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. Yorsuochslaboratorium Me 21212%5[244[?4-e;psahliqﬁlich Pechnikum.

Wie im vergangenen Jahre, wird im folgenden nur Uber die wichtigsten Arhed-

ten berichtet, d.h. solche, welche entweder abgeschlossen sind oder sich in eiuqd'_}rﬁ

fortgeschrittonen Stadium der Entwioklung befinden. Die Arbeiten des Verﬁuchﬁs
laboratoriums erstreckten sich auf folgende Gebiete.

1.) Hydrierarbeiten auf dem Sumpfphasem und Gaaphaaegebiet.
2.) Katalytisches Kracken und Hydroforming.

'3,) Herstellung von extrem klopffeaten Treibvetoffen auf Grundlage von Hy~Gas

fraktionen:

) ChlorierungsVersuche an Hwaaaen und: Ulen.
.) Phenol8larbeiten.

)

)

4

5 .

6.) Isobutyltl- und Aminarbed ten.
7.) Katalysatorarbeiten, = °

]

Bed halbtechniaschen Versuchen und Verauohabetriabaanlagen aind im Laufe ded
Jahrea folgende Mengen an Produkten erseugt wordens

255 % Iaobutylenpolymeriﬂ&b in Mo 92 absageben an E.T.~100=-Anlage. ,
18 t Tscbwtan rein fir Bigenverhrauch und Abgabe an verachledene TeGo-Worka.
35 % Normalbuhan n n " N b .; o " "o,
410 + Phenol-Kvesol-Gemisch aus MW=l ) 74 Mo 333a in Rahmen der LG~
643 4 Phanol=Kresol-Gomisoh auwa M.L.-0) / Fhenolorsongung.

9,4 t Mofaohutylamin, geliefert an TG Mainkus,

40 ¢ Roh Oktndecylamin, geliefert on T.G. Wolfen, Farbenfnbwﬂku

50 % Mersol D gur Weiohmacherhorstellung und fur s@ifenvaraohnittvarauchauv
50 4 Mesapon N, davon 20 4 fapt filr Werkahedar? und I.G.-Bedari.

15 4 Mespmold (Weichmaohex) vorwiegand fUr 1.0. Bltterfeld.:



- Hydrierungsarbeiten auf dem Sumpfphase- und GaSphasé-Gebiet

A pcarbeiter: DraKaﬁfmann, DioSchrader (bis 1.4.), Dr.¥elz

i heiten in 1939: | | -

) In Erganzung der Versuche Zur Klarung der Rohstofflage fiir die
Hydrier-Anlage liitzkendorf wurde zu Beginn des Jahres noch eine Zeitlang
‘die Hydrierung von bShmischem Generatorteer (36 % bis 380°, 28 % Asphalt)
in der Sumpfphase (700 at, 3-Ltr. —Ofen) untersucht. Das Produkt liefl sich
durch 2-stufige Sumpfphasehydrierung bedl 440° - 460° und Molybdén-Grude
als Katalysator mit einer NeuSlleistung (bis 350°) von ca. 0,45 vei
hoher Vergasung verarbeiten. :

§ 2.) Braunkohlenschwelteer (dgo~o,960) wurde durch Entparaffinierung, Raffina-

- tion mit dem Ldsungsmittelpaar Butan - 50p und Druckdestillation des
Braunkohlenparaffins auf eine maximale Dieseldlausbeute yerarbeite$.

. Auf diesem Wege werden 52 % Dieselsl mit einer Cetenzahl von 49 erhalten._
Mit diesem an sich giinstigen Ergebnis wurden die Versuche sbgebrochen.

1

thelten fur 1940:

% 1
§ m 1.) Versuche iiber die Benzinierung von Mittelsl (bis 325°) aus Krackd1- ' o
riickstand fir die Anlage 1n Litzkendorf.
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Kata;ytisches Kraéken und Hydroforming

.Bearbeiter: DroKﬁﬁfmann, Dr.Welz, Dr,WoerneJ (bis‘l.ll.l939) '
Dr.Miller (ab 1.5.1939), Dr.Nottes (vom 1.7. bis 1.9.1939)
Dr.Zerrweck (ab 1.9.1939), Dr.Treuge (ab 1,10.1939)

;1ynie in Zusammerarbeit mit der Standard 0il bereits 1938 aufgenommenen’Versuche

~ iiber dié.drucklose katalytische Spaltung iiber festangeo;dnaten‘Kontakten wurden
gurch systematische Produkt-Kontekt- und verfahrenstechnische Studien fortgesetz®.

