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TCtr.: luss=-rthe.e.

loch hute efunver, duam inrtparstffin (vun aer Pnraffinrubrik’
unter cer tedinguzgen der l.ae-3Syntheoe sowohl won iobaltiuta~
lysator in Gogennart von iusrersatoff sls nuch von Lisenfotaly-
selor in (egonwsxrt von stickstolf untoer -1Luunr von Lienzin,
Tiesolll und ¥eSchpuruffin ellmihlich rmbpelsaut wird (Versuchs-
durchfitrurg Ysrriniak). u1eru1. muss man schlicasen, dass £ye
deejenice furaffin, welche. vei der Nass-Syrthese primir cecildei
zu einen ehr cder weniter grossen Anteil wieder abgebaut wird,
Ien versute nun. duss die Xonge dieues wieder: ?L.e~auten ntells
beeinfluant werder. kanr i%” Fahrwcise.:

uiﬁLt PR x<mlic‘ UL dem Ulen sdptliche leicht'siedendéx‘
-rodukte ab urd dexu pur soviel Taraffir, desns der Fluseigkel ta-
otard rewohrt wird, dern erreickt o, éle len.cte ufentbaltsQ.
deter dcu Frraffing: im Ofen und ccmit ¢en hdchztér Abbeu ez
Iervffinz.urd den gerinys: -en vereffinan»eil 1n dexr nusbbute.

! |

'_ﬁggg;erscito kbnntc man . ac ’ahren, dass mar die leicut«r An-
teile nglichat wiedez -hrvckfuhr zu'1rdevt dzz Ndezseldl urd
atet tdensen mekr Farcffin suy Jden €;eﬂ er**‘mu«. Gert waxn vor
=1ner u¢nch1&mmunﬁl T Tleselti_aus und Tithrt dﬂ$ ccnze entrom-

mene “ieaeldl el nacnliesalicn de& neu . geqildeten 1mme* wieder
zuruck. HO wi“o mi im fiTen dgucrnd =it ciner miriméler .cnzen—
tration von Aaraffin art eiten, 1xfulgedes‘cr elrpr minlmalcn .
nﬂb&u des Teraffine ungd eiren maxiuclef s*dffinunteil in dar '
..usneute erreichen. La ‘wird mvieckmés ‘1;,a~inﬂ hicruei d“s Tu-
krnexg Tihrte ;lttwlrl nicht Wile biaher dem LSfen am aopf sondern
dann sm JOuen zuzufdhr n.”_ : R o o o :

T

ﬁir haoe“ uiaher nur die erste rahrwamcc VbrWerliqht-‘ﬁlr
aollten die ~Lm‘"ufthr'n deus :it telbls 1 oden des Gfens: er— -
fordeflicue _elt urg verleser Yasien und dane’. dia "weitQJLﬁgfgei;
‘se ‘puen zu varwirklichen vorsuchen.. : - L
:
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Betr.: lass-~Syntheae.

w%r 80llter: fectstellen, ob und Aﬂwieweit bei der Lass-Synthese
dle einzelnen hatalysatorueutandteile getrennt hergestellt und
in einfaclher mecheniscuer Vermisciung (gemeinsames Vermahlen)
angewendet werden k&nnen (z.B. Fe, Ca, cCu, Khr usw.). Auf diese
' %else wirden neue satalysatur-Zusanmensetzungen zughnglish,
welche wuf de.: visner tiviicihen Vege dexr ygemeinsamen Fdliung
ﬁ;cht hergeate;lt werden kdnnen.
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Netr.: Eass-Synthese.

Bei der Durohfiihrung der Syrnthese om aufgeschlimme-
ten ratalysator kanrc man so arbeiten, dass der Reaktions-
druck niedriger ist als der Sattignngndruok des Wasser~
danpfes bei der betrotrendon Temperatur odr umgekehrt so,
dass er hdher ist. Im ersten ralle wird das keaktionswas-
ser vorwiegend nit dem "ndwasser ausgetragen, im zweiten
Falle wird es vorwioﬁend im Reaktionsraum kondenaiert,; v

Es wiire nun Testzustellen, welche Unterschiede in
beiden FHllen beatehe" hinsichtlich Syntheseverleuf und
Lebensdauer des Katalysators. kan kanr z.T. annehmen, .d
nur in zweiten Felle der Kataly~a+orcallmﬁhlich ﬁ?éﬁ%%ﬁ%:;f
wird, n#mlich dnroh das kondensierte ¥asger, im ersteren
Palle dagegen nicht. Wiirden wir dies experimentell - besti~
tigen k¥nnen, s wiirde daraus ‘die Arbeitsregel folgen, dass
men nach Arbeiteweise I.vorfahren nlisste, . 4

IcL schlage daher vor, folbende Versuche zu machen.

