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i Versnlessung des Lehoyatoriumeleiters erfolgen. . .
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CDié in der vorigen'Bériéﬁ%szeit erwitinten drei Synthesetfen waren
{weiterhin ohne nennenswerte Stdrungen in Betriel. Dis {ifen 1 und 2

habern ihnre vorgesehene Laufzait bercits iiberschritten, .(fen 1

160 Tage in Be%ries, OFen 2 14C Tage in letrie wurden aber weiterge-~
fehren. demit die Druckweasserwésche zwischen zyei-Ufen mit schon altem
Kontakt zusgepriift wserden kann. e o ~

An verschiedenen Stellen der Froduktabscheidung und en Produkt- und
Reaktionswvasserleitungen wurden Korrcgiongerscheinungen beohachtet.
Xorrosion tritt nach bisher vorliegenden Bectachiungen zwischen 50 und
15C° guf. Zu ihrer genauan Verfolgung lapfen seit einiger Zeit in Me
776 einige VYersuchsreihen. Diese Versuche werden im niichsten Bexricht
ausflihrlich behandelt werden kémnen. Die bisher stiédrkste Korreosion
betrug en gewbhnlichen Kesselblech (die Frobe.hing 73 Tage bei n 100
im Gasstrom, (V=40 cm/se.) wobei das Produkt kondensierte) 0,% my/ Jehr
Der 242 m3-Plattenofen ist nahezu vollstiéndig montiert und wizd in

etwva einem Fonat angefshren werden kénnen.

"Am Ofen 2 wurde ein Siemensregler eingevaut, der durch Steuwerurg der
Kihlwassermenge die Ofentempergtur regelt. Mit diesem Regler wurde
eine Temperaturkonstanz von #1° erzielt. . ’ o

In einen 20s-iaschiurm wurde zastelle des Schwimmreglers ein ¥embran-
regler eingebzut. Der Regler arbeitet bisher gut und erméglichi ein
befriedigendes Xonstanthalten des Wasserspiégels. AuBerdem wurde der
im vorigen Bericht erwihnte K:eislaufﬁaséerkﬁhler,eingebagt;"der~es\
ermdglicht bei einecy Kihlwessertemperatur von 150 19 - 207 im Kreis-:
1aufszu halten. Die il&keciae wurde bisher hinter 2 perallel geschaltetbe
12 w?-0fen geschaltet. Befam Ausweschen wvon 10 auf 4 % CO2 1liegt beil zu
‘groBer Wassermenge der Gagverlust mit 5 % CO + Ho bogogen auf das
Eingangsgas noeh zu hoch. Die Versuche werden welitergefilhrt.

Yzrsuche mit der A-Kohleanlsge. in der das Restgas vom Gasol befreit
wird, ergaben, daB dle adsorbierten Alkchole 2zu Beginn der hiusdan; f-
periocde in verhdltiismiifig konzentrierter wissriger L¥sung anfallen,
sc dal sich..ein 2C - 30 %iges Konzentrat erhalten 1l&it, das tast die
gesamtéfﬁlkdholmenge-enthﬁlt..n&s spliter anfallende Wasuer izt nahezu
frei von_organischen Bestandteilen, = ‘ .

Beim Ausdampfen der Kohle fallen etwa 40 - 50.m3.Gaeolvan,.dessen; 1
Zusapmensetzung und Menge sichnach der Zelt éndert. Da zur genauven
Bilanz ein entsprechender Gasometer nicht sufgestellt werden kann, «
soll ein Gasprobenehmer eingebaut werden, der es gestattet eine jeder-.
wze%tfpropor&ibn&le~Mangp,GaaQl:haim"Ausdambienﬁzp%gb&ggggen.w;w‘;l

Die Destilleticnsenlage Wwurde (bisher ohne Vekuum) in Betdieb.-genommen
und arbeitete thevweaeﬁtliche”Stﬁrungen,lEs_wuraen Produktwissex | -
"und bis 2009 sledende Produktenteile destilliert. Neben der Vorlage - -
fiir die Riicklaufpunpe wurde ein zweiter Behiélter kombiniert mit einer
Florentinerflasche aufgestellt, der_ es ermdglichit bei ‘den immer aguf- '
trétenden—ezeotropen-Geniachen—von-Si-und-Wasser—in-Palle-der




=2 - Aufzebe; 676
‘des’illation des Wasser und im Palle der Waésetdégtillattbi“daa
01 -laufend abzuscheiden, 86 daf im ersten Fall nur 01 und Im . -
“zweiten nuxr Wesser wieder als Riicklauf aufgegeben werden kenn.

