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Betreft

‘Sehr geehrter Herr Professor .!

- ¥ir kommen heute guf die Aktennotiz betrefis Anlage zur Herstel-
lung. von Propionaldehyd zuriick, K die Sie und Herr Dr. Roelen uns
~freundlicherweise gelegentlich Ihres Besuches am 30341942 in
Ludwigshafen aushéndigten. iie unser Herr Dr. Schuster gelegent-
lich eines Telephongespricheés am 11.4.1942 Herrn Dr. Roelen be-

- reits andeutete, hat sich die interessante Beobochtung ergeben,
dass die Ausfiinring der Oxo-Rezktion bei Gegenvart von viel /as—
'Ssexr gewisse Vorteile bietet. Diese-Vorteile liegen Zundchst in
der lidglichkeit, die Frage der dWirmeabfuhr in einfacher Weise zu

““losen. Dariiber hinsus.hat sich bei diesen seit lédngerer Zeit bei
uns ‘in Gang befindlichen Arbeiten ergeben, dass bei Anwesenhedit .
von esser der Verlauf der Oxo-Reaktion selbst in erviinschter
‘Richtung beeinflusstwird.:Ganz besor.iers tritt dies bei den nieew
deren Olefinen in Erscheinung, bei cenen die durch die Oxo-Reak—'
tion gebildeten:A;gehynenoch.ganz_pder.teilueise“waSSer1§slich’
8ind. Z.B., hat sich bei Ausfithrung der Oxo-Reaktion mit Athylen
‘bei Anwendung grisgerer Wz2ssermengen gezeift, d@ss die Bildung
von Propionaldehyd gegeniiber der Bildung unerwiinschter Neben- .
produkto"(Hnthyléﬁthylacroleing.Propanol, Didthylketon etc.) in
ganz besonderem lLasse begiinstigt-ist und Ausbeuten bis zu 90% .
d. Th. an Propionaldehyd sich ‘ohne weiteres erreichen lassen.
Wir haben bisher mit fest angegrdneten Co-Kontalkten auf Triégern
im Rieselverfahren bei ca. 200 ‘gearbeitet und pro Liter KXontakt
und Stunde ca. 1 1 Wasser iiber den K:talysator rieseln lassen, -
wobel wir eine ca. 3%ige wissrige Propionaldehyd-Losung erniel-
ten, aus der durch einfache Andestiliation Propionaldehyd er- .
hdltlich ist. Zweckuiissig wird die Destil.ation in zweil konti-
-nulierlich arbeitenden Kolénnen vorgenommen. In der ersten Xolonni
wird Propionaldehyd neben geringen Mengen von: Nebenprodukten = -
vom Wasser abgetrieben und in der zweiten £Lolonne 'der Propion-
aldehyd in reiner Fogm gewonnen.. Das Wasser aus der ersten
Kolonne wird auf 200% vorgeheizt und wieaer in den Reaktions-
turm zuriickgefiihrt. Es brauchg also.legiglich‘die spezifische __.
Wdrme des Yassers zwischen 50 und 200 aafgebracht zu werden,
die aber evtl. durch Wdirmeaustausch grosstenteils regeneriér-
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Berrn Prof. Dr. Martin,Ruhrchemie AKt.Gos. ' 20.4.42 sus 2

E ist. Die Abﬁihrung der Reaktionswiirme macht naturgeniiss bei
der _.g;’f_qg_qon_ ,anoOmngp keinerlei Schwierigkeiten. T

Wir priifen £:Z. eine gweite Pzhrweise nach denm ‘L'Snnx'arv'ozi-i’ahr,en".
bel der der entstehende Propionaldehyd im Gemisch mit Wasser- .

‘dampf sofort nach seiner Bildung. -aus_dem Reaktionraum abgefiihrt

—wird. Beim "Sumpfverfahren" diirfte auch die -Anwendung von sus-

pendierten oder geldsten Katalysatoren msglich sein, . A
Bei den niederen Olefinen (Athylen, Propylen und evtl.Butylen)

“bedeutet die angedeutete Fahrweise. sweifellos einen erheblichen

Fortschritt hinsichtlich der Reingewinnung von. Aldehyden in~ .
hoher Ausbeute, Weitere. Untersuchungen miissen noéh ergeben, ob—
auch in anderen Fdlien dilese Arbeitsweise vorteilhaft ist..

__Wj.r_ha;bﬂen_ﬁi:r_dfie*gesmh.il de-r—ten—Arbefn:svy_e-i'eon—rg—t'ex‘x-ta chuts-nack

‘gesucht.

Wir begrissen Sie mit o
' ' Heil Hitler !
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Bésprechung dber die in Holten,« Leuna und_Ludwigshafeﬁ auséeﬁb£én.
434m%ﬁ;xmﬁ.,Verfahren der Fettalkohol-Synthese. v

Am 14.8.42; Anwesend: Dr. Roelen, Dr. Biichner, Dr. Hansen, Dr.Hecke
Dr. L.emke.. S : SR IS .

