werden, also in Gegenwart yvon hYchstaktivem Kiockel.

Yor allem interessieren Isole mit 14 - 18 C~ Atomen.
Dio entstehenden Pettsiuren und Seifen sind auf ihre Eigmohat—
ten und Verwendbarkeit zu untersuchen.

Ddx.: Hane. .". /.‘,.

( . g L . ‘ .
As r;nmm 10 a0 sism Gasd +' Durchschrift



Ruhrchamie Aktiengessllschaft oumuga.uuggn, den 20.1.194). \,,_;-;/3

"o

Oberhavsan:Holien

AS i o 0 b 2 ) Durchschrift

Abt. FL Roe/FPu.- 7847

Hazxza " F a ¢ o b .

¥

Betr.: Alkalischmolse.

Bach Versuchen, welche boi der I.G. durchgefilbrt wurden, soll
die Ursache des b¥sartigen Gestankes der synthetischen Seifen
susschliesslich darin zu suchen sein, dass diese Seifen FettsHu-—
ren mit verszweigter Kette und weniger als 13 Kohlenstoffatome

enthalten. .
. Seifen mit aynthetischen Fetts#éuren von 013 an aufwarte sollen
geruchlich einwandfrei sein.

Ioh bitte daher baldmidglichst ein Gemiach synthetischer Alko-
hole 014, 15% 16 ‘mittels Alkalischmelze in die Seifen gu dlber- "
flhren und diese vom Unverseifbaren abgutrennen.

7

/// (L

o



Ruhrchemio Aklengesallschoft Oberhausen-folten, 4en 14. 2. 1943
Oberhousen:Holten Abhetr, P, ROQ/G!.. 7 -
/v

Nt

Herrm J a oo b .

3Jetr.: tstnlytizche tlkalischzelze.

1.) #ir haben bicher die cur £lkeldsckrelze gugeictzion zatalysa-
toron in mehr oder voniger pulvorfdrmigem Zustand einbcoracht.
daher sird zur spiterer Liouorabtrennurg besondcra nrzeitsgnng'
criorderlich, welche aoth unterbleiben konnten.

¥iw soliten daher verauchen. digse Xatalysatorern in krniger
Form und in dcrart festex Zustand anzuwcnden, daB durch einfach
bhyeihaliache Trennung die Tiaderaascbeiduzg der Latalysntoren
z¥plich wird, beispielsweise durch,gbaitaenlasscn, Filtrieren
durcn verh#ilinism#iBig grobe Pilter wie z.3. Giete,. durch !un-'
schleudern, gegeberenfalls nech zafiger Verddnnunb mit 5ceigne-
ten Lﬁuungsmitteln wie ferzin ocer-a rvl-J

Derartige fes'te Ketalyaatoren korren Fﬁllungakatalysatcren in
‘bekannter Feise dnrch antspgechendes ‘Trocknen usw. erhalten
werden, wie wir dieses Jetzt schon vei unseren _iqen—ha+al;“a—
'tcfenﬁteilweiwe ausfihren. ("1=an-r&ta1ysatoren rir dile éog.
Riesel-"3 n these), oder aber man stelld Sirter—uatalysatoren cor
oder ukelett—thalyaatcren her, &eren Feretellurg fm ginaelnen
a2us der Literaitur bereiis. bekann‘ ist (I.G. Anmaldung, Versffen
lichung vor. Frang Fi:cher usw.).