é In derxr Herste}lung hoghaktiver Aluminiumoxyd-Kieselsiure-Katalysatoren wurden wei-
] tere Fortschritte erzielt. Als bester Kontakt fiir Autobenzin wurde ein Magnesium-

oxyd-Kieselsgure-Kontakt entwickelt, der bei gleicher Benzinausbeute eine bessere
Produktverteilung ergeb als synth.Al-Silikat. .

Die gﬁnstigen Ergebnisse der Krackung mit staubformigen Kontakt in Gasphase in
Amerika konnten hier noch nicht reproduziert werden und muBten aus Mangel an Bear-

4 beitern voriibergehend zuriickgestellt werden.

fg)Die katalytische Kraékung von Mitteldlen unter Druck wurde'iﬁ‘g;ner neu entwickel-
P ten Arbeitsweise durchgefithrt: Durch eine auf ca. 450 - 510° beheizte Hochdruck-
gz schlang; wird bei 40 - 100 Atm. bis zum 20-fachen Schlangeninhalt das Mittelol mit

i

lung ist besser als nach vorgenannien Methoden. Benzin ist allerdings in der Oktexr-
zehl um ca. 5 Einheiten weniger klopffest und olefinréicher., Diese Arbeitsweise

ist vorerst nur zur Herstellung von Autobenzin geeignet, insbesondere aus Fischer-
Kogasinprodukten. o ' : SR

?ﬂ)ﬁuch die; Aufspaltung der hochmolekularen, iiber 400° siedenden Erdolriickstéinde -in
Jitteldl 200 - 4000 wurde nech 2 Verfahren untersucht: '
a) Viskosit#tsbrechen drucklos mit Wasserdampf bei 450 - 490° iiber Bimsatein

(108 1-0fen) . .
b) Druckdestillation bei 5 = 25 at mit Grude (5 %) als Kontakt bei 440 - 4809,

4 halten. Das zweite Verfahren erwies sich als betrieblich einfacher und gestattete

1 Durchsitze bis 15 kg/1/h.

2&)Ein besonderer Weg zu& Erzeugung_hochklopffester Benzine wurde durch die katalyti-

? sche Reformierung von Schwerbenzin in Gegenwart von Wasserstoff (Hydroformings be-

9 Schritten. Die Versuche wurden zunachst in Anlehnung an bereits von der Staendard

4 durchgefithrte Untersuchungen mit Crp03-Al120%-und Mo;-AlgO;—Katalysatoren bei 10 ~

& 30 at Druck und 500 - 5400 in Gegenwart von Wasserstoff' durchgefiihrt. Als Ver-

1 suchsapparaturen stehen mehrere kleinere Ofen (2 und 4 1) und ein 25 1-Ofen zur

§ Verfiigung. Als Ausgangsmaterial dienten straigptrun;Benzine und das in Leuna an-
fallende Vorhydrierungsbenzin. Die besten Ergebnisse wurden bisher nit einem'

-Molybdénkontakt erzielt. Aus Erddlbenzinen erhilt men solche mit Oktanzahl 793

aus 5058er Vgrhy@gierungsbenzin’solche; mit Oktanzahl 82.

‘5§hbeiten fiir '1940:

Im Hinblick auf ihre Bedeutung zur Herstellung von Fliegerbenzin werden zu-~
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Fiir die drucklose katalytische Spaltung lber festangeordnetem Kontakt wird in kur-

i

Bere Anlagen gewonnen werden sollen. Bei den Hydroforming-Versuchen soll spez.die
Verarbeitung von. rumdnischen, russischen und>VOrhydrierungsbenzinen aus verschie-

denen Hydrieranlagen auf Fliegerbenzin unpersucht‘werden. , |

. Anmerkung: Dr.Kaufmann hielt. sich mehrere Wochen in U.S.A. bei unseren vertraglich

befreunde ten Olfirmen auf und orientierte sich eingehend\ﬁberAdie“dort vorliegen-
technischen Stand auf dem Cebiete des katalytischen Krak-.

iz

&

den Erfahrungen und den
kens und Hydroforming. ‘ v | '