P e e e mn e e o

Roelen umreisst kurz nach veorliegenden Schemen den Stard der
Verfahren auf dem _Gebiete der Fettalkohol~Synthese: -
Der Stand in Holten 1st ®wie bekannt der folgende: Das Verfahren
arbeitet diskontinulerlich. Die Olefin-Kontaktaufschléammung wird
-“in-den—kaltenund unter Normaldruck stehenden Oxo=0fen eingepumpt.
Nach Aufdriicken von Wassergas und Aufheizen wird das Ges. im Kreis-
‘lauf so lange durch die Suspension geleitet, bis die Gasaufnahme .
beendet ist. Die Reaktionszeit betrigt etwa 30 -~ 60 Minuten. An-
schliessend wird das Oxo-Produkt in den vorgeheizten unter H, ~Druck
stehenden Hydrierdfend unter Benutzung eines Druckgefélles iifer-. ?
~fiihrt, -und -die-Hydrierung durch Fiihren des quim Kreislauf ebenfalls
innerhalb 30 -~ :60 Minuten durchgefiihrt. Nach“der Filtration des 2
Produktes wird der Kontakt -auf dem Filter mit Frischolefin ange- -
maischt und-vonjneue&?ﬁen inzwischen vom Restgas entspannten Oxo=
ofen eingefiihrt. In Leuna wird nach folgendem gmmxkeiimt Verfahren
gearbeitet:s In~kontinpierlichem’Bg;riengird'die,Kbntakt—Qlefip—
Suspension.aus dem Anmaischbeh#dltér von oben in den unter Druck -
stehenden Oxo-0f€n gepumpt. Das vom Schwefel befreite Wassergas
(Reinigung mit Grudekoks) wird -vorgeheizt, von unten durch die -
'Suspension geleitet. Das oben aus dem Ofen austretende Restgas ent-
hélt fliichtige Kobaltverbindungen, welche durch Behandlung mit =
Frischolefin unter Bruck ausgewaschen werden. Die Trennung des ko-
balthaltigen-Waschtles vom Gas- erfolgt in einem Druckabscheider, -
aus dem das 01 in den Ofen zuriickfliesst, wihrend das gereinigte -
Restgas in den Gaskreislauf zurilickgelangt. Aus dem unteren Teil des
‘Ofens wird die Kontakisuspension iiber einen Kiihler in eine Vorlage
entepannt, um die geldsten-Gase, besonders das CO und fliichtige
Kobaltverbindungen, aus der Fliissigkeit zu-entfernen. Die Bindung
des Co aus den hierbei entweichenderi Gasen geschieht in einer mit
"Einsatzbl berieselten Wasechkolonne. Die ‘entgaste -Suspension wird —-
in den unter Druck stehenden Hydrierofen gepumpt und mit vorge- ‘
heizten Sefeinstgereinigten und durch einen Methanisierungs-Ofen
vom CO befreiten Wasserstoff behandelt. Das -oben aus dem Ofen aus-
‘tretende Gas wird, nachdem es gekiihlt und einen Abscheider-zur
Entfernung mitgerissener Fliissigkeitsanteile durchlaufen hat, in
-den_H,=Kreislauf zurlickgefiihrt, wihrend die-Suspension-in-einen —
mit RahEWerk_verSehenen~Entspannungsb§héltergabgelassen'und von
hier aus auf das ebenfalls mit Rilhrwerk versehene Filter £iir Ab-
trennung des Kontaktes aufgegeben-wird. Nach Zugabe von frischen
Einsatzol gelangt der-Kontakt erneut iiber den Maischbeh&lter zum
Einsatz in den Oxo-Ofen, Tn Ludwigshafen wird folgendes Verfahren
benutzt: Der Oxo-Ofen wird kontinuierlich mit vorgewdrmten Einsatz
61, das fettsaures Co gelyst enthilt, beschickt.‘Dasaebgnﬁalls,vor-
gewdrmte Wasserges streicht von oben nach unten ‘durch den' Ofen und’
gibt nach dem Verlassen des Ofens seine Wérme in einem Wérmeaus—
tduscher an das Frischgas ab. Das O0xo-Produkt wird asus einem unter
‘dem Ofen befindlichen Abscheider in die Entkobaltungskolonne ent-
spannt. Die Entkobaltung arbeitet derart, dass das Aldehydprodukt
von oben.durch-eine mit Bimsstein gefiillte Kolonne rieselt und der—
Flussigkeit ein H,-Strom entgegen gefiihrt wird. Wéhrend die Co-

. - 2 -
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Losung iiber die Co-Aufarbeitung wieder zum Einsatz gelangt, wird
das Co-freie, fast farblose Aldehydprodukt nach Zusatz eines

