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o K Sednrt het vorign ov=rzieht dd 19 ﬁei 19&1 hébben &u

.onderzoekiagen betreffende de’ oxydat&@ door zuurstof. van dé onder
‘atmosferische condities gasvormige, 3 verzadigde koolwaterstoffen .
en-de toepassing wan de dzarbij gevcrmue producten op verschillen*
de punten vorderimgen gemaak . A L TR B

i

r‘x.

Overzich%ellﬁkheidahaiv 1aten wi}. hieronae; nog ‘even
het reeds in het vorige overzicht, aangegeven *chama van de veraéfr
_schlllende pnnten van onﬁerzobk vel gen. - - . ﬁL

: De punten9 waaraup 1w de maanden - Juni en Juli 1041 gew
werkt is; zijn aangedui“ dasr een dubbe e pijl.. .
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il. OVERZICBT vme HET WERK GEDURENDE DE_ mmnﬁm J'UNI EN J‘ULI 142,

A. De oyvdatie van nronaan,

-,

l. Invloed van verhoogden druk. W;g;‘f

. De apparatuur voor het uiﬁ' eren‘van,oxydatied
proeven cnder.verhoogden druk (tot ca. 10 atm.) i
medio Jull gereced gekomen. Yerscnillende vocrberei—
dende’ maatregelen werden getroffen, met de.eigea113~
ke proeven zal in Sep*ember €a k. ‘een begin gemaakt
kunnen woruen. . . i R

2o xnvlced van bepmalde toeveegingen op de peroxyde-<é 
opﬁrenyst°.¢ﬁw,,,_h ) gy e "m:

Onderzccht werd of de ccpveeging van een geringe
hoe¥eelheid czon:{ca, 0.1 vol.% t.c.v. het totale gas-
mengsel) invioed uitoefende op de peroxydeuproductie
en het zuurstofverbruik. Bl j: gébruik van een propaanv
zuurstof-mengsel ‘met 90% propaan en onder toepassing -
van een cantacttlid v 4.6 SeG. kon echter bl goen .
snkele temperatuuv ceniﬁe 1nvioed van~ozom aangetpoud
woyden, = . o N o

E;TWinning en elgenschagpen van de uropaannerogz&en.s.
~ . E? weraen een %wee >al nieuwe methsden nnderzocht
: on hun bruakbaarhe¢a b13 het caderzoek van nropaanper- :
ommau,kv , ) . . .,.Q : L

1. Ben be»aliagwmnthcde vaor actiev@ zuursto ,
van thic-ureum, volgens een recente publicatie van Mahrg
leverde geen bruikbare resultaten} zoowel' waterstaf- . .
peroxyde als organische peroxyden blijken met it reg~.
gens bi] kamertemperatuur langzaam te reageeren. e

2. Als brulkbaar vervangiﬂosmiddel voor de bepaling der
Vperboraat-activiteit” werd een methode gevcndenﬁ waar:
bij een grootheid. bepaald wordt, die we de:Tbarium- .
ggroxvde»ath¢~te1t“ genoerd nebben, De methode berust
op de veoraming van ba*lumperoxyﬂe door reactie van ‘ba=,
.riumhydro zyle nmet 1pranaamperoxyden” Uit proeven met.
kunstmatige mengsels van waterstofperocxyde en-formal-.
dehyde kon =fge&eld worden, dat de gevormde hoeveelw .
heid bariumpercexyde bimmen wijde grenzen’ ‘agquivelent. .
is met de hoeveelheid “wrii® Waterstofperoxyde, Deze .
_nieumE‘methode heeft het voordeel, dat ze in- nitvoe- ..
ring ‘lets smeller is dan de- “nerboraau~act1v¢teics-.w-
mathode®, en-dat: de resultaten ervan zich in ‘gen groob: -

~ gebiegd beter aansluiten bij} de theoretisch te verwach- .
ten- resultaten dan die van de. Eaatstgenoemde metbode. -




- I

004826

-3

-

Wirning van aldeh den'en'andere_groducten?uit dé:af-

,ggssen*der‘p»p;o;«perej ing.

; Teneinde een-doeltreffend onderzoek betreffende
e winning van -aldehyden uit de afgassen der .. ‘oropaan-~
peroxyde-bereiding mogelijk te maken, was het noodzake-
1ijk te beschikken over afzonferliike bepalingsmethaden
voor formaldehyde en acatoldehyde nsast elkaar in zéér
verdunde wate¥ige oplossingen. - S ‘

l.  CEr werd een methode uitgewerkt, berustend iop het

- verschil in viuchbigheié tusschen de beide aldehyden.
Het formaldehyde vormt met water een additieproduct, .
en 18 daardoor uib oplossinpen in water moelilljker te.

- werviuchtlgen dan acetaldehyde. Door deze verviuchti-
‘ging op een gestandaardisesrde wijze wit te. voeren .