Séit'Kriegsausbruch sind sémtliche Versuchsarbeiten auf das Ziel Flieger- .
benzinﬁanggerichteto' ! ‘

)

2 - 10 % Katalysatorpulver (villige natﬁrliche'Erden) durchgeleitet. Produktvertei-

Nach beiden Verfahren werden in einem Dmrchgang 20 - 30 % neues Mitteldl ew-

rich5t die Versuche mit den unter Punkt 1, 2 und 5 erwihnten Verfahren fortgesetat.

zer Zeit eine 100 1-Versuchsanlage in Betrieb genommen, in der Unterlagen fir gro-
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pearbeiter: Dr.Keufmenn, Dr.Reisinger, Dr.Strétz, Dr.Kihn
Dr.Pohl I (ab 16.7.), Dr.Pohl II {ab 1.8.)

Das urspriingliche Projekt einer Anlege zur Gewinnung von.4 000 Jato Isooktan

Herstellung von extrem klopffesten Sondertreibstoffen
auf Grundlage .von Hy-Gas-Fraktionen

(ab 1030)?

100

('r52") wurde erweitert auf 3 GroBSsnlagen filr je 12 - 20 000 Jato. Bei der kon-

struktiven Durcharbeitung ergab sich die Notwendigkeit, noch mehrere Klein- und
¢roBversuche durchzufiihren.,

1.) Dehxdrierung von

a) i-Buten:

Kleinversuche: Die Fdllungskontakte auf Basis Chromoxyd wurden verlassen und
statt dessen ein .billiges technisches Al-Oxydhydrat, getrénkt mit Chromselszen,

zu Grunde gelegt. Es gelang, einen mechanisch #uBerst festen Kugelkontakt

herzustellen, der auch fiir die projektierten GroBanlagen an Stelle des Kohle-

kontakts Verwendung finden soll.

Die Kontaktstudien wurden weitergefiihrt unter besonde
Einflusses des Feuchtigkeitsgehaltes des Butans.

GroBversuche: Als beste techriische Arbeitsweise wurde des Schlgusvéffahréh ga-

rer Beachtung des

wihlt, In einem 100-Ltr.-RShrenofen wurden Versuche in ruhender Schichi in

6=stﬁndigém Wechsel von Dehydrierung und Reaktivierung des Kontakites im Ofen
- selbst durchgefiihrt. Die Wiederbelebung des Kontektes geschieht durch Aus-
brennen mit verdiinntem Sauerstoff. Die Ergebnisse blieben hinter denen der

Kleinversuche zuriick. AlgtUrsache”Wﬁfﬁ@'der schidliche Feuchtigkeitsgehalt

des i-Butans erkannt.

Die in den beiden 25¥Ltr°;0fen durchgefithrten Versuche zeigten, daf das

Gegenstromprinzip ungeeignet ist’ da der Kontakt zu tanzen beginnt und zer-

reibt. Der bei den Versuchen verwendete gréfere Rohrdruchmesser (80 mm)

. gab keine Nachteile.

b) n-Butan:

Kleinversuche wurden weitergefiihrt, jedoch nicht/mit dem urspriinglichen

OX=

7iel der Weiterverarbeitung auf Butadien, sondern n-Butylen ausschlieBlich

fiir die Cewinnung von héchstklopffesten Treibgtoffen (Alkylierung, Copolyme-

risation) herzustellen., Die Umsetzung findet Zhnlich wie bei Isobutan in

Réhrensfen mit dhnlichen Ketelysatoren, aber bei etwas niedrigeren Tempera-

turen statt.

% 20} Polymerisations

4 a) Isobutylenpolymerisations 3
' Die weiteren Vorarbeiten fiir die obengenannten T 52-Projekte ergaben die e
Wahl des Festkontaktholmerisations»Verfahrens° Kleinversuche hierﬁbqr sind :
jetzt als abgeschlossen zu betrachten, nachdem Kontaktreaktivierung mittels
Wasserdampfes gelungen und die ginstigste Arbeitsweise wie folgt festgelagt

igt: Reaktionstemperatur 80-120°, Druck 50 Atm., EKatalysator vorerhitzte

technische o-Phosphorsdure auf Asbe
' in 250-Ltr.-0fen konnten die Ergebn

gt oder Schlackenwolle, Bei GroBversuchen
igse der Kleinversuche bestétigt werden.