Cu~Cr-0O-Kontaktes in den Hydrierdfen gedriickt, wo im Gleichstrom
die H,—-Behandlung erfolgt. - e

-~ Roelen gibt dann zu den einzelnen Verfahren folgende Erlauterun—
gen und beurteilt sie wie folgt: L - : ‘
Holten: Dem diskontinuierlichen Betrieb haften die bekannten Nach-..
1 e jedes Chargenbetiriebes, vor sllem der—geringen Raumzeltous—
.beite, an., Auf die in Leun@ bedbachteten im Restgas enthaltenen
flichtigen Kobaltverbindungen wurde im Holtener Versuchsbetrieb -
bisher keine Riicksicht genommen. Es sollen aber sobald als mdglich

analytische Untersuchungenin dieser Richtung durchgefiihrt werden. -

“Die in Leuna festgestellte Schiédlichkeit des CO-im Wasserstoff der .
'Hydrierstufe wurde beim Chargenbetrieb in HoIten nicht beobachtet.-

.Leuna: Die Oxo-Stufe erreicht hohe Raumzeitausbeuten. Diesem Vorteil
stehen #Jas Arbeiten in der Sumpfphase und die Erfassung der im Rest-

gas fliichtigen Co-Verbindungen. als Nachteile gegeniiber. o
Ludwigshafen: Nach Angaben der Bearbeiter ist die Oxo-Stufe moch
~nlcht in g gendem Umfange durchforscht, unm eine endgiiltige Gestal-
tung des Verfahrens angeben zu kdnnen. Uber das Rieselverfahren,
das sich wegen. starker Co-Austragulig-aus dem Kontakt nicht im kon-—
~tinuierlichen Betrieb durchfilhren liess, wurde ein Verfahren ent-
wickelt, bei dem zusammen mit dem Einsatzdl gelostes Kobalt in den-
Reaktionsraum eingefiilhrt wird. Diese Kobaltldsungen gehen erst un-
ter den Bedingungen der Oxo-Synthese inseigentliche aktive Verbin-
—dungen iiber, welche ihrerseits die-Wassergasanlagerung vermitteln..
-Anfangs—kam Hexahydrobenzoesaures-Kobalt zur Anwendungs heute-wird- -
das Kobalt in ‘Vorlauffettsiuren-geldet. Die Einfiihrung. von_synthese-
-fremden Stoffen bedeutet nach Ansicht der Bearbeiter keinen Nach-
teil, dae sich um keine erheblichen Mengen handelt. Uber die Fnt-
kobaltung-ergaben sich bei der Besprechung wegen Fehlers geniigend
‘klarer Angaben keine festen Vorstellungen. Im wesentlichen handelt- -
-e8 8ich um eine Behandlung des Aldehydprdduktes mit -H, unter Nor-
meldruck in der Wéarme. Der Vorteil des Verfahrens wirl darin ge—
-sehen, dass. die- Sumpfphase vermieden wird, keine fliichtigen Kobalt-.
-verbindungen auftreten und der Hydrierstufe eing Co-freies Produkt.
zugefithrt wird, was das Arbeiten mit einem Spezialbhgdrierkontakt
“ermoglicht, Ale wesSentlicher Nachteil miissen die bisher geringen
Raumzeitausbeuten der Oxo-Stufen geltén. , o : -
- Pir die Weiterentwicklung der Fettalkohol-Synthese irn Holten
zum kontinuierlich arbeitenden Verfahren hiélt es Roelen fiir ange-
bracht, das von Ludwigshafen vorgeschlagene Verfahren derart umzu-
gestalten, dass- die Oxo-Stufe eine dem Leuna-Verfahren gleichkom=
‘mende Raumzeitausbeute erreicht. Hierzu schlégt- Roelen vor, mit
Co-Karbonyllssungen zu arbeiten, d.h. dem Pxpess der eigentlichen
Kontaktbildung, -der nach-dem Ludwigshafener Verfahren im Synthese~
cfen stattfindet, in einem getremnten Arbeitsgang (Karbonylofen),

durchzufiihren. Nach den bisher vorliegenden Erfahrungen ist anzu-
nehien, dass ein Teill- des Co nach der Reaktion =sls metallisches
Kobalt bzw. Kobalrkarbonat anféllt, wihrend ein anderer Teil im ..
Reaktionsprodukt geldst bleibts Um in der Hydrierstufe mit dem in:
Ludwigshafen angewandten Cu-Cr-O-Kontakt arbeiten zu ktnnen, muss.
fir das Aldehydprodukt-eine entsprechende Entkobaltungsmethode aus-
gearbeitet werden. Biichner schlégt das Arbeiten mit Salzldsungen vor

Das ¥on RoZen vorgeschlagene Verfahren sieht.demnach.folgen@e'Arf"

beitsginge vor: '

gRxKRXRERYXRETALRIXURE
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1. Co-Karbonylherstellung

2. Oxo~Resktion mit Karbonyl _

3+ Entkobaltung und Co-Regenerierung
4+ Hydrierung mit Cu-Cr-0-Kontekt.