- Auitgean van een oplossing met een bepaalde totaai~ .
.eoncentratie asn. aldehyden, n.l. 0,01 n en het vierde .
gedeeltie desger oplossing overdestilleeren) kam uit het

- percentage overgedestilieerd- totaal-aldehyde de ver~

‘vhouding‘tssschen-formaldehyﬁe-en~acetaldehydeuin-ﬁéjuitr'

gangSOFIQSSinggbereken&’Worden;_

2o r',;;ﬁangSZien,bavenom&ghreven;methséevnogalgtijdrace;
vend “is; ‘wordt ook nog gowerk: pan een tweede mbhode,
berustend ©p het verschil in kristallisatiesnelheid
tusschen verbindingen van diwmethyidihvdroresorcine.
met formaldehyde eenerziids en acetaidehyde anderzilds

»

D. Oxydatie van methzsn, agthean n;buﬁgénfénﬁisb;gutégggﬁ'

. Aamsluitend gan het onder 4 2 vermélde ondergoek .
1s nagegaan, of de peroxyde-productie bij oxydatis van
a2ethaan wellicht docor toevesging van pzon gunstig bein- .
viced gzou kunnen worden. .De uitgevoerde proever leverden

echter geen positief resultaat op.

s

ngagischvchegiﬁche.imdustri@,3-

' E. Direclte toehassing ven P.D.d. a;a*cxydatiemié&el’in-de |

F. Bereiding ven pstviumverborast Bit Dep.o.
 Aen deze onderwerpen werd in de afgeloopen mazn-
- den op de afd. EC niel gewerkt. - S o

V.

G. Verwerking van ir.n.c. 1ot zuiver waterstofperoxvde.

1. - Bij} de nadere ultwerking:van de in het vorige
overzicht gescheiste werkwijzie (vddérverhitting van
de propsanzeroxyden in tegenwoordigheid van vass
natriumsulfaatp~waarbijhdevoxyalkylperoxyden.bverge~

- woerd worden in zuren, zoozl$ mierenzuurerazijnzuur,.
gevolgd “dooy vacuunmrsctificatie van het restserende




'Wuternwaterqtofperoxvde-zuur-mengsnl) is; niettegen»
stazande de aanwezigheid ven vast natriusmsulfaat,; toch
‘nog weer.tegen het: eind van de rectificat @. een e;glo-

een ocbrooiaan«”aaa la %nmiﬂdels in Dewerk

;peroxvdeng is ipmiddels ook gen op- een’ zeheel .
principe gebascérde methode voor de ber efdiﬁujvan zui-
ver h203 uit nrogadnoeroxyae ontavkt. L :
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sie . opgetreden. Het concentreeren| van waterstdfper» ,
oxyde in. tpgenwoovdlgneid varn-zelfs kleine hoeveeihe-;
den miarenzuur moet dus vermedan mordan.vf_ S

 De werkwijze is mi zoodanig gewijzigd datfgewerkt_
wordt met twee rectif icat*ékolommea. In de” eerste ‘Kolom

whrdeén de véérvernlt e qropaanperoryden.g@fractianneer

enr wel zoa dat gan deri top csn waterd “plerenzuuvrimeng-

sel conbwi *t terwijl alle waterstofparoxyde terug=~:

vioeit. Hed 'anptGpte watér-mierensuni-nengsel ‘words. ny .
1ﬁgevoerd izt het midden ven sen. tweede kolom, In. deze-
kolom wordt: het migrenzuur tezemen met gen Klein deel
n het water (als azeotroop) geiracticnbeerd geconden—¢
seo d, terwill het laeuwendeel wvan het water de- kolom
“damp aan- daﬂ top verlaat. Deze waterdamp wordd in
en koelsr gec@ﬂdenﬁoerd en-dzarnza in-de Eockkolf van
de- eerste ia&om teruggevoerd., Op dezg- wigﬁe 4s het waar—
schijnlljk mbge1¢jk het mierenzuur en ‘eventueele hocgers

_organische zuren volledig te. verwigﬁeren«en in de Xooks
kolf van de¢ eerste. kolom een zuivere {b.v. cd.’ 13%~ig§)

3?02~op10331ng over te houden, dlie daarna zonder ‘groote.
bézWaren tot 30 of weer-procentig H 84 te concentregran
is. Deme werkwijze moet nsg nader besﬁudeerd worﬁen, ,
ing genom934

. Naast bovepgemcnanswa wer&wi*ze, berustend mp een
‘dubbele ya uumfect4f$cet&e der védrverhitte' propaan~~:

oy

':‘and 93-'

. Het ’1u n.l, gogel ik g@bieker uit de p”opaanper-:
oxyden -door. - cesuoagﬂag van agrdalkalihydroxyden (ge»
hydrateerﬁe) aordalkal percxyﬁeﬁ neer te sla L8705

Big pﬂbruin van bs;;unuhyﬁrozyde is de onbreagst,
aan bariwmaperoxyde in zosde overeenstemming met»dbuin'
de propaany eroxyden aanvezige hgcveelhplé vrii water-

cfneroxydef de opbraigst aan \gehy&rateerd BaO o
is over een wiid gebied sequivalent met of zelfs gets

‘grooter dan de *pe rhm'na ~acthvitel*ﬁ 6er propaapmvr»

Oxyderi.