2.) "ollte es eelingen, derartigaJathkige, har*e ang: formbes*ﬁrdi—

x"ge Aatalyeatoren von guter Hirksamkeit herznstellen, 80 kﬂnﬁ%& !
man auch daran denken, die katalytische Alkaliachmelve kontintp'
iorlich ausznfuhren. Fierbei wiirde der Katalysator in von auBen
auf die gewﬂnschte Temperatnr gehaltenen Rkbhren. untergebraeht
(z.B.‘ulbad). Durch diese Rdhren werden dann. Gemiache von Jlko-
-holen und reinst gemnhlenen Alkalihydroxyden langsam hindurch-
gear&ckt, Panit man Endprodukte erhalt. welche vollatﬁndig am-—
‘gesetzt aind, 1st es - nétig, 1n bekannter. Waiee fﬁr ‘die soharr.
Anabildnng einea Konzontrat}?nsgefﬁlles zu sorgen. Ean wird '
daher mehrere Rdhren hinterainander achilten. lobei der Dnrch-

[.; 2 -

. Durchschrift -
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Ruhrchemie Aktiengesallschoft -2-
Oberhouien-Holian

messer der RUbren im Yerhkltnis desr Yeglings klein gshaltsn
wird. Celbdbstverstiindlich milscen an den Umkehrstellen der hine
tereinander geschalteten Rihren Vorrichtungen angebracht sein,
us den gebildeten Yasserstoff abzxuscheiden.

Unr su verhindern, daf Entmischungen von Alkoholen und@ Alkali
eintreten, kiinnte man die gansze kasse pulsierend_vorwirts
treidben. Verautlich vinl dieses aber nicht exrforderlich sein
wegen des 3olut1niord’on Einflufies der gebildoten '‘sifen.

3.) Ich bitte zunkochst a1t Versuchen lber die An-ondnn; von harten,
kdmigon Eatalysatoroen zu beginnen. .

Ferner ist su exwligen, ob diese Miglichkeiten schorn sogleioh
" in die beabsichtigte Anmeldurig aufgenommen werden sollen.

- ;ik T,

S - . . N v
A GO0 10 400 SLETE SATh DUl'ChSd"”ft



: Oderhausen=-Xolten, den 17.11.1540.
Ruhrchamle Aktiengasallschafl '
Ohthoou':-?(ohon AdS. FL Ree/Tu.

Bexrrn J ac O b .

Retx-3 Oxo-3yntheee.
Um Uler Gie 3irksamkeit der Gu-0r-Oxydkatalysatoren nkhere
Kenntnis zu erlangen, bitte ich folgendes zu versuchea.

1) Aus cinem goeigneten Bensinolefin wird in der tiblichen Weise
mittels normmlem Co-Zatanlyszator Aldehyd herges<tellt und wvom
Co-Katalysator abfiltriert. Der erhaltene 8o-haltige Rokalde-
tyd wird anschliessend bdsi 100 - 150° 4n Gegenwars von cn-cxbdvé
nit 'a.eorgn- hehandolt. Bei dex Umftillen iat 4ie Luft aussu-
luhlioa-cn. .

- Bel einex twotten Versuch iat statt Fae.orgn- Wassexrstoly
zu verwend«n. '

Im ersten F7alls -ollton nar die notallorcnnischen Verbindun-
gen, im sweiten Falle aunoh der Aldehyd {zum Alkohol) hydriert .
'crdcu.'

2) Wenn dioae boiden Vorauohe das ervartete Ergebnis bringan, 80
wilre damit eine ncloktivo Hydrierung gdlunben._Jn_naohd.m ob
&ohlonoxyd zus.aen war oder_nicht. Damit wiire tiber aie in der -
Litoratnr bereits beschriebenen Lugliuhkoiten ein woitor.a Eit~

‘tol{:nr ;rztolung von Selektivitét bei der aydriorung aittels
-OurO:-Oxydkatalynatoron gofundon. 7ir sellten digse. Arbeita-
:wolue dann suf einigo andore Fdlle anwondon. ‘£.B. aur Aorolein -
' bomologe uew., wobei’ 1nabesonaer. die Kohlonoxyd-xon:ontraticnon
zu varileren war-n.-:

3) Ea wiire- Ioatsustcllon. wie sioh Cu0, bzw. Cr203 allein, aowio

~ oxydische. Qemische andoror Zunannonactzung ‘verhalten, z.Be B
‘“Zn-Cr—Oxyd. - Cu=Al-0Oxyd, ulw. ‘wobel besondersz die Rogcnoriar-
jbarkoit ix GOgenwart des GOQKatnlyaaxore aa’ boruokaiohtigen‘_

'wuro.