Fiit die Durchfithrung des angegghgnen VerfahTens der Fallalkohol-
Synthese mittels Kobaltkarbonyl ergeben sich folgende drei Haupt-

- problemes: , ;
1. Herstellung des Kobaltkarbonyls,'
2. Erreichung einer hohen- Raumzeitausbeute in der Oxo-Stufe
3 Entkobaltung des Aldehydproduktes.

Um_ﬁen*nmrissenen_Eragenkomplex zu priifen und einer Losung entgegen
zu fiihren, wird vereinbart, dass Hansen die Herstellung des Kobalt-
¥arbonyls im Autoklaven, Fritzsche wihrend der Abwesenheit von
"Lémke die.kontinuierlichen Syntheseversuche im Ofen 9 und Biichner
die Entkobaltung der Produkte iibernehmen sollen. - —

. Unm auf weite Sicht Versuche 'im kontinuierlichen Betrleb fahren
—zu-konnenwvwerden—folgendeprparaturen, Neuerstellnngenabzwstm—-Aw~
bauten vorgesehens :
1. Aufstellung eines.neuen Synthese-Ofens mlt 14 1 Inhalt anstelle des
o jetzigen Ofen 7. Als Kompressor soll der seiner Zeit als. Umlauf— T
- pumpe umgebaute Siirth dienen.
2. Aufstellung des grossen Rilhrautoklaven im aetzigen Autoklavenraum.
. Unterbringung der kleinen Autoklaven im Versuchsraum..
-3+ Zur Entlastung des. Oxo-Baues Aufstellung der grossen Vakuumpumpe.
im Antoklavenraum. -

Pie kontinuierllchen Synthese—Versuche mit Karbonyl sollen ﬁngé—
- achtet oben genannter Umbauten sobals wie mbglich in Angriff ge—-
nomfien werden.

_Ddrf? H1l. g a;;g;ﬂ e

Bii.

Fri.
Han. -
“Jac.
ILme.
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'Ruh{d’\emle Akhengesellschaﬂ
' “Qberhausen-Holten e

 IiG. F ARB E N I N D U ST R I E A KT I E NGE S.E ELSCH!

" Ruhrchemie Aktiengéselléchaft
‘,z H&~des~Herrn bef Dr.  Martin

Oberhausen - Holten

Ihre Zelchen Ihre Nachr Ve ﬁhéefe Zeicheh | Ludw1gshafen a. Rh.
LDdr:Roe 7 4. 42 - ;‘\\Dr Schu/b c 20 CApril: 1942."

_Bgtr.tﬁBesuch am 30;35424/‘Oko-verfahren;

‘iw

“ Sehr geehrter Herr Professor'

.Hle Swe in Ihrem Schrelben vom 7 ds.Mts. an den Llnksunterzeleh—
neten wunschen, uberrelchen wir. Ihnen belfolgend unseren Llkten—
'vermerk uber Ihren Besuch am 30 3. 1n Ludw1gshafen. Glelchzeltlg
:ﬁbergeben wir: Ihnen. d1e Kostenschatzung fiir ‘eine 6000 Jato Ben-

21na1koholan*age. ' ' ’

er begruséén Sle mit

“Heil Hltler‘_
I G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT.

gez,_Schuaterf gez. Reppe‘7

.Anlagen.

Al4 2500013 41 25244 G/OT5L
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I.G. rarbenlndustrle Aktmengesellschaft Ludw1gshafen a. Rh.
Hauptlaboratorlum

S

Df.échq/b 17.4.42.
,Protokoll-uber die Besprechung ZW1schen‘ﬁen Vertretern_
der Ruhrchemle A. G Holten und der I.G. LudWigshafen/
.am 30.M: Marz 1942 in Ludw1gshafen.

[y

EEf?éff:'Oxo~Verfahren;

Anwesend die Herren°
Professor Martln, Ruhrehemle A—G._
'Dlrektor Dr. Ambros, I.G. Lu.,

" Direktor Dr.Holdermenn - " (zeitweise)
Direktor Dr.Reppe " ‘ .
Dr. Heintzeler ‘ " — (zeitweise)
Dr. Roelen Rahrchemle A.G. _ -
Dr. Haussmann I.G.Lu. = - (zeitweise)

Nr. Schuster. "

Zunéchst wurde die Frage der. Patentllste ‘und der Austauscherfin-
dungen besprochen. .Um mbglichst klare . Verhaltnlsse Zu haben, wurde;
verelnbart dass die Anmeldungen, die - glelchzeltlg eine Bereit- _
:uellung oder. Vorbereltung der Oleflne fir die 0 10—~ Synthese unfas-
sen, von der Ruhrchemle ausserhalb des Vertrags zur Verfugung_ge-~—
~stellt werden. Bezugllch der Austauscherfindungen ‘wurde verelnbart,
den Winschen von Henkel nach Mogllchkelt qntgegenzukommen, soweit-
dies 1nnerha1b ‘einer klaren Begrlffsbegrenzung peschehen kann. '