- BiJ] calecium i= de s;tvatle nog gunstiger' vocral
bi3 lage perborsab-activiteit der p.p.o.” is de op-

brengst zan gehydrateerd Cal, belangrijk hooger dan
met deze perborasi-activiteif overeen¥omt. Dit betee~

‘kent, dat caleivmhydraryde In staat 4s ook zan een des]

éer oxyalkylue*oxydeﬂ de actieve zZuurstof te ontfrekku:

d.W.Z.y Geze waarschl n;i;“ te . doen diss ocieeren in
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- g en aldehyden. Dit is een reac*ie, waarnaar we lang gezocht
"l bgen en die belangrijke perspectiieven opent voor de verwerking _.
- yen' propaanperoxyden van minder goede kwaliteit, .dus b.v. van decl
e

fpropaanperoxyden, die gevormd worden bij veelvuldige recirculati
'van de afgaasan dexr propaan«oyydatie., v : .

o - Het is. nn van groot belang gewor&en om na te gaan of " het :
.mogelijk ig uit de gevormde aﬁrdalkall-perozyden op economzsdhe,--
LW1339 guiver wsterstofperoxydie te winnen.

o - be wimning ven H,C, uit Baog of 0302 is mogeli;k C. a. met
-bahulp van koolzunrg&S‘: S . I _

0302 3 Hew + CO - uw—> Ca80~,+ E»Qz

. Door het in. acht nemen van bepaalde voorzorgen (voorname&lsu
[het gebruxk‘van Ca(dﬁ) van zéér groote zuiverheid) is het ons kort
geleden gelukt, te komern tot eef waterschperaxyde-opbrengst wan. -
-98% (van de. theoretisch° $.0.v.0a0,) in een concentratie van 3 gew%
- Aangezien- Lier een zeer zulvere H b »oyiosslng verkregen wordt, .
zalde concentreering tot 30%ig H wel .geen grooie moeiliakhedaa
@a%gz& is . een octrooiaanvrage in ;
voorberelding.':~ L e o wh

Y

S¢ Bereiding van na.riumg rearbonaat uit wauerstcfgeroxzde. “fﬂﬁ?F

. De 8emi~teehniséhe appa¢atuav voor ‘de bereialng van natriuma.
~percaraenaat ult waterstofperoxyde en enhydrische sodz. (veornamelijk
-‘bestzande u1?4een mengtromme; ven specaale oongtructid)kwam eind - -
AJuni gereed. o :

: . Bijde eerste proeven deden vlcb mal van moellljkheden VoOoT,
hoofdzakelijk ven mechanischern azrd.. Dsse konden door een- santal .
'W13z1g1ngen in de eonsﬁrucols der manvtrommel overwonnen wordaa.~

Lo

: ' o Het *s thans me% de beschikbere apgawataur mogelljk op semi*,
\technisdhe schagl natr¢umpercarbcnaau te produceeren . in een hoeveel-
‘heid van c8.450 kg per vijf werkdagen, wasroij-een nroduct verktregen
“wordt met 6.3% aciieve zuursiof fsamens&elllng g 13 5% HZOZ’ 5;» %
zm,ﬁc:*o3 en 29%3205. - T

lﬁOOf vacuumd?oging iz het in prlncige mogel‘jk het ast¢ef~
zuurstofngnhalte van &it produet op te voeren tot 9».“ S

MOmenteel is de aesch*kbare apnaxaﬁuur ongeschik ‘om . éeze'
droging op -technische  schaal uei“eelisperen, Het is gebleken, dat-
bij het begln der droging de tewperadtuur nied” ‘bovan 32¢C (ameltpun
}van Na «10 H,0 . ) opgeveerd mag ﬁo:dea, aangesien don een taaie
NasSss- g t2+aat {faartegen het roerwerk niet. bestand iss Om bij dez%‘
_1age temperatuur nog. Sen’ redelijke droogsuelheid te bereiken, 28l
het noodig zijn, met een hcog vacuum sn éer afvoerlelding van STOU

«‘aeapacitelt te werken. .

8 ' Aangezien de sehitechnische oductie ven percarbunaat ge-
ri;ataakt ‘moet worden weggna “blokkeeri: ‘der’ .sodaveorread, zal nog

it nader beslist moeten worden 3f en 1nhoeverre, voortzetting vanr. het

R

-;gresear»hwerk voOor de bereidzng vaa 8- ~ofig navcarbonaat verantwoord

i@,
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A OXVdatle van prqpaaa.