Ddr. ! Hl. P
Han. i / S
Sl

A/8 500000 41 3389 G/oT0 Durchschrift



Oderhausen~-alten, den 10, 11, 1941

Ruhrchamio Ahﬂengiulhdmﬂ A 7L Ree/6i.
Oberhausen:Holten vis.

Rerm J aeoeo0od .

Retre: Oxo=synihese.

Es ist dekannt, €88 oxydische Kmpfor-Chrozoxyd-Siatorsn Aldehyde
bei 125° - 150° und rund 100 attl B, nit greser Leiohtigheis und
"mit meist guantitativer ‘Ausbeuts su Alkoholen redusierem. Da diee
sufiillig die gleliochen Bod!.nm;u: eind, anter welchen die Oxo-
Synthese die Aldshyde bildet, 80 1s% es denkbar, 4a8 beide Heakti~
ocnen ir einem Arbolt-ung verwirkldichs nrd-n xOnren.

Ieh bitte dsher, cntcproohord- Verasuche mit geeigneten CGlefinen
lm)nnﬂmrcn. S.B. mit Eexan oder dergleishen., spiter aueh

nit Dh-ololorﬁoii und Athylem. ils nt.lyutor wiire ein Gemiseh
aus den urulou Co-Rator und einem Cu~Cr-Kztor, und als Gas:
s,\-au mit- 1 6o 1 2 lz ansusspden. Im m-tiutcn Falle wilxde -n
wttclb.r vom Glori.n sam mhnthmm Allohol. konmen. chtll
mtisgen d4ie ﬂukticasbedn:,ganmn so nbgcctimt urdcn. ‘-B bcid.
Tellverginge gloich schnell verlaufen, bsw. dss die B:driox-ung
der Ald.hy‘. etvas nhnoncr sls deren 51ldung verliuft. m -lro
durch hlnulvoruuho tcutzuotollon. . .

P 1.1- ;abrlieh, ;688 anf di..s. Jeize augh cu “d.ldms der l.ml-'

organiachu\ vorhindungon. sowie die dor Fclgeprodutto aus dan
—Aldohym m-uwcn nrden Kkann. - : :

‘Han kbant-a such u.o olonan nsehe:lnsndor ﬂber Je einen toatcn- :
geer&netta Coy baw. Cu~Cr-gntor’ tmaren. evil. Am Xreialw. wobel

_ 03 fUur ;ledo der bveiden Zesktionen optisale’ hed;:_xgun_g,n o_xngqutelﬂ
wercal PBnriohe e Suspersionmm mit dem Gemimch beldor Katoren
lbmh-olnd mhoimdcr nmit wusorgu bsw. Wunoraiott bnmdcln.
nogﬁmlls wﬁrtu nbge&n&orﬁo_an-_-s:x-ziaxoren. ZeBe sinxhnltxgo
-su vor-end‘a. ‘ . . . -

e wa' 81.. M-. Qan., m.' LE- /
g

‘ Durchschrift
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Oborhausen~nolven, den 23.9.1341.

Ruhrchemie Aktiongesallschof AdS. YL Roe/Yu.
Oberhayien-Holten

Hexxn Jmaocobd .,

I ot né -

¥ir haben vor kursea aie Dehydrierung von h¥heren Parsffin-
Kohlenwasaserstoffen mittels Eiscn-Xataly=atoren untersucht une
¢albsl gefunden, 4sss unsere neuen hook aktiven Fisen-Eatalysatorsn
iz die Loklenoxydhydrierung: glefchseitig auch sehr gute Pehydrie—
runga-iatalysatoren sipd, und swar ir dea Temperaturbereich 245 -
34¢%. Zazeon vwerlelten der Aohlenwasaerstoffe iber einen derar-
tigen datalyaator zonnts Jedooh immer pur eine verhiltaisnmiigatg
geringe Deanydriexruang ‘:mi"oimll;’cr Bo;-nalung srxielt werden,
w2ll der enisienonde iasserstoff die keaktion zurtickdringte.