Ludw1gshafen legte dann den Entwurf einer - Oxo—Anlage und einer
Kostensch#tzung fiir die Herstellung von 6000 Jato- Oxo-Alkoholen
"07 - 010 vor und erlauterte diesen Entwurf anhand .von Versuchs- .
ergebnlssen, d1e in Ludw1gshafen mit Syntheseben21n erhalten wur-
den. ) ' R

Herr Dr. Roelen machte seinerseits nihere Zahienangaben iber Er-
- -

A'4 25000 13 41 25244 G/OT52
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Oberhausen-Holten

I. G Farbenlndustrle Aktlengesellschaft Ludw1gshafen a. Rh.
' Hauptlaboratorlum '

Dr.schu/%- 17.4.42. - II.

gebnisse von Versuchen zuf Herstellung von Oxo-Alkoholen mittleren
Molekulargew1chts, dle mlt Krackoleflnen C8 erhalten wur&en. Dle_—
Ausbeuten an 09 Alkohol waren bei diesen Versuchen gunstlger als
terschled im Ausgangsmaterlal und in der Fahrwelse zuruckzufuhren
iSt [ 3 Coe ‘ - —: :

Es werden dann die Mogllchkelten der Oleflnbeschaffung fiir die zu
,erstellende Anlage erdortert und d1e Frage besprochen, ob unter den
augenbllckllchen Umstanden fiir eine solche Anlage IEisen und anderes i
Material sow1n'arbe1tskrafte beschafft werden kdnnen. Herr Direktor
Dr.Ambros, wollte 31ch uber diese Frage bei einen unmltfeléar anschlie
~senden Besuch 1n Berlin orlentleren.

Im velteren»Verlauf wurde uber dle Ahwendung des Borsaureverfahrens'
be1 der, Fettalkoholherstellung_gesprochen -/Bel der Aufarbeltung
durch Destlllatlon liegt dle Grenze der ertschaftllchkelt bei etwa
735% Oleflngehalt des Ausgangsmaterlals, mit dem Borsaureverfahren
hofft man, unter’dlese Grenze zZu kommen. LuGW1gshafen wird gebeten
festzustellen, wie hoch sich d1e Unkosten bei- dem Borsaureverfahren
bei der Aufarbeltung von~0}ef”hen mlt verschleden hohemnm Parafflnge—
‘halt: belaufen wurden,bsoweit dles auf Grungd der blsher vorllegenden
,Unterlagen schon mogllch Ast. _ ~ 7.; ;-‘g e -

_ Herr Dr. Roelen schlldert dann dle‘Ergebnlsse der Oxo—Vérsuche mit
:Aethylen Zur'. -Herstellung- von‘Proplonaldehyd anhand einer ‘Ausarbei-
tTung und elnes Apparaturplanes, ‘wie sie auch den Vertretern von

*Bombrlnl vorgelegt worden 8ind.

'Schllessllgh wurde noch elne Reihe von technlschen Elnzelhelten be—
'sprochen (Kontakte, Anwendung von ba31schem Lobaltkarbonat und. von
Kobaltkarbonyl durch Ruhrchemle, Anwendung von gelosten Kontakten
urd von Verdunnungsmltteln, Entkobaltupg) ‘

'Ludw1gshafen zelgt anschliessend noch verschledene Oxo-Produkte und
die in Lu 115 laufenden Apparaturen und schlldert sSeine Arbeltswelse

(Rlesel— Sumpf~-und Autoklaven-Verfahren mit gelostem Kontakt, Krels
gas, Entkobaltung,-kontlnulerllche Eydrierung)) .
~ . - gez. C Scbuster
L " R(eppe)

A4 25000 18 41 25244 G/OTB2
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft - —_—
- - Oberhdusen-Holten . @
Vertraulich .,

"I.G. Faxucu¢uuustrle Aktlengesellschaft Ludw1gshafen a. Rh._
: o ' Hauptlaboratorium

Herr Dir.Dr. Ambros ~ Dr. Schu/Rl. 23.3.42

_

Entwurf elngr;SchaIzungfder Kosten elner Anlage fir die
Herstellung von 6000 Jato Alkohole§»07 bis CTC ‘nach. dem
Lpr—Verfahren.ww

I. ‘Grundsétzliches.

Bei dem. nachstehenden Entwurf w1rd ausgegangen von einem Synthese-
ben21n, wie es hier in Lu aus der Anlage von Herrn Dr. ‘MICHAEL"Zur
,Verfugung steht; dieses 3321n besitzt einen durchschnlttllchen
:Oleflngehalt von 66 %. Es ist anzunehmen, dass sich dle Kosten der -
fAnlage bei éem hier zu Grunde gelegten Rieseiverfahren nicht wesent-
lich andepn, wenn der Oleflngehalt des Benzins bis etwa 50 % zu—-
ruckgeht o : : : : :