Polymerisationsversuche mit fliissigen heiBen Mineralsduren als Katalysator

im Einstufenverfahren ergaben keine Vorteile gegeniiber der oben beschriebe-

nen Arbeitsweise. Ebenso wurde das Zweistufen-Schwefelsiureverfahren noche
mals helbtechnisch gepriift. Gegeniiber der Festkontaktpolymerisation lief

auch dieses keine Vorteile erkemnefio™ ~ . LT
obutylen wurden nicht fortgesetzt;

Spezialtreib-

Versuche zur Riickspaliun YO
weil inzwischen das Priisobutan e
stoff gilt.

n Triis
benfalls als gleichwertiger

!

|

P
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b) Copolymerisation: :

' Die Versuche zur MisahEOIxmerisayioh von i- und n-Butylen sowohl iber
Festkontakt (PhoaphorsauremAsbest)v als auch mit fliissiger heifSer Phosphor-

sdure bhestdtigten die uns von Amerika bekannt gewordenen Ergebnisse. Es ge-
lang, bei 50-60% Umsatz pro Durchgang ein Copolymerisat herzustellen, das nach
Aufhydrierung Oktanzahlen von 93 - 95 sufwies. Im Interesse der aussichtsreich

erscieineﬁden Alkylierungsversuche wurde von weiterer Entwicklungsarbeit ab-
gesehen. _

( g o) Alk ;ierun 8 (dgho Xondensation von iso-Paraffinen mit Olefinkohlenwasserstof-

- Die Arbeiten auf diesem Gebiete wurden stark vorangetrieben. Als Olefin-
komponente wird jetzt wegen der Ausbeute und des geringeren Schwefelsidure-
verbranchs nur noch n-Butylen gewdhlt. Die bisherigen Ergetmnisse sind giin~
stig zu beurteilen. Die Alkylierung verléuft bei gewshnlichem Druck, einer
Temperatur von 0° und einem Verhiiltnis von Olefin zn Isobutan wie 1 : 20 mit
Augbeuten an Gesamtalkylat bis zu 230 %, bezogen auf das eingesetzte Olefin,
Hierbei wird das Olefin-iso-Buten-Gemisch in gasférmigem Zustand zugesetzt.

) Die entstehenden Benzine sind praktisch gesdttigt und enthalten bis 86 %
Cg-Kohlenwassexstoffe neben einem ganz geringen Vorlauf und Nachlsuf, Dis
Hauptfraktion 98-1200 zeigt Oktanzahlen von 93=95. Eine halbtechnische Appe-
ratur ca, 0,5 - 0,8 Tato Alkylat zur Priifung dieser Arbeitsweise in griBerem
Mafstab ist im Anfahren. o
| Weitere Versuche zur n-Butylen-Alkylierung unter 2 - 5 Atm. Druck und
groferen Isobutankonzentrationen verliefen giinstig.

4,) Isomerisation von n-Butans : R

Das schon in fritheren Jahren bearbeitete Problem der Paraffin-Isomerisa-
tion zur Erweiterung der Isobutanbasis wurde wieder aufgegriffen. Uber WSs-
Kontakt in Gasphase oder AlCl3 in Flilssigphase gelang es, das n-Butan bis zu
50,% in seine i-Form ohne grofle Verluste zu iiberfithren. -

: Anmexkungs Bei seiner Amerika-Reise konnte Dr.Keufmenn dort vorliegende PFr-
& fahrungen sammeln. ' :

}imeiten fﬁr_l94084

zu 1,) Mit den GroBanlagen zusammenhiingende Fragen werden noch weiter bearbeitst.
Die n<Butan-Dehydrisrung wird weiter studiert, zumal im Hinblick auf die
Alkylierung. ' w

m 3,) Alkylierung wird intensiv weiter bearbeitet mit dem Ziel, mSglichst bhald

.4 ~ gréBere technischs Anlagen entwickeln zu kdnnen. Eine besondere, bereits

1% angefangene Aufgebe ist die unmittelbare Verarbeitbarkeit des durch kata-

3 lytische Dehydrierung des n-Butans in verdinnter Form vorliegenden n-Buty-
lens. : : '

2 40) Versuché werden nebenbei welter verfolgt.

!