Kleintechnische Versiche in 776 - : : _ .
Es wurde der Einfluf der Kontakt-KorngrtBe suf die S{ntheaa ver-—
folgt. 2u diesem Zweck wurden zwei 3 1tr.-Ufen bel gleicher Tem-
peratur und gleicher Belastung mit gewichtmiéi gleichen Kontakt-
mengen gefahrern,:die.in verschiedene KorngroBen. aufgeteilt waren. .
“Der Kontakt in Ofen 7/1% hatte 1 - 2 mm-Korn im Ofen"10/13 § -~ 6
mn-Korn. Um die Kontakte in beiden Fiillen ausreichend zu reduzie- -
“ren wurde die doppelte Reduktionszeit angewandt. Derx Vexrsuch sollte
ungefdhren AufschluB8 dariiber geben, bls- zu welcher .Tiefe sich .die
Reasktion im Innern des Kontaktkorns abspielt. Indem einen Bxtremfall,
wo das ganze Korn arbeitet, miifte der Umsatz in Vveiden Féllen '
‘€leich sein. Im anderen Extremfall, wo nur die Chberfliche wirksaem
ist, miiBte das Verhiltnis der Umsédtze gleich dea Verhiltnis der
wirksaemen Oberfliéichenschichten sein, in diesem Falle, wenn fir
das Korn Kugelform angenommen wird, vmgekehrt proportionsl den
Radien. Das Umsatzverhédltnis wurde zu 1 : 2,3 bestimmt; es miiBte
bei 1 : 3,5 liegen wenn nur die Oberfliéchen arbeitem wiirden.
- Dabei mul noch beriicksichtigt werden, da8 men im Falle der 1 - 2. mm
KSrnung in den unteren Kontaktteilen verdiinnteres .Gas - vorliegen - '
hat. Aus dem Versuch geht qualitativ deutlich hervor, daB nur eine
verhaltnisméifig dilnne Schicht des Kontaktes wirksem ist. Aus die-
sem Grunde wurde in einer Reihe weiterer Versuche die Kérnung
-welter herabgesetzt. Im Einzelnen wurden susgepriift: 0,5 - 2 mm,
0y5 -~ 1 mm, 0,3 -~ 1 mm und 0,% ~ 0,5 mm. Eine untere Grenze war
-da zu erwarten, wo die Parsffinschicht, die die K¥rner bedeckt, . v
mehrere Kirner zusammenhingend umschlie3t oder verbackt, so dag die
Oberfliéiche wiederum teilweise ausfiillt. Es het sich bisher gezeligt,
def das Cptimum bei,glsT—_l mm liegt. Mit einem Kontskt dieser Kor-.
nung l&8t sich bei 5 +tieferer Temperatur der gleiche Umsatz erzielen
#ie mit der bisher iiblichen 1: - 2 mm-KSrnung. Im Augenblick laufen

einlge Dauerversuche.

Yersuche betreffend Anderung der Gasfiihrung
Es wurde versucht des Gas von unten her dem Kontakt zuzuflihren.
vabéei ktnnen folgende Vorteile erwartet werden: Das frische, unver-
dinnte Gas kommt zuniichst mit Kontaktschichten in Beriihrung, die