Dle Schatzung baut sich auf der Ausfuhrung der Oxo—Synthese nach
:dgm_kggg;nulerllchen R1ese1- oder Sumpfverfahren auf, wie - es in

Tu 115 bearbeltet w1rd*_Das Ofenvolumen betragt ‘bei dlesen Versu-
chen-in-Tu- 115~—25 ther._Wenn aach ‘diese’ Versuche zu einer gunstr'
gen. Beurtellung der Weiterentwicklung berechtlgen, SO muss doch
‘bemerkt werden,_dass fiir die Ubertragung in ‘einen grosstechnlschen
Massstab noch Versuche mlt einer Apparatedlmen31on von‘mlndestens
250 Ltr. Kontaktvolumen notlg waren. ) -

E
N —

Es Wrrd vorausgesetzt dass ‘das Syntheseben21n in 2 in glelchen
Mengen/zur-Verfugungmstehenden Frakt10nen~1m nachfolgenden als
WMH.- Benzln*ﬂ’und M.S5.-Benzin ‘B bez. angellefert w1rd.

-

- M S. -BgEEiE/A,- B Kp760 : 50 —-100 Cg u. 07.,
——M:S.-Benzin B Kpo60; 100 ~-1502. + 2Cg WY Cg.

»Elne Vordestillatlon des’ Ausgangsmaterlals ist nicht vorgesehen,
da in den Ben21nsynthese-Anlagen die geeigneten Fraktionen bei der
dort _ohnehin notwendigen Destillation abgetrennt yerden konnen. .
Es werden _zwel getrennte Anlagen fir die- Bearbeltung‘der beiden
‘Benzinfraktionen M.S.-Benzin ‘A und M. S.-Benzin B éargesehen, die
fvollig glelch gebaut 8ind und- 31ch wechselseltlg ersetzen. konnen.
Die Kapaz1tat elner solchen Anlage betrdgt 3000 Tonnen, 1nsgesamt
o : -/ -

Alaq 25000 12 41 25244 GOT6E  C
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fur M.S. —Benzin A und M.S.-Benzin B wiirde sich also aus zwei solchen
Anlagen eine Jahresproduktlon von46000 Tonnen ergeben.

Be1 einer Jahresproduktlon von 3000 Tonnen der gewunschten Alkohole
(Alkohol 1) ‘miissen 5000 Tonnen ‘Benzin verarbeitet werden, dabei
weyden als Nebenprodukte ca. 950 Tonnen hohere Alkohole (Alkohol II)
durch Sekundarreaktlonen erhalten, ausserdem 1530 Tonnen’ Ruckben21n
(Paraffine) Diese Zahlen .gelten in gleicher. Welse fiir M -;s.—Ben21n A
und M.S. -Ben21n B. 4

II Beschreibung des Verfahrens.

TR,

Das Verfahren besteht aus .

”51; Oxo—Stufe,
2. Hydrlerung und’
3. Schlussdestlllatidh;“

Das Benzin wird uber einen Vorwarmer dem Oxo-Ofen zugepresst Zur '
ahﬁvbrung der Reaktlonswarme dient umgepumptes Krelsgas. Das Umpum- - _
pen muss mit Riicksicht auf den hohen Dampfdruck des- Ausgangsmaterlals
helss er:folgen,_Dae Produkt_aus der- Oxo-StufeAw1rd ~tiber elne ‘Pumpe,
heiss der Hydrlerung zugefuhrt. Weitere Untersuchungen missen noch
zelgen, .ob die Entfernung des An Losung gegangenen Kobalts unbe-~
dingt notwendlg ist, ob sie zweckmass1gerwe1se vor der Hydrlerung
bzw. im 1.Teil des Hydrlerefens erfolgen muss. Der Rohaustrag nach
“der Hydrlerung wird elner drucklosen Kolonne zugeﬂuhrt in der die
Paraffine abgetrlebeq w2riern. Der Blasenlnhalu geht zu einer Vakuum-—
kolonne, d1e zur Trennung aer Alkohole I und IT dlent Die hoheren
Alkohole beider Ben21nfrakt10nen werden verelnlgt und-in €iner
WECKER-Destlllatlon welterverarbeltet. '

Nachstehend sind die Abmessungen der hauptsacﬁlich bengfigtethppé-»
raturen und Maschlnen angegeben. Unter Zugrundelegung der in Lu 115
gemessenen Raum—Zelt—Ausbeuten (4 3 kg/ther Kontaktraum und. Tag .
fir Oxo-Stufe und 6,1 kg/Liter Kontaktraum und Tag- fur Hydrlerstufe,i
bezogen auf Rohaustrag) e“glbt sich fur die OXD -Stufe ein notwendi-
ges Kontaktvolumengydr 3,84 m und fiir dle Hydrlerstufe ein kontakt—,
volumen von 2 71 m Dies entspricht fiir d1e Oxo~Stufe einem Hoch—
drdgkofen von 600 mm ﬁ und 14 m Lange und fir die Hydrlerung e1nen1