1.

2.

Invloed van don druk op de geroxvde*opbrengst.

Zoeken vax de . optimale condities van druk (tussohen len
10 atm.) temperaituur {300-500°C} en contacttijd (1-20 see.)
voor de peroxyde-~producitie.

Bepalan van sen complete. stofbalans u*t de- hoeveelheid en
samenstelling der gasvormigeenvliosibare reactieprodiucien..

" Eventueele voartzettiag van het cnaerzoek onéer toepaaszng-
- van’ recircula sie der aiga SZen . B A o

Invloed van. benaalde toevoeg¢ngen.og de peroxgdevopbrenggt,

' Voortzetting en withreiding ven het onderzoek nasr den in-

vlozd van soetaldehyds,; fcmmgldehyﬁe QGOgere aldehyden,
“nitrouze dumﬂen alkylLatzkm@n enz.. on aa peroxyﬁe-opm!

bxr engst.»

»ﬁAVe‘hoorlng Tap- de novovvaeuopmren«sﬁ ﬂoor reclrcu“atle

van de genn}areerdo af§agsen.

g 2 e WS s

Extrs sandacht =&l r rog megeven moeten worden ‘@en }71*
‘a) een meer rigoureuze veryl jéering der chlcreerlngs~

.producten; . .
b) een. beters ultwasschlng &e“'aldehyden. ﬁ;

B Elgenschaypen vwn ce n"onaanporoxvdan._

Voortgeaet analytlscn onde 3&8& Hezax de samenstelliuv der ;
propaanperoxyaen en van-hun- geé*aa bij ont¢eding zoowel hlé kamer—
temparatuur als 913 ve?hlﬁting, : _ .

0 Wlnnlng van uldehyden ult éa a&gaaseﬂ der @ p o.-berai&i D

l.

Nadere uitwerking van de meuho&en Fer. bepaling an :
formeldehyde, acetaldebyde, emns. naast elkasr in zeeﬂvw
verdunde cplossgingen ("kwaﬁﬁ~destillat*enwaarda" dlm hy4

'dlhyﬁrsves~roznenmeunode)

Verbetering van het quwasschea.ﬁ a¢gassen met W&vﬁ?

goncentreering der verkregsn aldcnyde—cn¢0881ngen en/o;
- goeken nezr technigche toepa381ngen voor deze oplassingva,

- D Oxy@a%ma van aurhaan

In aahé£u1tlnn agn ac onder £ genoemde punien nagamn of het
ddafci‘ ngondene ock verbeder 1rgen kan oplevermn vooxr de produeoin
: van yarczjden ait aednéan .
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' Fo_Bereiding “Tan natriumperbdraat uit p. p.o. ,gAﬁu'*““ﬂ*“" ' ,j'

_ Uitvdering van het, ondar gebrulkmaklng van "xunstmatig p.-p.o."
ntwikicelde, proce° met werkeli;k doov oxydatle van propaan verkregen -
veroxyden. : .

G Verwerking ven nop»o. tot zuiver wauerstofperoxyde. eeie s 27

1. Door, gefractionneerde de tzllatle,A

-»Nadere uxt%erk1ng van @e meﬁhode met behnlp ven twee
rectificat ie»kolcmmen.-' : e

2i.¥1a aardalkali~yersxgden.

b

Radere ultwerxing ven de metnadﬁ via calcium - of. barlum—‘
,peroxyﬁe 3 opveersn. van het:rendement on van de econcmie
o van de aar&awka¢1-per¢xyaabcreiézng en van &e winniﬁg van

"H. Bereidlng van naxr*umpercarbondau uit waﬁerﬁtaﬁparoxvdeyv-,~

Eventueele voortzetting van s resaarch beoreffende het ﬁoar
vacuum&roging opvoeren ven het actisd zuursbofge% lte van heﬁ seml-'
technische pro&ucu van ea, & tat 8 & 9%. : _

&msterdam, 4 Auguauus 19$&, . _ ‘ ~'”."f;

N v, BE BAT&&PSOHB PEQPOBZHE MA&@SCH&P?IJ
' JOSmi uenberg.v o
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fJunm 1 Juli 194L : o oo »

;Ba

3@ oxydaﬁie van pronaan

i%lnning en eigananh vpen ven. ae prcbaan-
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'OVERZICHT VAN HET WERK VAN DE. OXYDATIE«“
GROEP DER AFDEELING AC (1T .KOOTJHAN BN
Dr.Ir,DBEGENS) GED ] -DE - ;
EN JULT 1OLL TN UAN HET WEEKPROGRAMNA
. VOOR .DEZE. _GROEP VANAF SEPTEHB""" En' - 1' 3 4“1

I INLEIDING.