ick bitte nun zu versuchen, ob sich Pareffin-Rohlemwasseratoffe
in Gegenwart unsexer neuen siaén-xat-lyaatbron’und boi hbherer
Temperatur (200 -'350°) mit Wohlenoxyd sur Reaktion bringen las- i
sen.' Hierboi ktnnte als 1.5tufe eine Dehydrierung und =le 2.Vor-
g€ang eine inlegerung von Eohlenoxyd und Yassurstoff bew. eine
Fegnahme @es ¥aaserstoffs durch Eohlenoxydhydrierurng erfolgen.
'¥Ur dle letstere Teilreaktion wiire erhdhter Druck ©.E. 150 gty
anzuwenden.

Als geeisnetos Ausgangsdl “koumt ROH~Ceten cddr hydriertes

D:l._qjoglui'in Frage. : -

.Ddr._ 3 »Bﬂlt
Hane

A7 50800 6 .41 33556 e Pu r_d1 s}ch rif?



Ruhrchemie

Obe "Hotten AUSe YL m/.ma- B

Aktiengesollschaft Yvarbsudua-Lolien, den JU.0e1947.

2t

Rern J acob .

Betr.: Oxo~-Synthese.

In dexr Anmeldung I 65255 wird von dar 1.G. oin Vexfahren Le-
sohrieben, beli welchen die Unastzungen von Gasen an foaten Knta-
lgnator in {lissigsr Phanf durck Zusatz von die Cherflfichenspan-
narg heradbsetzonden Itoff2on beglinstigt wird. Fs 13t sehr intaras-
gant, daas eir 3Baijispiasl) fir Aie \naeldung die Rersztelluns wvon
Butindiol. beanohfelidt. '

Diascr Stoff interessicrt uns gehr ale susgungsmaterial fir

;dio Oxo-Synthese. Ich bitte dahser in Anlebnung an die Voxrschrift

1ic3zes Selsplels- dit Herstellung von, Putindiol im Rithrautoklaven
s vnrauohen.

ol ltan die YVorsuoho Trtoln habsgn, ao wlra f@:tqustollon, ob
dic nnlageran& von vassorgas sioh sun vicr&ortiﬂun suuarctoff—

" haltigen Produkt unmitteldar bewerkatelligen lHeat, oder ob man

-1
| A 50000 4 41 22957

-voTher oine partielle ﬂjérie*ung zuam Sutendiol vomnehmen muss,
_um dann ;our noch ein dreiwertiges uanerstottbaltigen Produkt
“duroh Waaaeraaaanlawerunn erhaltan su kdnnen.

Ddr.s BY.
.Han.

/7
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Ruhrchamie AktiongeselischaR Oderhansen-Nolten, den 13.6.1941,
Cberhouvsen-Holten AdS. YL m/".-

Bexrmn J a0 0 b .

Lo hmd e 1.

Wie wir dereits miindlich Lesprochen haden, sind hinsichtlich
der neuen Schmiermittel noch folgende Yorauche =xu machens
1.) Ist in Aem Rohprodukt der finliaoh.olzo freies Alkali enthal.
1 t.n? ‘ A' -
2.) ¥ie l¥sst sich das Rohprodukt der Alkalischmelse filtrieren?

" 3.) Ist das Gemisch sus Schmierdl und lnhnitr&luauron Reatron mit

Bensin mischdbar? : .

4.) ann das Gemisoh mit llohnioruln.ura Ratron durch Zns\atl won
fettsaurem Natron verfestigt werden?

S5.) Eann man die Oxydatioubcatﬁndigkoit von -eizenhntigon Sohnu.u\
nittoln durch Zusats von 81ntoxyd verbessern?