am melsten mit Paraffin getrénkt sind, widhrend mit den Reaktions-~
produkten, CO und Hp0 verdilnntes Gas an dem oberen, trockenen
Kontakt reagiert. Bisher hatte sich gezecigt, daB die oberen Kontaxt-
schichten, wenn auch nicht mehr verruB8t so doch stirker angegriffex
wareu. Dies kdnnte vielleicht durch die erwihnte MaBnshme verhindert
werden. Zweitens tropft jetzt von dem Kontakt das hochgiedende—
Paraffin entgegen dem Gasstrom ab. Dadurch kann unter Umstiénden
g;neflorzerlegungrdes+sonsxwheiﬁgewBhnlieherrmemperatur*hai@turtenr—
unhandlichen Primérproduktes erzielt werden. Steuuungen im Kontek+t
#aren nicht zu erwarten, da der Gasstrom eine-Geschwindigkeit von
nur 3 mm/sec.hat. Uber 'den ersten Punkt 1d8% sich bisher noch ' 1
nichts sagen, da der Versuch erst 20 Tage.léduft. 2Zu dem zweilten
Punkt kann gesagt werden, dgB-gith.eine befriedigende Abtrennung. .
desa Faraffing wahrscheinlich erzielen 1&Bt, wenn man das vorerhitzte
Gas noch-ilber.eine eventuell mit Raschigringen gefiillte Strecke: ,
dem hpiBen.Gaaét:omﬁgntseggggﬁhrt.\Ohné.dieﬂletbtgze'naﬁnahme“wurde :
ein Paraffin erhalten, das npur noch 6 % unter. 350° siedende Anteile
enthiélt (Cis-Alkohol-siedet bei 355°). ‘
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{ga"h TUppe. aé8 " Versuchslabors  zur

e-gich - im Wesentlichen um bekann

“Verfiiguns’
te Bleich-'
‘sowle

ielsWeise: Frankonit', Bentonit; :Tonsil usw.;
n, Silicagel, Aluminiumoxyd, Wofatit. P uswe. . .. . ..
Die Blelohversuche mit den Stendardlsungen I und II (H.R.I und HR.II)
‘wurden unter vexgleiochbaren ‘Bedingungen in i '~  ~ : Dekalin. (165 'C) mit
“:'1,-".1:_;:6.‘3**.‘@8o‘:b.ns:--a:.nf Pulverform ‘besogen auf das Gewicht des angew.Adsor-

-bons’ +Menge: an H.R. bei oidb.tﬂndifqt‘i--sthitsmssdanqr' asusgefihrt. Hiervei
konnten als wirksamste Agengien 7T erkohltoigonqi;_und»ein@mBl icherde .

Die folgenden Versuche beschrénkten sich an

£ dié’VerWendung;voanonéil

und Tierkohle. Beideusteta_in'1§;7 Gew.%#ig, Suspension. i .
Einflu8 der Konzentration an suppendiertem Adsorbens auf den Bleich-.
e e L o ’ I . . o i N . B s

Es wurde gefunden, ‘da8 mit lineer cunehmender Adsorbenskonzentration
der Bleicheffekt einer exponentiellen Funktion in dem Sinne gehorcht
dal mit. steigender Adsorbenskonzentration der Bleicheffekt zuerst ‘
schnell, damn immer langssmer sich einem Grenzwert nédhert, der bei.
‘Anwendung noch so hoher Adsorbenskonzentrationm nicht mehr ibertrof-
fen weérden kann. Dieser Grenzwert betridgt z.B. o B ”
47,3 ccm. Tonsil -(gemahlen) auf 100 ccm HRI oder , ,

20 g no . n N "-- 100 g HRI bei Tonsil

47,7 . ccm Tierkohle (gemashlen) auf 1C0 ccm HRI oder ~

15 g " "o - =" 100 . g HRI bei Tierkohle .

De der Tonsilpreis erheblich unter denjenigen der Tierkohle liegt,

\

.syellt‘ersterer das billigste Meteria}‘dar.
EinfluB der Temperstur_auf den Bleicheffekt

An dem Belspiel: Standardlfdsung I und Tonsil (16,7 Gewfige Suspension)
konnte 8ine ganz minimale Stelgerung des Bleicheffektes—mit von 1CO
auf 165 C . o ST T - beobachtet werden. Doch. ist
deroEffekt $0 gering, da8 man technisch am zweckmiéiBigsten bei 100 -
120°C unter Verwendung von-Niederdruckdempf atbeitet. .