In einem der beiden kleinen stehenden Rﬂhrautoklaven wird
eine Suspension von frischreduziertem ﬁatalysator in einer

}
schlfmmt und ‘unter Stickatoft—“ruck gesetzt. Dann wird aufq

185° aufgeheizt und ‘eine. hestimmte kenge Wasser eingedrﬂok
¥an riuhrt ein bis zwei °tunden leng bel' 185 kiihlt - dann
schnell ab. filtriert vom Benzin ab und- bestimmt in der -
,Katalysatormasse den Reduktiorswert.

| . Der zur Temperatur von 185° gehtrige Shttigungsdruck
des Waaserdampfea betragt 11,5 ats Kan' mﬁaste -also zun&chep
nur 80 vial Qtihuatoff aufpreasen, dass zusampen \mit Gewr™’
ﬂasser der ‘Gesamtdruck lo at. ncht erreichfﬁﬁfn einem wel-
teren Versuch miisste . der Geaamtdznck von atickstoff und )
-ﬂasserdampf 15 pia 20 ate. betra&en. Die einzufﬁhrende Wae-

aermenge mﬁsste mindestens 1 bia 2 Kole ' nquivalente bezOge

aul = Kobalt betraﬁen. | (,\
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Betr.s liass—-Synthese.

Ioh bitte, in dem lo Litexr-Plihrautoklaven dio Versu-
che f{iber die XX~ ynthese an aufgeschléimxten Zatalysator als—
bald aufrzunehmen. Kachstehend gebe ich eine Zusaczcenstellung
der Pragen, welche in EBozug aul diese Iyntheseart vorliegen.

l.) Syntheseverlauf.

a) Wie groms ist die VQrflﬂasignng (B1ldung von coa,
”34) in Vergleich sur Trookensynthoge 7

b) Eulches int die Druckabhlingigkeit der Baun—Zeitaus-
beute, beginnend vono ¥ormaldruck {ber ¥itteldruck
bis zu £.8. lo0o atll ?

c) Felckhes ist die “rucknbhaﬁgiukeit der Karbonylbil-
dung 7 Tritt die 'von Tichler beschriebere harbonyl—
) bildung bei hiheren Trlicken als z.5. 50 atti mit un-
aerem Katalyaator ein.ng Be mit ginter-matalyaatoren.
’jwie ‘sie die T.Ge. verwendet, ?nicht ? :

d) Kann man die Verflﬂssigung durch 1§rmeregulterung mit-
tels Znsatz entsprechend siedender FliiBeigkeiten

<

4

T (Vorachlag Tramm) nuchhaltig ‘verbessern

"-e) Ea i1st die Druckabhﬁngigkeit von der Drehzahl des
Rﬁpgera ‘festzustelien (Getriebqeinb&u erfogderlich).

.) Katalyeatoren.

a) Bisher aind—im WPsentlichen unaere normalen Kataly-
satoren. fir die Trockensyntheae,nur 1m zerkleinerten
Zuatande,verwerdet worden. Von besonderer uichtigkeit
. wére es festzustellen, ob men die Kieselgur weglaasen
" kenn. Bei :Verwendung. von ‘nur. Xegnesium als Aktivator’
" wiirde . man eineén auaserordentlicﬁ\leicht reganerier-
baren Katalyaator erhalten. welcher nnr ans Robalt
_;Pnd Zagnesium bestimde.: Gegebenenfalls kbnnte nan
noch Hagneaiumoxyd als ;réger zu' verwenden auchen.

""/

A5 soom 139 , Durd15clh'ri_ft '



Bk,

< - - './ :.T "%
”,H}¢2h5,p4¢;§ﬂ/ 2 , T

MYM

Is wiire auach feastzuntellen, od fUr die liass=Synthese -
die Aktivatoren iz selbdben #ongenverhiiltnis sugesetst
werden =iisson, wio bdeil der Trockensynthese und schlie

"~ 14ch anch, ob etwa bol der ‘ass-Synthese andere Akti-

b)

a)

d)

a)

vectoren als Thoriua und Eagnesiun vorteilhaft sein
kdnnene.

Garnichts bekannt iast daril: or, wolches die giinstig-
ste HZonzortration des Eobalts in dexr Aufschlinnung
ist. Es 1et denkbar, dass es im Hinbliok auf die be-
schriinkte Luslichkeit der Case im 61 eine optimale
Kobalt-Zonzentration givt., -

Ean kUnnte daran donken, das liistigze Absetzen der

Aatalysatoruaaae daduroh zu verh%ndern, dass man .
Schutzkolloide zni’uhrt. welche die Kobalttei]d)"’in der

+Sohwebe hultcn.»