6.) Eann man Gemische aus sohnierul und cchnierullauru Ratron,
welche bei normaler To-poratur niocht mehr fliessen, dadurch
hontonoa, dass man von Sohmiertlen mit gentigend hoher Vis-
ko-it&t anngeht, beispielsweise 6° odexr .mahr Engler.

Dar.:s Han.__ /\,

"%(/ |

‘.*
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Ruhrchomie Aktiengesellschaft
ol h n Obexrdaudati-liolten, dan 13.8.1941.
AdSe YL Row/TR.~

Ner>n Ja g e b .

2eix.1 Oxe-Cxathere.
Ieh bitte, die AbLingigkeit des xobnltpmu- in R.ohtld.hyd.l
ver folganden Sedingunzon su priiten:
1.) Tamperatur..
2.) Tas:erstoffgohnlt.
3.) Zouuoxyd-!onsontntion. -

Tir wicecn bLeruits, dass der kKobrltiehalt mit uuﬁm}%la-
peratur mesr und mebr abnisat und schliesslich gans verschwindet.
Wix wigsan .’bor nioht, wie wait andercraeits der n.tal]..zehalt
durch Ardeiton bei immer tieferen Temperatursa gesteigert werden
lamm. 3s ist Lfermer denkbar, duss der Ketallgehalt durch Erhthung
der Kohlenoxyd-Lonsentraision odas er.iedrisuns der' 'salecrstorf-
Fongentratieon cbenfalls erhdht werxrder Xann. Hen kdnnte eneh in der
Seiz= arbe 1tan, daos cen dos metin-&ata;.yaetor-cuicch abwechselnd
mit Kchlenoxyd und Wasuseratoff dBaw. beschrdnkten hongon Yasserstof
oder Wasserstoff in ntedriger Xnacntr‘taon behsndelt. Dic hichote
lotm-xenlenmtion atlsste. bc!. gleiahsoitigor An-ondung diesor .
nu-nuhnoa erreiaht 'n-dtn kmcn. R .

Ee 131; swar bila Jetasd noah keine- glsﬁe Ax'boitnoiou bokannt.
‘un die siof Qunkel gefirbten einatwellsn noch nicht nither bekann-
TS Eobaltbdﬁagnnson zu isolierom. Dieae Versuche kSnnten aber

arleiohlert werden, wenn oo 5.1lns¢. daie nouontx-.tloa dieser )
ormtechun xobaltv-rhindungcn zu erh¥han. In ginstigsten PFalle

aouto elne pmaratin sninaug dc"aalbon -aauoh seim. 7 -

. Im lotsteren r-nc kinnte uan diou v.rbindnngon weiter vornrt
cm dadurch. desp mun in umeu das nctm dnrch anders Gmppen
ersotst, uo bsispielsweline wuaoratoft. Ammoniak,’ org-ni.-oho a.u-
-kale uaw. Derartige Umsetaungen ktnnten, sodald sie niher bamnt
'lm. -ohliceclich auch vorgonom 'ord.n. ohn. dass man 610 :
orguniaohcn xomtvorund\mgm vorhor aus Gn nohprodm abtronn'l.

smicoaueh kﬁunta -uch die Pragt autsohioccn urden. ob diese
Vcrbindngon a.‘l.s xu-ehnmduktc bei der Oxo-synthuo ansuschen
sind oder nichte }

AJ B 50000 4 41 22957 G,
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Oberhansen-Holten, den 17. 11. 1941

Ruhrchemio Aktiongesollschaft
Oberhousen-Holten Abtg."YL oe/Gi.

Hexrrn J a 0 o b‘.

Betr.: Oxo-Synthese.

“Iok bitte zu verauchon, Ob man die Oxo-Synthese gu Alkoholon
folgendermaBen ausfilhren kanns

Mittels ein?a Gemiasches aus reduziertem Co-EKator und oxydisohen
Cu~Cr-Kator wirad aus Olefin.und Wassergas -bei 100% ~ 150° sunﬂ.ohsty
-~Aldehyd erzeugt. Dann wird bei der gleichen oder einer nur unwe- -
aentlioh erhbhten ‘renperatur mit 'ﬂasseré"# weitarbehandelt.