EinfluB der Einwirkumgsdauer von Bleicherde Tonsil in 16,7 Gew.%iger
Suspension au die Standardlosung . A . R _

Es konnte festgestellt ‘wérden, daB das Maximum des Bleichef ektes bei
165°C nach 1 Stunde Einwirkungszeit .erreicht wird. Léingere Einwirkungs-
geiten bringen keine weiteye Helligkeitsteigerung. Dasselbe gilt fir
lemperaturen von 100,,,;29 . ‘3_a; R REE -
Die Frage, ob dle Einwirkung eines Adsorbens durch Rithren begiinstigt
wird, konnte in bejahendem Sinne beantwortet werden. {berraschenderweise
ist jedoch die Steigerung des Bleicheffektes nur sehr gering.

Einfluf des Logungsmittels_euf den Bleicheffekt \

In den Standardldsungen I und II wurde dss.Dekalin durch Triisobuten
:(hydriertes Triisobutylen) ersetzt. Sémtliche entsprechenden Versuche
mit—dfesen neéven Standardltsungen TII und IV.zeigten Hiberraschender—
welse eine wesentliche Steigerung:-des Bleicheffektes im. Vergleich zu
denjenigen mit Dekalin. e S - o
EinfluB- der Entstehungsgeschichte hoherer Rilcksténde =~ . -
DiéLbeJMden~Bleichv§rsﬁéhenﬂverwendetenmhochstadennenfkﬁbkstand@“““
HRI und HRII sind Anfdlle vexschiedener-Versuche,.dcrenuBedinguﬁgenA
nicht mehr ganz einwandfrei festgestellt werden ktnnen. Auch die
Aufarbeitung war verschieden, insbesondere wurde HRII bei hoheren
Blasentemperatureéen erhalten: 'Es lief sich auch mit gr¥Beren Adsorbens-
an e . \ . e . . . '-. - , . ! °

\



-unter-gleic ﬁBed ngUNg: +
‘argibt bedeutende: Uﬁxeraehiede,, _ A ,
;geschichte 'der”Produkte~zurﬁckgefﬂhr werden k&nnen.

2nsammen£asagggv

‘Dig; Versuche znr'Aufhelluné von hochsiedenden Synolrﬂqkstandc“ durcn
-Behanﬂlung mit’adsorpttonsaktiven’Agenzien-unter “yerschiedenén Be~-:
;dingungen fﬁhrten ‘Zur: Erkennxnis folgender optimaler Arbeitswaise'

1 Gewichtsteil H.R.'wird zusammen mit 0,2 Gew.meilen Tonei‘ vnd
.2.Gew.Teilen. mriisobutén‘l ‘Stunde lang’ ‘anver- Rihren auf 110°C. -
;mﬂﬂxst.nim Suspension. 1dB8t sich sehr gut helf. filtrieren odar ab-.
fschleudern. Des klare Filtrat weist einen beachtlichen Helll~%31ts~
grad auf. (weiBlich-gelb) R T ,

Einig ggvben ZUur. Beurtellugg der Helliggei sgrade

Es wurde e€ine Skala von Helligkeitsgraden aufgestellt, die in fol—
gender Zahlenreihe Zum Ausdruck ‘kommts -

tiefschwarze Farbung

Helligkeitsgrad ® =

' -5 = : Schokoladebraun
" . 14 . = hellbeige’
n . 16 = elfenbe*nwelﬁ

‘Anwendungo 1 Gew.T. HR mit 0,2 Gew.T. Bleicherqe + 2 Gew.T Losungs-~

mittel. . . . \_
e - _ Eelli_g__!aiwl...: o A
Ausgangsmeterial vOoT der Behdlg. nech der r_Behdlg. Behandlung
_HRI : - . _'5 1 C 14,0 i Stend.Lds. I 1iul
-HIRI - CSL o 14, L bed 165¢T in Delow-
. U % T o . o 1in :
- T : o B atand,Lﬁa.I o
HRI . 5 14,C 1 Std. bei 127

in Dekalin "
- = » S " _ T . btand Los.III0
HRI e 5 LN 14,45 1 Std.bei 120~

e T R S WM”ianriisobutan
o T o . " $tend.Los. IT
HRII _ o 398 : S .11,3 1 Std.bel 165