A/a 25000 12 41 25244 G/0762
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solchen von 500 mﬁ'ﬁ'und 14 m;Lénge. M1t Riicksicht auf die Betrleos-
s1cherhe1t sind fir die Gesamtanlage von 6000 Jato Kapazitdt -
16*Presspump€ﬁ von 1200 Litw. / Sta. und 6 Krelalaufpumpen von je =
vL1G@*m§.Hubvelumen/Std. vorgesehen. Als Betrlebsdruck sind 200 Atz
angenommen. Die Normaldruckkolonne hat einen @ von 500 mm, die
Vakuumkolonnen einen solchen von 1100 mm.'- ‘

Die Kosten der Anlage “flir eine Jahresproduktlon von 6000 ToOrninen
Alkohole C7 blS 010 betragen nach einer vorlauflgen Schétzungs

‘Oxo— und Hydrleranlage elnschliessllch Bauten,
Bauvelandeerschllessung, Buro, Laboratorien

usw. S ’ ~ ‘% -4 800000.—-
Destlllatlonsanlage elnschllessllch , : )
Tanklager o , | 700000 . ~-

insgesamt @5 500000.-—:

gez. C. Schuster
" Biiche
n - 7R(eppe)

- A4 25000 13 41 25244 G/UT52
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Lo UNA WERKE
thre Zeichen hre yaonricnt vem Unsere chhrich'A\v‘om " Unsere Zeichen »’r Marsebul‘g) -
_ Stickstoff<Abt. 5. ebr.1942 U1,
S.—B./Hdo/Gem. N . st [ ’ )
OxovVefféhrén.

-Auf die vorgestrige fernmiindliche Anfrage Ihres Herrn Dir., v. Asboth
bel unserem Herrn 'Dr. Herolg, iibersenden wir Ihnen a'sa Anlage einen
kurzen Bericht mit den gewiinschten Angaben iiber ‘den Versuch, der in .
‘Gegenwart Threr Herren Dr. Roelen und Dr. Landgraf arc 17.1.42.1in unse-
rer halbtechnischen Oxo-VersuchRanlage-begOn@enV&nd‘ohne sie -mau Ende
gefihrt wurde. : o ' ) o

e o

Den anliegenden Versucnsbericht enthehmen Sie eine Beschreibung'dér _
Apparatur, sowie Anagben dher ‘Ausgeangsprodukte und Versuchsbed ingun=~
‘gen. Aus-dem beiliegenden Zeit —-Temperaturdiagram kosrnen Sie den._ Ab-
lauf des Versuches genau verfolgen. : ' -

Die wesentlichen Ergebnisse des Versuches sind folgende: . —

1. ;Bs ist mbglich, -das Durchgehen der Reaktion zu verhindern, wenn

aus ‘de eizsystem Dampf entspanmt wird.

die-Eﬁtspannung vorsichtig vornehmen, da die Reakfion éonst
ﬁeren'Teil’des‘Ofens zum Stillstand kommt. , ’

¢ht moglicn, eine gleichmiBige Verteilung der Temperaturen
rwirken. Die Temperaturdifferenz zwischen Element " Oben"

nten" errgichte wihrend -der Kithlung der Reaktion du¥bch
ung ca. 157C. . o

ihlen erlischt im unteren Teil ‘des Ofens die Reaktion;
durch bedingte Verzszerung war es nicht moglich, die :
e Mgeplantgn Zeit von etwa 20 Minuten zu Ende zu bringen.

"5Ero “:léhgen Verweilzeit von 65 Minuten imIOxo—Ofeh untér Gas=’
stromung ‘erreichte der Umsatz lediglich :80% (Nach Destillation ermit=-
telt). Etwa 30 % des umgesetzten Ole fins waren in hochsiedende

Produkte ( Dicksl ) umgewandelt,
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6. Bemerkenswert efhcha&nt der Temperaturanstieg im Ofen nach _

—Unterbrechung -der Gaasstrimung, odbwohl ‘auch das Prischdamspfven-.

tit ggaghlosaen war (Anscheingnd Nach-Reaktion gellster Gase
anteile). . . - . .