‘ o Sedart hen vorigo Qvnrvicht &d 19 ﬁei 19&1 hebben ds
onderzoekingen betreffende de’ axydati e door zuurstof. van dé&’ onder
atmosferische condities -gasvormlge, verzadigde koolwaterstoffen . .
en. de toepassxng vann de daarbij gevormue producten op verschillen*;
de punben vorderingen gempak . v , o

- . Overzichteflgkheidshaavw laten wi3 hieronéer nog even f
het raeds in het vorige overzicht aangegeven. chema van de ver—§.4

schillende punten van cnderzoek vulgen.-

- o De punteny Waaraaﬁ iJ de maanden J'uzn'z en 3u14 1941 gem
werkt LB; z11n aangeduia dG or eeu dubbeﬁe pljl,- S

Meubaam : Aethagn ' PM éaan S °Butaan . iso-Butaan

J,D gD. - 'ngﬁ:f' ' !D o v',[!ia
oxydatie- ocxydatie-~ . oxydatie- odeatiem- ‘oxydaties -

producuen producten fnroducteﬁl rprc&ucten - jproduc?en

B -
Propasn-peroxydsn

=

‘Directie toe~ S S o T : - S
passing als - . e Winnxng S \Winninv van ‘.
oxydatiemiddel - | ¥ - van watap~ mmerenzuuri enz
in,de org. v ostefperoxyde - A
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.'bé:apéaré%ﬁﬁr:vodrvhét'ﬁifvoeren,éan 6xyﬂatié;

proeven cnder verhoogden druk (tot ca. 10 atm.). is

medio Juli gereed gekomen, Yerschillende voorberei-
dende maatregelen werden getroffen; met de eigenliy
ke proeven zal in SéptemberAe;k,{eenﬁﬁegigjgemaagt§

. h

‘runnen worden.

-

OpbTEagst; Tt T

valcedfﬁanfﬁgpéaldeItoeveggingen»qp-de”pérékzggfiﬁ‘

., Onderzocht werd of de tosvoeging ven eon gemings
ho&ﬁeelheid'@zan:{ca;,Oqlivol;%;t.c;v.;hetftptalg*gaSe
mengsel) invioed uitozfende op de peroxyde~productie

_en heﬁﬂzuurstefverbruik;yBiﬂ?gﬁbraikfVangean_praﬁa@hﬁ.

zuurstﬁffmengsel_mgﬁ”Qﬁ%ypropaad~en‘oﬁder'tqepa$31hgf
van een-contacttliid van 4.6 Sec. kon echzer)bigygeéna_
enkele temperatuur eenige invloed van-czon aangetoond

B. Winning en eigenmschappen van de propasnperoxyden. -

,.w2r7wer&enveeﬁ'ﬁweéﬁal:nieﬁWe:ﬁéﬁhdienfﬁﬁQEPZQéhh

op hun brnikbaarheidfbij hétvcndéerekrvan pr@ggaaperg“_

oxydens:

1°

‘peroxyde. als. organische peroxyden-

foes .
1Als»bruikbaar:verVangings

A

Een bepalingsmethode voor actleve zuurstof met behulp.
van thic-ureum, vq}genﬁlaen'récentequbliéatigfvanémahrg
,Ieverde;geenjbruikbareﬁresultéténsfzodwél:w@t@@ﬁﬁdfﬁ.;;u
cyde 3 _ 11 Jken met dit nes-.
gens bi] kamertemperatuur langzaam te reageeren, ..

middel voor ‘de bepaling der

perbordat-activiteit” werd een methode gevonden, waar

bi} een grootheid. bepaald wordt, die we de ‘"barium-
eroxvde-activiteit" gencemd hnebben. De methede berust

op de vbraingavan;bariumpéroXyﬂedeOr:reaCtievvanybag.
.riumhyﬁrozyde-met;”prqpaanperaxydenﬂo*vit proeven med

kKunstmatige mengsels van waterstofperoxyde en- formal.-
dehydeqkon”afgelaid;wordeng dat de gevormde hoeveel .
heid bariumpercxyde binnen wijde grenzen ‘aequivalent.

-iSQmetgdejhgeveeXheid‘ﬁvrigﬁgwaterstofpe:OXy&e;ﬂDeae5

nieuwe methode héeft:hét;VDOfdeél,_dat(ZQiiQHUitVOQ?HH

‘zing*iets‘smellerfis,dangde;?pezbo:aatfactiyiieits-:Wf.
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‘C; Winning van aldeh déen en sndere producten uit de af~
gassen der DoDa o.ubereiding. Lo

' - ?aneinde -een” doeltreffend onderzoek betreffend
&e wlnning van -aldehyden uit de afgassen der ‘@wropaan-
peroxyde-bereiding mogelijk te maken, was het noodgake-
1ijk te bsschikken over afzonderliike: bepalingsmethoden
voor formaldehy € en acstoldehyde: naast elkaar Aan. zaér :
verdunde wat er&ce op; ssingen. Sl .