. . T , "in Dekalin

o S R LR SR o - Stend.Los.II .
BRIX ‘ 3,5 | 7 9.5 1 Std.bei 1207
R v : B N S in Dekalin ‘

in- Triisobutan*”

sémtltehe Ve g

-'suche unter:. Bth
*wmenw~3uw3$an&v~

Losungen vgle -




xtraktion niedrif iedender Alkohdle~,,_ - e
“?ahrend der. Berichtszeit ‘1iefen’ schlieBlich noch Versuche Zur Her-“
“atellung von Eonzentraten an unter 2000C. Siedenden ‘Alkoliolen -aus :
‘entsprechenden Synolfraktionen durch Méthanolextraktion, die zur
Verarbeitung zu Lacklosungsmitteln und dgl.gelengen sollen. Uber:
diese Versuche, die einen recht gunstigen Verlauf nehmen, wirdf

‘im nachsten Berdcht reieriert uerden.,_- . . N

;Kontaktuntezsuchungen in Me 245 (Dr.ueiseler2 G

-Eisenschmelzkonxakte mit varllertem Kaliumgehalt

Die 3un~sten Lontaﬂtunterauchunger (Dr.Breyw1sch' Beriuhte vom -
~l.April und 1l.Juni 1942) haben gezeigt, dab flr die Synolsynthese
-der Kaliumgehalt eine wesentliche Rolle spielt und deB3 er die - -

. Kontaktwiritsamkeit maBgeblich beelnfluBt.;nls besonders glinstig -
haven sich .solche kontakte erwiesen (es nandeld: alch susschlieBlich
um Fallunaskcntaﬁue); deren K-Géehalt sich in den :renHen wvon C,1 blS
. etwa 1 % bewegt, . von denen allerdlngs dleaenlgen um 0,5 % Kallum

. Qie Aeltaus besten sind.

Entsprechend ist Zzu eruarten, dam ochmelzkoltakte in dleser Hin-
‘zicht ganz #hnliche Ergebnisse aufweisen, Es hat sich auch hier
~ergeben, daf die Rontaktwlrk amkelt doutl: ch durch den allum—
Eosdin heeinfiust 71rd.

l. - Xontakt 4271: (96,4 % Ve,jgs % Alo0%, - 0,1 % KgO)
fertigerhentakt : O, 0% K»0° (spektralanalytibch)

Ofen II1/65 l?.uept.—9 Ckt.42 : oynthebe-Temp. = 214 = 229

'Zusammenqetvungfd Produktes Olefing Alkohole -

' . <2c0® - 51, 4% - 52,84 -, 25,1%
-2302 4,0% 31,94 7 20,14
=350 18,8% . - 36, 3% S 23, 5“
~a0s? Sy5% o 25,3% 15,74

2. Zontakt 4272: (9 ‘¢ Fe,3,5%AlpO3,v 0,5 % EpO) -
- fertigerXontakt = ,16% X20. \apektra¢analyt1qch)

Ofen II/68 17.5ept.=720kt, 42 Jynthese-lemp. = 158 -~ 198
,Zusammenxetzunb d.iroduktes Olgilne L Alkoucle
’2”00 41,3% ' % 38,3%
=230 e 2y3% . 35,4% .39,8%
-950 i 20’8% o 3310% o 5510%
4LC o ',“T”Brc% . 1 d9 5% S 54,5%
\400 v . 25,3% : LU

E

3. Xontakt 4273: 96 6 %R, 35 9{, A1203, 0,9 % KQO)
e I er KORtaN tT T 0538 5 K0~ (spektralanalytisch) S
o

Cfen IV/67  25.5ept.-12.0kt 42 . Synthese-Temp. = 198 -~ 204°

Zubammensetéung 8.FProduktes. ' Cléfine ;, ' Alkohqle‘
VL2008 35 g9 | 48,3% 29,44
L e NG 43,4% - .28,1%
'-350 T l8,6%. . 40 ;8% i 40;2%

-40co Tt 8,54 33,3% 38, 9%
:400 . ’.‘3:3,6%“ ‘ . '



Ty

Ofen /16 '28.Sept.-12.0Kti42 Synthsge-Tem
. 0%en.TT® Joreucn wegen wi honer Synthese-Temp, st
5. WK 17(sl ‘Vergleich): 0,18 % K0 (spektralsnalytisch)
T o Synthese-Temps #1957 =
Zusammensetz :

setzung d.Produktes . Olefine Alkohols
<2000 '-—5';;;4353“}: L 35,3% 1 44,7T%

C L =-230 - - B, 5% - 32,5% _ 40,6%
T3%0° 20,08 27,0% 56,3%.
S - ] S

. w o -- - 16, i ' ; ?-'v -‘ ) . . .