.
s
t
}
+

fen zu klopffeaten gesittigten Produkten) -~f v
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Bearbeiter: Dr.Smeykal, DI‘oKrajewski,"Dr.;va'd.,Eorst9 Dr.Asinger, Dr.Spohn, Dr.Bock,

\oal lg

4\

{ bearbeitet., )
Jirbeiten fiir 1940s ‘ : » '

Chlorierungsversuche an Hy-Gasen und -Olen

i Dr.Génicke (bis 1.9.), Dr.Schmidt (ab 15.4.), Dr.Richter (ab 1.9.).

}lﬁGasphasechlorierung:

Die Chlorierung von Gasen und Olen verfolgt den Zweck, des relativ trige Kub .
lenwasserstof fmolekill zur Umsetzung fiir weitere Verwendungszwecke reaktionsfihig
‘machen, In der letzten Zeit wurde fast ausschlieflich die Einwirkung von S0p uand L
‘Chlor auf Kohlenwasserstoffe bearbeitet. Die halbtechnische, Anlage gur Sulfochle- =
rierung von gesfdrmigen Paraffinkohlenwasserstoffen im kurzwelligen Licht kam im = '
2,Quartal in Betrieb., Es zeigte sich, daB die Reaktion auch im BetriebsmsBstab |

f' glatt durchfithrbar ist. Die Schwierigkeiten im Werkstoff wurden durch Verwenden

keramischen Materials liberwunden. Die Versuchsbetriebsanlage war fiir eine Erzeugung
von T Moto Produktion an Propansulfochlorid gebaut. Sie ~leisteét insgesamt ca,10 %
Propansulfochlorid und 1 t Athansulfochlorid. Besondere Aufmerksamkeit wurde der
Heranbringung des aktiven Lichtes in den Reaktionsraum gewidmet. Dies geschiebt
z.Z2t.durch Einstrahlen mit Heraeusbrennern durch seitlich eingetauchte doppelwan

1| dige Quarzrdhren. Auch Osram-Niederdruckquarzlampen scheinen sich zu bewshren (8.

Skizze). Eine Betriebsanlage fiir 40 Moto ist geplant.

2) Olchlorierungs o ,
Die Sulfochlorierung von Olen, insbesondere von Mepasin, wurde sowohl im La-

. boratorium als auch im halbtechnischen und Versuchsbetriebsmafstab eingehend bear
beitet. Im Laboratorium wurde die Sulfochlorierung auBer auf Kogasin such auf die:
verschiedensten gesdttigten Ole, wie Vorhydrierprodukte und aufhydrierte Erddimit . ..
telsle angewandt und gefunden, daf diejenigen Ole mit hohem Gehalt am Paraffinkeh - L
lenwasserstoffen am geeignetsten waren, Zur Treanung der Sulfochlpride von nich% ‘

. umgesetzten Kohlenwasserstoffen wurden verschiedene selektiv wirkende Lésuogsmit- {‘*f