l. - Er aewd een ‘pethode: uitgewerkt, berustend op het
- verschil in- viuchbizheld tusschen de teide aldehyden.
et formalaehyde vormt met water een additieproduct; .
- en 1s dzardeoor uib. oplossingen in water moelll jker . te.
wervlucpt*geﬂ dan acetaldcbyde. Door deze’ vervluchti-
»_giﬁg op een” geatundaaralsserde wljze vwit te voeren .
{uitgaan yan een oplossing met esn bepaalde totaal~;.,ﬁ,
concentratie aan. aldehyden, n.l. 0.01 n en het-vierde.
gedeelte deger opleossing averﬁestilleeren) kan uit het
percenitage cvergedestilleerd totaalvaldehyde deiver-~
houding tusschen formaldehyde en acetaldehyde 1@ de uit~
gangsoplossing“mereken& worden.

2o y Aangealen bovemamschreven methsde nogal tiﬂdroo-'
vend is, ‘wordt ook nog gewerk: zan een twesde’ ‘wihode,
 berustend op het vcrschjl in kristallisatiesnelheid
tusschen verkindingen. van aimethzldib. roresorging 3
met formaldehyco eeneraliés € acetaldehyde anderzijds

D. Oggdatle van methéano aebhaav, n butaan en iao~butai;f'm

S Aanslui emﬁ asn hat‘cnue AR vermelde onderzoek
ls nagegaan, of de pera'”de-nmoéuctle bij-oxydatis van
a2ethaan wellicht door toevoeging van 0zon gunstia bein=
“vloed gou kunnen worden. De uitgevoerde p: proeven lévsrden
echter geen no°itie: “ewultaab op. EEE ST s

,;:‘

:E Directe tbeg ssife van n.n Be ala oﬁvﬁatlemidael in &e
organlsch cuemlwche 1ndustri@ I _ _ A

F. Bereidinc van ua%xgﬂmﬂerbaraaz u&t B p,oc

By

Aan deze onderwergen werd,*a de afgela@pen maar~
den op do afd, nC niet gewcrkt. : _ .

G Verwerging van_ y,m,u. tot vu*ver waterstofpercxvde°

1. Bij de nadere ultwerking van de in- hei Vorige
overzicht geschetste werkwijzse (vodrverhittlﬁg van
de propzanperoxyden in tegenwoordigheid van vast .
natrivmsuifa at. waarbi] de oxyalkylperoxyden overge-
voerd worden in Zuren, zcoals mierenzuuregaz13nzuurn5
gevclgd daor VuCQUﬁfeCtiy catie van het resteerende
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'water~waterqtofperoxydeuzuur-mengsel) is, niettegen»
Staande de zanwezigheid ven vast natriumsulfaat, toch

‘nog .weer. tegen het-eind van de reetif*catle sen egglou
8ie opgetreden, Het concentreeren van waterstofper--

oxyde in. tpgenwoovdlgheid van zells kleine haeveeihe«s
den mierenzuur moet dus vermcdan morden.ﬁg, S

De Werkwigze *s i zoo&anig gewijzigd “dat gewerkt
wordt nwet tiwee rentzpﬁbat‘ekolommea. In' de’ ‘eerste kolow

wsrden dg 756??@?&1t e. proEaanpe¢okyﬁen.gefractionneer

en wel 248G, dat san dan- top ecen water<mlerenguurimang-
sel ecﬁwifht terwijl alle waterstofperoxyde. terugs- . -
viceit. ﬁ '&Pgetdpte watér-mierenzuu~nengsel wordt. nu

ingevoerd ix het midden vap cen. tweedéer kolom,. In deze
‘koiom wordt het mierenzuur tezamen met gen klein deel
Van het wa*er'{als azaotmcop} ge~ractﬁonveerd geconden~:

seerd terwijl heéet lseuwendeel wvan het water do-kolom
als Camp aan dea top verlaat. Deze waterdamp wordl: A
een koele geconden5@erd en dearna’ in-de. kookkolf: vg A
de- eerste Aﬁlﬁi teruggevoerd. Op deze- ‘wijze is het waar-
schi§W1ijk mogelljk net wmierenzuur en’ eventueele~hnoger
crganische zZuren vclledig te. verwijdercn~en “in de kooks

‘kolf van-de eerste.kolom een zuivere {b.v. cd. 120<ige).

E?Oz«apicaslng over. e h@uden; ‘dle daarna zon&er'grsot@
bézWaren tot 30 of meevwprocentig H AP =N concentreeren
is. Dese waerkwijze moet nog -nader besﬁudeerd ‘wordeny

‘g”génumen;f;

ﬁaast bovapcr Cﬂemsta TQT'WL ze bcrustend 01 een'

}fﬁubbele vaeuumrecf‘f catie der- vcorverhizte prcpaan—a
peroxyden, is iruniddels. ook een’ op- esn 9ehee1‘ander S
yrineipe gebaseérde methode voor de bnzeidinv Ve 5ui—

ver h202 u$t nmopadn@eroxyde ontddku.