Die Versuchsbedingungen wurden in allen Pallen konstent gehelien
Belastung 1 3 350 bei 15 % COz (Umsats 1 : 150). o S

Der Ausbau des Kontaktes vgrlief'fistep"nqrmal. o v
Wie eus den Daten und.den Kurven zu ‘ersehen ist, liegt des Optimum
“hinsichtlich der Alkoholsausbeute und dey zugehdrigen Siedebreite
bei etwa 0,2 % Kalium. Wihrend die Alkoholausbeute von 0,0°= 0,4 %
Kelium bei etwa 0,2 ¥ cinMaximum durchléuft, geéhen die der Olefine
und Paraffine offenbar durch ein Minimum. Auch die gpez.Ausheute. . .
scheint von dem Alkaligehalt abhingig zu ‘sein, wie die AbBD.J zeigte:

.. . ‘Abbildungen 1 = 3
ngolaufarbeitg.ggsfragen (Me_776)

»

Bisher wurde die Aufarbeitung der Synolprodukte, d.h. die Isolierung
der -Alkohole alleln nur. durch- die Borsidureveresterung vorgenommen.
DieserMethode neften aber betréchtige ‘Méngel an die den Arbeitsgang
recht umsténdlich und ‘mifhevell - gestalten,und technisch einen um- -
fangreichen aﬁparativen.A‘ﬁ;twand"'e'rfordern.' ‘Aus diesem Grunde wurde
von Dr,Wintzer der Versuch gemacht, die Trennung auf 'physikalisch_em.
Wege durchzufiihren, Es wurde deshalb vor eilnigen Wochen eine Appara~
tur fir solche Versuche aufgestellt und unléngst angefahren. Der
Arveitsgeng geht aus der beigefiigten Abb.s hervore. -

AbBildung 4 s T

In das GeféB S,in dem sich 50 1tr. Silicagel befinden, wird durch
den Trichter T die Synolfraktion in. geeigneter. Verdiinnung mit Petrol-
#ther eingefiillt und darauf eine gewisse Zeltl umgepumpt; alsdann - i
wird die Kolonne sngefahren und ,dv_;réh‘Extr'aktion’das -Neutral’di.an‘a- -
dem Siliceagel ‘heraus gewaschen. ‘Nach einer bestimmten Extraktions-<=. . .
dauver.wird dile _I’.e;hrolb’.the:-”-l‘l,ent;al_all Ssung sus- der Blase 3 -abgelassen.

und der gbgetfliﬁéiﬁTP6ffﬁf§iﬁi¥*iﬁ?ﬁ?ﬁut§éfiﬁﬁeﬂf%@pxanﬁ:wigg%gpnmwt
T Methanol eingefiillt und anschlieBend -die: -Alkohole .vom Silicagel - °

‘abgeldst und entsprechend ‘s0_verfahren wie ‘eben ZUvor. .

Die ersten Versuche -haben ergeben, ~-daB die ‘g‘iv;’ip'x‘anng”n?;‘AIkdhoI'-:,-.Ej‘itz_‘akﬁ_—'
—*‘te@prakti-jsch;..lno..ﬁ,._xgin,_gm alten werden Xkonnten und vollig-frel. von
Eeutraldlen waren; gllerdings <rhielten die Neutrultl=Extrakte-noch-.
‘etwa 30 % Alkohole. De die Apparatur erst kurge. Zeit in Betrieb.ist -
‘und.die Versuchs gahlen noch:zu. géring sind, berechtigen die, Ergebnisss
qu;bkginar jz_\?.eammenfa,saenden‘“Uber»sic,ht..'-‘nie Versuche werden fortge-—. ‘
setzt. 7. - TR S SR
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