Der Unterschied gegentiber der bereits bekannten Alkohol- Synthese
liegt also darin, daB8 vor der Hydrieru.ng zum Alkohol keine oder
keine erhebliche;{ Steigerung der Temperatur und 1nfolgedeseen '
auch kein Ofenwechsel errorderlioh 1et.

Durdischrift

A/D 500000 61 23596 G/eTRy



Obernassen~liolten, den 24. 11, 1941

Ruhrchomie Akliengesellschaft .
QOberhousen-Holen Abtg. YL HRoe. G4

Herm Or. L emke .
» Jacobd,

Zeir.: Oxo= inthese.

Ich riiiec Voruughe iiber dfe Lurohfihr.ng der Oxo=-Synthese su
machen, bel welchen sauer: toffhaltige orgenische PlUssiszetiten,
inabosondcro Alkohole als BilfafllUsaiszkeiton verwendet wexrden,
evtl. Cenisoche derselten.

Flr 'die :rrzeugung von iropylaldehyd kommt vor alles die inwendung
~von velust hergostclltem rropylllkohol,bzw. Biathylzoton, infrage.

Vor Qtaa qincm Jehr huten wir uersits versucht, durch *urachllamcn
doo Xators in tlkohol iitziels Cxo-: ‘ynthese unmitielbar Acotale
herznatellon. Dies gelang nickt, tdéils wegen der rir die Acuta1->
bildung ungeeigneten Oxo-Eatoren, tells aus Grﬂnden des ' ﬂeaxtions-
mochanizmuﬂ (ai»he meire chroiben vos 21. 11. 40, 154 1. 41 utw)e.
Der aamalige Elaerrolg dtirfte -1oh nun gUnstig auswirken.

agliche Yoriemile ven ropanol els Hilfaflissi. kedt vel der
3—a1-Frzeugung: )

1.)

Voliat&ndife nbueseahsit uynthoneﬂrzmder :rodukto,

2 ) ‘Inm dar slganen nlara Jaderzeit herstcllbar. auch 4m : rosbe—
5 trieb. _;_Qaw_‘”ﬁ co - :
3-)'Ve“1§nAerung der uobensdsuer dee nators, infolae Herousl&anng
' ;vcn &ebenprodukten (goge?nrenfallm 7egenera®10 durch &achac—
'handlnn& £ 8- By del hbheren .&m;orataren. falle nbtig in .

trocknnon Zustande, £ed. boi 350°).
e : \ B
TdTes. Bﬁ .
.Ban.
Fri.

S A B BUNO 8 41 33536 @52
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Oberhausen-Holten, don 21.3.1942.

Ruhrchomio Aktiengesellschoft Abt. PL Rce/Pu. TR
Obarhausen-Hollen ‘ . ’ ki_.ﬂp'

Herzn J ac o d .

Betr.: Pettslure-Synthese.

Ich bitte zu versuohen, ob es ndglicb ist, Kohlenoxyd in Al-
kohole einznlagcm bei erhthten Drﬂcken (z.B8. s00 atll), relativ
niederen Temperaturen z.3. 100 - 200° una in Gegenwart von
¥ineralsluren oder anderer sauren Substanzen als Katalyzatoren.

Unter E.hnlichen Bedingungen wurde neuerdings die Synthese von
Ameiaenahure aus kohlonoxyd und Wasser besclirieben. Es ist denkbar,
dass man an Stelle von ‘.?aaaer Alkohole nehmen kann undé dazw zu
h¥heren Pettstmrez'x g,elm:gt.