“Het ls_égl ~momali3x gebleken uit de pronaanper-JV

| oxyéen -door. - toevoggiyg van aardalkalihyu”oxv&ev“(ge» '

hydrateerﬁe} as rﬁa;wmliveroxvden neer -te slaan,

3 g bruim var ba;xum-throxyde is de onbv ewng st
agn barzumpnroxvde in gosde overeenstemzing met de in
de prcnaan“eloxyden zwn?evﬁgo hoeveelheid v*i ‘water-
stofperoxyde; de sybrangst aan (gehydrateerd Baon ‘
is over een wijd gebied aequivalent met of zelfs Yets .

‘grooter dan de “@crba nab—actwviteltﬁ.der prapaannvr*

oxyden.

A B;J calcium iz dc situn ie nog gunstiger' vooral
bij lage perborast-activiteit der p. p.o." is de op-
brengs% san gehydratesrd Ca{)g belengrijk “hooger dan
met deze perboraai-activiteif overeenkomt. Dit betec-
kent, dat caleciumhydroryde in staat is ook aan een dez?
der cxyalkylperoxyden de actieve "Zuurstof te onttrekknx

4.V, k3 dubg waarscn*3p113A te - doen disvocieoren in
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H O@;en“aldehxign;'Dit,is een reactie, waarnaanr we lang gezocht -
hgbgenien;die_beiangrijke perspecvieven opent voor de verwerking
vangprqgaanperquden:vanjminder‘goede kwaliteit, .dus b.v.. van de ™
prqpaanperozyden;4ﬁie;gewermd'wdr&en-bij véeIVulﬁiga_reeirculatiau
ven de afgassen der propasu-oxydatie. . R

oo Het is nu van groot belang geworden om ne te ‘gaan ‘of het
mggeiijkﬁis“uitjdevgevormde;aaréalkali~§erozyden op economische -
wijze zuiver waterstofperox de. te winnen., . - T - o
IR -,.e-winning,van»HQAgguit-3302vof Cal, is mogelijk oc.az. met
hehulp‘van.koolmuurg&aj: e S T o

..© . Door het(in_acht,nemen?van.bgpaaldéjvoorﬁdrgen {voornsmeli ji
het gebraik van Cal{UB), vin zéér grocté guiverheid) is het ons kort.
'geleden.gelukt;dte]komén}tgt”eeﬁ“wﬁ$eratcfperexydeéepbr@ngstevanr '
'98% (van de ‘theoretische $.0.v,.0n0,) - e van
“Aangezien lier een zeer zuivere;H282~oplQSBing'verkregeh¢ﬁar&tg :
,,Zalwie-concenﬁréerimg'$o$'30%ig“ﬁ’0. wslhgeen:groQ¢e-mceilijkhgéeai

meer opleveren. Ook voor deze werﬁwgﬁza is een ocirovizanvrege in -
voorbereiding. - o e e T TR T

g_,

in een concentratic van '3 gew#.

Ec”Berei&ing~van'ngﬁriu@gercarbbnaat ui% watefs%ofperbxy&ea'

| Dé pemi-techniache spparatuur voor de bereiding van netrium-
‘percarbonast uit waierstofperoxyde en snhydrische soda. (voormamelijk
~besﬁaaaﬁeJuit*eénjmengtgﬁmmel}VanlsPe¢iale oonstrgetiérkwam eind . .

Juni gereed. R | .

[N fm;Bijfde~éefste’pﬁbeven'déden,zich t$1:#an;mbeilijkﬁeaenﬁvodrj
 hootdsgakeli jk vaa,meehanischen,aard"Bszg'koﬁﬁen door een agntal - -
Wijzigingenqiaﬁde.eons#ructie- der}mengﬁrommel-everwonnan;wor@aae-

.. - Het is thens met ée'besehikbare_apparatuur?mOgelijkrop“séwi~,
téchnisehe-schaal-natriumpercarbcnaa$ te produceeren in eean. hoeveel-
;haiﬁ\vén;za,459,kg:perfvijf-werkdagen,gwaarbijaeen]product[vgﬁkre”em
‘wordt met 6.3% avtieve zuurstof {samenetelling :_13,5%jH202,“57@59»A