tel gefunden. TFiir die technische Anwendung ist von diesen fliissiges Schwefeldiowyd - MR
am geeignetsten. Durch Extraktion mit diesem Losungsmittel wurde ein fir die Sei- |
fenindustrie geeigneteres Ausgangsmaterial geschaffen (Mersol E). ‘ ' S
Die Sulfochlorierung in der Versuchsbetriebsanlage kam Ende April in Betrvieb., . |
Sie arbeitetc zufriedenstellendy die Lrgebnisse standen im Einklang zu dem veran- = !
gegangenen Klein- und halbtechnischen Versuchen. Das Heranbringen des fiir das An- £
springen und die Inganghaltung der Reaktion notwendigen kurzwelligen Lichtes wurde
durch Schaugliéser mittels von auBen angeordneter Hg-Lampen bewerkstelligt. Auch
das Einstrahlen von Licht durch seitlich eirgefiihrte Tauchrohre wurde wieder anft..
gegriffen.. In der Versuchshetrigbsanlagé worde auch die Weiterverarbeitung des
Mepasinsulfochlorids auf Weichmacher (Mesamgll) und Mepasinsulfonat (Mesapon N) in
groBerem MaBstabe durchgefithrt. Bei Mesamoll erreichte die Qualitét des Produktes
noch nicht ganz diejenige des im halbtechnischen Mafigtabe hergestellten Weichma.
chers. Mesapon N konnte ohne Schwierigkeiten in grioferen Mengen hergestallt werden,
Die Verseifung des Halbsulfochlorides und die Trocknung-der Sulfonatldsung auf dem . -
Walzentrockner verliefen ohne besondere Schwierigkeiten (s.Skizze'Ridckseite). Die = 1 =
inlage leistet z.Zt. ca. 50 t Mesapon W und ca. 20 t Mesamoll im Monat., o
Die Nachfrage nach beiden Produkten ist auferordentlich lebhaft. Fiir belde )
Produkte sind daher erdBere Betriebsanlagen im Bau, an-deren Planung mitgearbeitat -
wurde, Zur Einfithrung des Eepa51nsu1foc§§orlas wurden in Zusammenarbeit' mit der o
Abt.Z. in Frankfurt umfengreiche Versuche in Seifenfabriken durchgefihrt. _ e
Im Laboratorium waurden im Verlaufe von Entwicklungsarbqiten suf dem Sulfonat -
gebiet durch Benutzung bestimmier Mepasinfraktionen als Ausgangsmaterial Produkte
nit besonderem Netz~-, Wasch- oder Avivagevermdgen hergestellt. Die Kalzium- und
Magnesium-Mepasingulfonate erlangten besonderes_Interesse fiir fettfreie Stilcksei.-
fen, Die Eigenschaften des Weichmaghers Mesamoll konnten in Laboratoriumsversuchen
durch geeignete Nachbehandlung verbessert werden. N ,
© " purch Einwirkung von Ammonisk und Aminen auf Sulfochlorierungsprodukte wurden
“Sulfamide erhalten. Die Herstellung von Propansulfamid wurde besonders eingehend.

" Auf dem Olchlorierungsgebiet . o

¢) weitere Ausbildung-der Extraktion von Sulfochloriden mit fliiss.Schwefeldioxyd.

Auf dem Gebiete der Gasphasechlorieruug

a) Nitarbeit an dor Planung und dem Anfahren der Betriebganlage zur Sulfochlorie .
) %unzrvﬁﬁ gesdttigten gagfﬁrmigen Kohlenwasserstoffen (p 51%);

b) sulfochlorierung von Chlorkohlenwasserstoffen, :

a) Veiterentwickiung auf dem Weichmacher- und Sulfonatgebiet,
b) Mitarbeit an der Planung und dem Anfahren der Betriebsanlagen,

b L - . ) | \
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a)

BearbeiteraiproVQ‘ty\Drghaucht? Dr.Meier, Dr.Nottes (bis 1.11.)
zielt : | .

Phenoldl--Arbeiten

$

Gewinnung, -Reinigung und Zerlegung von Phenolen.

b) Verwertung von Phenolun: Reduktion,”Enfmethylierung, raffinierande’ﬁydriarunép

c)
a)

Kernhydria?ung, Anoloxydation und -Dehydrierung. Q
Toluol-Synthese. ' s
Phenolamidierung.

Wege:

m a)

Die Gewinnung von Phenolen aus {lfraktionen durch Extraktionen mifteléPhenoLw

‘wasser kanq'untér bestimmten Konzentrationsverhdltnissen vorteilhaft durch-
gefilhrt werden. In Leuna sind die Bedingungen mangels einer phenolreichen

Ulfraktion ungiinstig; auf dem Schwelwerk Deuben dagegen komnte in Gegenstrom -
anlagen das Schwelwasser durch Mischen mit einer geeigneten Teerfraktion vim
8-9 g/Ltro auf 11-12 g'/Ltro Phenolgehalt gebracht werden. Hierbei werden

gleichzeitig weniger wertvolle hochmolekulare Phenolhomologe im Wasser durch

_80l, daneben 23 4 benzinartige Kohlenwasserstoffe. Die Versuche werden weitar
- gefihrt. o o o - ‘
Wihrend filr die.Kérngxdrierung von RD-Phenoldl und von SR I-Carbolsgdiure {ibe:

~ mit anschlieBender Entfernung von Kohlenwasserstoffen und H,S durch Einblaakn i
- von Dampf. Das erhaltene Produkt mu8 vor Luftzutritt geschiitzt zur Kermhydrie
.runglweitergéfﬁhrt werden und 1dBt sich dann im Dauerbetrieb ohne Schwierig-

Weise wirtschaftlicher. Die halbtechnische Anreicherungsanlage mit anschlis-
Bender Entphenolung war 2 Monate in Betrieb. ' ' '