Zusammenfassend kann nach diesem Versuch gesagt werden, da8 es
Uu.E. gelingen wird, die—Oxo~-Reaktion in den geplanten groBS8en Ofen
in Holten durch die vorgesehene,xuhlung.zu'beherrochen._ o
Es wird jedoch nicht miglich 8ain, die Temperaturen im Ofen ein-
~ander weitgehend anzugleichen, und es diirfte daher schwierig y
sein, die richtige MeBstelle zur Steuerung des Siemens-Reglers
gu finden. . R . ) ™ ' , . :
Nach unseren Erfahrungen erscheint es gwecknmii8ig, die Gase vorge-
- wirat in dea Ofen gu bringen,-  weil sonst dem unteren Teil des :
Ofens su viel Wirme entzogsan wird. Dadurch diirfte die Temperatur-
angleichung leichter su bewirken sein. Wir beswaifeln, ob es mlg- .
"lich sein wird, die vorgesehenen Leistungen der Ufen mit Rtick- .
'‘sicht auf die Jchwierigkeit der gleichmiifigen Temperaturhaltung
gu ersiélen. R Lo— , - , T :
cZur K18

Olefing >
;renfsrgebniamin~o1nigen-Hoohen_berichtenfsu“kagnan;

runf der Oxierm niédrigsr pfoéent13§£ O1efinc (33 .ﬁ‘° £
ehalt) haben w1;GVQrauche vorgesehen. Wir -hoffen, iiber de-

Durch Vornahme verschiedener Knderungsa in unserer Versuchsanlage
konnten wir in den letzten Wochen nicht kontinuierlich  fahren. -
-In der nidchsten Zeit werden wir die kontinuierliche Arbeitsweise
wieder aufnshman und werden Sie, sobald weltere Z2rfahrungen vor-
~liegen, zu einer Besichtigung und Aussprache einladen. :

Heil Hitler!

)

[ R B . ‘,-. ‘e

_ : -
golagen .- W #ALLLE,
Binschraiben . o B '5{ :
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Bericht Uber den Versﬁb ‘am 17. 1 1942
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. in Me a Ofon

1.) Tachniooha 81nzelheiten;

Ofens

'.Boohdrnckrohr 200 =m: Innendurchmeaser 8 m lagg (—eac—4900—kg131-ol
e

2.)

~von 3/4 o
‘Stutsen am Dampfmantel haban 20 mm Nennweite und das eingebaute

mit aufgeschweiBtem Danptnantel. der bis rlauf mit ca. 250 1’

Wasser gofullt 1st.

Kuhloggggn;

mp.f_w

Die Ents u:i des’ Dampfes ins Preie erfolgt durch eine Leitung
oll t einem Klingerventil von-20 mm Nennweite. Die

Hochdruckrohrdiindel 16 mm Wennweite (Hochdruckrohr 16/23). Die —

,Dnrchfﬂhrungen durch die Hochdruckdeckel haben eine 1.W.- von 16 mm.

Tengoratg;g oeggg:

3 '1derotandlthernoneter im Ofen in don Abstﬁndou O 5, 2, 5 und 4 Y
vom unteren Plansch an gemessen..

1 :%der:tandothermometer im Heizmantel in 2 m. vom anteren !lanach
entfernat.

v

gag -und Gaagusanmenaetzuggz :

entschwafelt wurde ( unter 2 mg S 2’ cas). . —PeP

" VYerwendetes Gass winkler-o-Waeser a . g uber Spezial-Grude feinot}

3.)

Zusammansetznng des Gaaeas_ 42 % C

f 82
4,5% CO '
1l - 2$ N2 + CH4 ‘

1&

Maische: -

¢13 - Olefinfraktion mit folgenden analytiachen Kennganlens: -
= 0,762; Siedebersich: 206 - 216°/760 mm. s. P.L.: 67 %;

‘OIefingehalt ca. 65 %, Kontakt: R.Ch.-Kontakt. .
Die Maische enthielt 4 %. Eontakt, d h. 4 kg Eontakt auf 100 1 01.

-2-
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4.) ZQIIQn doq;QSQn.s’

Der Ofen wurde mit 140 1 Maische durch Einepritzen von untan
egen den-Netsdruck von ca. 200 Atm. gefilllt. Die Maische f‘.
. angt\kalt' in ‘den Ofen und wira erstdurch den Heizmantel au
Rea tionstemperatur gedracht.

5.)ADurchfuhrugéidee Ver.uc@olg

-4;f_lnchdem-der;0£éd—§efuiitdw&rvprrdo“dér'nrﬁEk auf Wunsch von

150 gtm. gehalten’. Die Gasatrdmung | :
. 60 m/h gehalten = 190 Hormalliter/om Ofenquerschnitt/h. Die
rblperaturhaltnngﬁgeechnh durch Bntspannen von Dampf und teil-
‘weise auch durch Kondensation von Dampf im gquf esetsten Kihler.
"Das eintretende Gas wurde vorgewirat, doch wirkt-sich die Vor-
wirmung bei riodischen Betried nur geringtligig aus. Die Zeit,
-in der der Ofen unter Gasstry ‘8tand, betrug 65 Ninutea. Vegen
einer Veraetzung in der Umfiilles ung sum~8§grierofon verblied
die Maische noc weitere 45' im Ofen ohne . sstrioung.
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