Ne,CO05 en 29_%132'9)... o R

X . Door'yacuumdrOging“is‘heﬁain.principe mogelijk het actiei-
suurstof-gehalte van-dit,produ¢t-opfteﬂvcerenvtot_s a 9%. SEETE
-M . . Homenteel is de beschiXbare spparatwur ongeschikt om deze
droging op technischeysehaal,te)realisaarengLHet is gedbleken, dat’
8 bij het Begin. der droging de temperatuur nizt voven 32¢C (swelipunt
van Fe,CO 4IOYHP04} opgevoerd mag worden, aangesiexn dan een tasie
massavgntétaat‘Waarxegen.ﬁet5roerwefk ziet: bestand is. Om bi] dezs
lage temperatuur nog.eaﬁﬂra&elijke”dreggsnelhEiaite[bereiken,)Zal
~het noodig zijn, met een hoog vacuum sn esn afvoerleiding ven groos:
-, eapaciteit te werkem. - = T e e o Ciinae
gﬁ&; . . Aangegien de semitechnische_ :oduetie van percarbenmat ge-
Mgteskt moet wordeﬁ@Wegens“blokkeerigéﬁﬁagvsodavcgrraa&5“zal nog
. i‘ﬁ;inader besliat moeten worden 32 en imhoeverre, voortzetting ven het
- Yi.resesrchwerk voor de bereiding vaam 8-9%ig percarbonazt. verantwoord
Ve - C ; . e , ks
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- Oxvdaxle vanAggqpaaA.

PRE

Invioced wven don.drak op de geroxgde*opbrengst.

Zosken van de optimale’ condities ven druk (tussohén l.en
10 atm.) temperasuur {300-500°C) en convacttijd (1=20" sec. D)
voor  de peroxyde-precduciies

Bepalam van een complete. stofbalans u*t de hoeveelheid en
eamenstelling der - g&svovmlgeenvloeibare reactieproducten.~

':Eventueele vocrtze%tlny van- hﬁt oaaerzoek onder toeyaaszng

~van recirculatze dexn a:gasaeno

Iuvloed van henaalde toevoeemngen.og de peroxgﬂe~ogbreng_t.~

. Voortzetting en kiab&@&éing van het onderzoek nasr den inwv

vlozd van soetaldehyds, Lormal dehyée heogere aldshyden,

'“nitxeuze-dampea, alkylnztzkm@na eaz. g de psroxyde~opm

 ‘brenga$.-

;B. Elgeuschaapen van ce nr_paanporOXVten..

‘van 8¢ geso aLG aera“ afgasaen,

?ezhocglng van de poroxyde opnrengsi ﬁoov reclreuaaté -

- e rmew ica e st K mpuupaa-p

Exora wauﬁacht 28l nog gegeven moet&n WQr&en aen 3'”
'a) een meer'wlgoa guze verylgﬁe&xng der chloreerlngs-~

 producten; . R
) een beters u;twasochlng &a“‘aldehgden._}g

Voo tgeaeu analytiscn onde zgak naar de samanstelling ger
yropaanperoxyéen en ven hun- gedrag b;; cnt¢eding zoowel blj kamer—
tempa atuur als b13 vefh1+ting. v .

. Winning van uldehyden alt ﬁa a&&ausea derAp De o.-berai&“ &

l,

2.

Nadere ultwersxng ven de. metho&@n Yer. bepal ng van .

formeldenhyds, acetaldebyde, eus. naast elkaar in- zee* Lo
verdunde cplossingen (“kwa”t~desui 1at e—waarde“-dlmethy -
dlhyﬁroresqrcvne«meunode),‘ : o , . ,

Verbetering van het ulqwasschen_ae¢ a¢gass@n met watsy,
concenireexing der verkregsn aldehyde~cplossingen @n/o&
zoeken naaw +tecknische toepaasxngen voor deze oplOBQ1n§en,

- D. QOxydatie ven aaubaan

in aangiululnm asn de ondsr & g,noemae punten nagaan of het
‘duaarbii- gevondene <ok verbeuerxngen kan opleveren VOOX » de producoi@
van arcx"ﬁen ait aedhaan
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P Bereiding van'nauriumperboraat uit ve. p o.

: Uitvoerzng van het, onﬁvr gebrulkmaklng van ”kunstmatig p pP.o."
‘ontwikicelde, proces met werkeidi jk docr oxydatme van - nropaan verkregen
peroxyden. _ . . . , ,

e e T

G Verwerking vanAp.p,o. 0%, zulver wauerstofperoxyde.

1. Door gefraotionneerda éeskzllatze.A,A-

Hadere ua%werkzng van ae methode met behnlp vemn twee
,~rectlfica*ie»kolommon‘~“ : , , _ :

2. Vis aaxdalkali—geraxyden._1.* o &;‘1.

Taders ultwerxing Ven de. methode via ealcium-« of baraumu
peroxyde 3 Opvoerén van het rendement en van de economie
’ van ae aar&a.ka¢1-peraxya«ber@idzng en van ae w1nning'van

. PR e e

- H, Bereidlng van natraumnersarhondau iy 'waﬁerstcfnerozyd

_ Eventuee}e voortzetting van' ﬁe researeh beoref¢enée het dooxr!
vacuum&roging -opvoeren van hewd acticf zuurst gfgenalte van het semi~'
echnis»he pro&uct ven c@. & tot 8 & 9%. S o

,3msﬁgrda¢,.4Tgﬁégétus.19$1;

" TABORATORTUM -
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