Die Versuche, das nach dem HeiBwasserdruckverfahren gewonnene Phenolgemisch
von Neutraldl zu befreien, wurden fortgesetzt. Die Extraktion mittels alipha-
tischer, niedrig siedender Kohlenwasserstoffe im Gemisch mit SO? und NHj '
brachten keinen endgiiltigen Erfolg. Dasselbe gilt von der Wasserdampfdesgtii-
lation des neutraldlhaltigen Phenoldls, bei der sich wohl das Neutraldl im
Destillat stark anreicherte, im Sumpf Jjedoch nicht vollsténdig entfernt werden
konnte. Zugabe von Benzidin zum RohphenolSl ergab zwar die Bildung einer
kristallinen Benzidin~Phenol- (bezw. Kresol-) Molekiilverbindung, die leich#
abscheidbar und in ihre Bestandteile trennbar war; der Benzidinverlus% durch
Loslichkeit in Neutraldl war aber zu groB.

Von dem in der Hydrierung betriebsmdBig gewonnenen Heifwassersl wurden—zur 4
Neutral3lentfermmg nach einer Umldsung iiber NaOH weitere Mengen destilliewnt: i
1 518 t ergeben 41C ¢t Carbolsdure-Kresol-Gemizsch. Nach {lbergang auf Gewinnung
der Phenole des Mitteldds mittels NaOH-Losung im Gegenstrom wurde auch dieses
"Phenoldl M" zerlegh: 1 439 t ergaben 643 t Karbol-Kresol-Gemisch (Phenol 8}

MD). Beide Male wurde das Destillat zur Gerbstoff-Fabrikation nach Leverkuses

geliefert. . ‘

Der hohe Anfall an Xylenolen bei dér Phenoldlzerlegung veranlaBte Versuche fux
ihre Reduktion und Entmethylierung. Ersteres gelang mit Methanolkontskt be.
einem Umsatz von fast 100 %Tﬁit 98 % Aromaten im Anfall. Die geringe Pretis -
spanne Xylenol - Xylol macht jedoch das Verfahren quirtschaftlicho Die Ent
methylierung mit Co-Cr-Kontakt auf Triger ergab wohl 36 % Carbolsédurs + Kra

Ni-Kontakt keine Vorreinigung notwendig war, war dies der Fall bei rchem S..04 .
Sie erfolgte unter schwachhydrierenden Bedingungen bei hoher Kontaktbelasiung

keiten zu Anol hydrieren..



Bei der Adipinsiuregswinnung aus den sc gewonnenen Anolen'gelahg es, nach der

Oxydation durch Eindampfen der Mutterlauge zuerst die Adipina&ure als weiBle
Kristalle getrennt von den Homologen zu erhalten.

l
Die Dehydrierung von reinem und spédder von einem Homologengemisoh von Cyeclo- i
hexanol zu Anon wurde zuerst mi% oxydischen und sulfidischen Kontakten ohne |
Erfolg; dann mit Messing verschiedener Zusammensetzung mit gutem Ergebnis vor-
genommen . Dabei sind Temperaturen von iiber 500° erforderlich unter Fernhaltung
von Eisen und Kupfer als Werkstoffe. Das Anfallprodukt enthielt bis-95 4 Anon.
Verringerung des Zn-Gehaltes auf 5 - 15 % in Messing erlaubte ein Senken der |
Temperatur um ca. 100° auf ca. 420 - 460° (DRP angemeldet). Zur Aufarbeitung "W“
des Anfallproduktes wurde ein neuwes Verfahren - Wasserdampfdestillation-nach |
" erfolgter Ozimierung des gebildeten Anone - ausgearbeitet (DRP angemeldet) % N
?

- Das Dehydrierverfahren hat sich auch bei der Verarbeitung von Isopropylalkohol
bewdhrt.

In Zusammenarbeit nit dem Benzol-Verband wurden Versuche unternommen, gﬁg
Benzol und Methylalkohcl unter Verwendung von Phosphorsdure-Kontakten Toluol
-zu gewinnen. Das Hauphziel bestand in der Auffindung eines wirksamen Dauer-
kontaktes, mi% welchem sich die Bildung hoherer Benzolhomologen vermindern
1§Bt Die aussichtsrezchen Versuche werden fortgesetzt.