‘DAdr.: Ko.
" Bli.

l : 7

| e ‘ . . .}»._ .. 410 : . ‘ ot ,
' /, ii / ,%é/ﬂ~c@=wtf--?- . ‘M/Jff /3«5;.»/{{,,5/

é/ /xf}fﬁ,/, /44,,,0/ ZC" ; f’v 5 ' '_{ g

._‘.r

\ Durdisch’"r.iﬁ‘
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Oberhe=H:lt-n, don 6. Yedr., 1942

uuhco\gui- Mﬂefvsmu'd'“’“ ADt Y1  Roe/Bos.

A - vve 4 4 T

liexrn Dre i: n n 11 @ n
- Dre Lo ax e
- dn c 0 b

LR

Ioh biite festmustelleh, obd KﬁrbORYIIU"unan durch ¥ohlendi-
oxyd bei orhhter Tumperatar und bei erhhtem Druok gerlegt
wer.'.en, vermutlioh untor Bilcdung von in organischen L3sung: -
mitiel: unlbuldochen Verbindungen,

Wenn dieg der Fall icty o knnte dies das Nachlassen der
katrlytischen Virksamkeit der KrrbonyllYsungen bei der Oxo
Synthecc prki%rep,.nie Khhlens&nre ist unter dem Pohen Druck’
gtark 18olich, ‘In dex al: wie sie oich in der Karbonyllvsung

’anreichert wirkt sic mehr und mehr aunrdllen‘ inebesondere

wenn gleiohaaitig da: Kohlenoxyd verbraucht wird. Etwa erfore
derliches Was er kann stets durch Abapulivwng =au ‘ldolen ge-

bildet wgrdcn.
) ﬂir mﬂﬁten dementsprechonﬂ das ;nr die Oxo-oynthese ve*wenl.

date Yassergas vorher von Kohleﬁ%&yd befr:ien.

Bdr.: Hge
I B,
Fri. gez. Roelén:

i



Ruhrchemie Aktiengesellschoft cSarh.-!!oltcn.don ?e12.194)

Obathousan-Holien bt ¥1 Roo/oy.

11 41 34578 GioTBe |

St e v
WArkacd

\ -

flor::nd n ko d .

Betr,: {nrdonvibiliung

Ich bitte fostzustedlon, ob die Bildun:: von “obnltkarbonyl
durch weitore Ttlecl erung des Iruckeg itber ie bisherige CGrenze
{(ore 1% atl) hinnus nennenswer: bezin-tigt wird, sowie ferner
ob ey mBrlich ist, von rxonisliten Xobnlt nuazugehen (nlsqohno
Pdllung und leduktion; evil. Xoberitlapdine).

Ddr, Hzn. ALY :
e Vo

Durdhschrift



0 Oderhausen-Holt~en, den 24. 11. 41.
Ruhrchamie Akhengesollischan . .

Oberhavsen-Holten Abtg. I 300/307“ -
~

NZE

Hexrxn Pre L emke .
" Jaoob.

-

Betr.: Oxo-Synthese.

Ich erinnere an die bereits frither besprochenen Versuche mit
hoher Hz— und niedriger CO-Konzentration (mein Schreiben vom
2.7.41). Diese Untersuchungen aind damals nicht ausreichenad

'fortgesetzt worden.

Es ist wahrscheinlich, da8 fiir die Bildung von Aldehyd einerseita
.und 00-Karbonyl andererseits sehr verschiedene Kohlenoxyddruck-
Bedingungen gelten. Es kann sein, de8 bei ateigendem:co—Druck

in einem bestimmten noch néher zu ermittelnden CO-Teildruckge-—
biet die Aldehyddbildung schpﬁ‘lebhaft; die Bildung von Co-EKarbonyl
.dagegen noch nicht verlHuft. Wir sollten m¥glichst bald ;fest- '

-8tellen, ob es ein derartiges CO—Teildruckgebiet gibt und welches
seine Grenzen sind.

Ddr.: F:i.
Han.
gez'. Roelen.

- /e 0WO ¢ 41 28588 G070 Durchschrift -