Ilan mﬁset° auch versuohen, kupferhnltige‘xatalyaa—v

ﬂaoren anzuwenden, walche uncittelbar in der Glsus~

pension reduziert bezw. in Cang gcbracht werden kin-

nen . . ’
: "

Ken kann srunds&tzlich die Katalysatormaase in vor-
schicdenen §orngrossan anwenden. Man kann eine suf—
sokléamung einesn: eear felnen Pulvers anwenden, cder
man kann'die.baase kbrnig in dex 1 zur Anwendung

bringen. Falls das Zorn formbestandig ist, kann man’
auch, wie es bai der rusfuhrung der I.Gl gesohieht.

. das Korn feat anordnen and ' U1 und Gas in dieser Ka=-

torschicht bevegen. Letzieren Verauch k&nnten vir
unter dmetanden parnllel -ZW dan Versuchen in’ dem lo R
Pﬂhrautoklaven in denm bereits- von, Herrn Fanisch be-
nutzten’ stehenuen Reaktionsrohr auafuhren.

31)2&*@&%-1
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: _a)

Durc“ bescndere Versuche haben Jacob und ich festge-“'
stellt, dass die aktiven Gasbestandteile eines nor-

' malen Synthesegaaea im 31 nicat Am gleichen Verhidltnie
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gelbst enthalten aind. Vierlmehr werden CO und Waaser-
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8tofy von dez 1l 1is VYerhHltnis 1 3 1 aufgenousen.

8o entntett Adie ?rgi’. ob man bei der lass-lynthese
ein anderes clinstiges Kohlenoxyd-rasserstoff~Ver-
hi#ltnis anwerden suss sls bel der Trockcusyrcthese.

Hed dor Trocliensyr.ihese stelit sich auf patiirliche
Weise in Nichtung des Gasstrom+s ein -cnzentrations-
adfall der altiven Cosbestandteile ein. Dodurch wird
¢8 nbglich, bel ‘cirmaligec Durchgang ein ausreagier—
tes Endgzas zu erhaltene.

3e! der lass-T"yntkose ist dies in nlicen den FHllen
rickt =Xglick, bel welchen innerhald des Reaktions-
rzumes gerfh:t wird und dadurch cin iZonzentrations—
abfsll unci¥glich gemacht wirde.

¥ir cUssten diesenx Umsiand bei unaseren Versdchen'be-
sondere Beachtung schenken und gegebvenenfalis duroch:
aﬂﬂrative ‘nderurngen einon tonzentrationsabfall
erm&glichon.

s ist deqkhar, die lasg-Synthese mit eirem Gas zu

betreiban, w;lchea einen aehr hohen Genalt an Iner-—
ten aufweist. ‘uf diese ‘cise wiirde pan mit einein.

" kohen Absolutdruck (zeTe loo -atil) fahren kbnren,-

ohre durch E bonylLiLdung beeintrichticst zZu werden.

4 ) Fiede“cclebung;,

a):

b).

Vod "esonderer njc“tigkeit ist die grundsétzliche‘
1=‘esrl:8'!:ellt.ng, ‘ob’ der i ata$ysa+or bel dcr ‘asa-oynthe-
se durch anwescndes Vasaer in flﬁsviger xorm oxy~-
diert wird, da diesée _oglicnkeit als. Ursache des’
schnellen ,rlehmcns bis auf welteres 1n uetracht gezo
gen werdan nass. Wir miisaten. hierﬁber durch Parallel-f
versucue =it und: ohne nuckfluss; mid hnschliessen-

s

- der Jcstiﬂ“ung des. Rcduktionswertes. in der: extra— :
;nierten rockenmas=q)»ufklerung zu achafffen versu- i
chiene.

Kénn'mfh den: atalysator bei: aer‘Naﬁa—gynthese, wie‘
bei der - ;ruckensy&theae, mittels Hasseratoff bel der
Couk ' -4 "v"*':
Durchsdhrift '
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Synthesetenperntur wiederbeleben ? Ist hierzu Hor—
&aldruck orfordoriich, oder 301£n5t die Hydrierung
auch dei erhthtem Lruok ?

c) Kann man dic extrahierte ~rockanzasne oines ausge—
bruuokion HEutalysutore des :agg-Synthese durch Trccke:r
rogonaration wioder vorwondbar machen ?

Idre.: Hl, ‘
2. Y ,"'.
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