4uf dem Amidievungsgebie+ konnte Mesitol im Kleinversuch iiber einen Oxydischen'
A1=Zn~0r -Kontakt mit annshernd 100%igem Umsatz zu Mbsidin umgeseqzt werden.

reiterarbeit in folgender Richtungs

;ﬂ Phenolgewinnungs= und -raffinationsprobleme. 4 L
b Abbau hShere? Phencle, einsthlieflich Xylenol. - s o
4c) Oxydation von Mepasinsulfosauren mit HNOs. o L
d Katalytische Oxydation von Phennlen zu Maleinséure. o
4¢8) Ausarbeitung der mit dér Cyclohexanorﬁehydrierung zusammenhangenden Probleme. L
f Tolucl Herstallung

|
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Isobuty;bl ‘und Amlnarbeiten

\

Bearbeiter: Dr.Smeykal, Dr.Asinger, Dr.Giénicke (bis 1.9.)
Dr.Dierichs (ab 1.7.)

7 . o . - ‘ S n -
a) Amylalkoholsynthese:

~ Nach dem Ubertritt von Dr.Zerrweck zu den K.W.Sy.-Versuchen wurden die geplan-
ten halbtechnischen Versuche zur Aldolisierung von Acet- und Propionaldehyd von

g der organischen Abteilung itibernommen.
; b) Isobutyldlkontaktarbeitens

Die im Anfang des Jahres durchgefiihrten Versuche béi 700 Atm., haben keine be-
nerkenswerten Ergebnisse gebracht. Sie wurden zu Gunsten des Mepasingebietes zu~
riickgestellt, : ‘ ‘

ﬁ)Amlnarbeltena

a) Alkoholamldlerung°

‘Die von’ der Aminfabrik durchgefiihrte Isobutylaminsynthese aus Isobutgpmol und
‘Ammoniak brachte nunmehr beziiglich der Ausbeuten die gleichen Ergebnisse wie bei
den halbtechnischen Versuchen. Das von Mainkur benttigte Di-Isobutylamin wurde
nur teilweise im Technikum hergestellt. Die restliche Produktion iibernahm die or-
ganlsche Abtellung, welche auch in Zukunft das‘Amln herstellen wir w1rd.

B) Carbonsiureanidierungs

. Die Versuchsanlage zur Herstellung von Oktadecylamin aus Stearinsdure, Ammo-
niak und Wasserstoff erzeugte insgesamt ca. 40 t Oktadecylamin, welche von der

Farbenfabrik Wolfen abgenommen und auf den Textilweichmacher Soromin B. S. verarbem-ﬂ;'j
'tet wurden. Die Versuche, die Produktion in den Betriebsmafstab uberzufuhren, ver- ',

ursachten noch einige Schwierigkeiten. Der Grund hierfiir liegt im ‘Unterschied des
angewandten Katalysators, der in der Versuchsanlage aus nafgefédlltem NiS.MoSz be-

stand, wihrend der Betriebskontakt auf trockenem Wege hergestellt wurde. Diese '

Kontaktfragen miissen noch durch Kleinversuche geklért werden,

e) Diamine (Ausgangsmaterial fiir Kunststoffe auf Polyamidbasis): '

‘Durch Einwirkung von Ammoniak ‘euf Adipinséure in Gegenwart von Katalysatoren
wurde in periodischer Arbeitsweise Adipinsduredinitril in ca. 60%iger Ausbeute er-
helten. Die kontinuierliche Durchfiihrung der Reaktion bereitet betrdchtliche appa--
rative Schwierigkeiten! 2.2t ist eine kleine Versuchsapparatur entwickelt, in der
Katalysatorstudien durchgefiihrt werden sollen. Ein neuer Weg zur Diaminsynthese~
Dimerisierung von Isobutenylchlorid und Umsetzung des Dichlorids mit Ammoniak bzw.
Aminen wurde bezugllch der ersten Reaktionsstufe berelts erfolgrelch beschritten.

Iuterarbeit 19402

gu 1a und b keine welteren Versuche; '
‘zu 2a: keine gré8eren Versuche, nur gelegentliche Kontaktauspriifungen;
zu 2b: Kontaktstudien bei der Carbonsiureamidierung;

zu. 2¢; on ) #w - w1 Dinitrilherstellung, Dinitrilhydrierung.
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Katalysator—Arbeiten”

Bearbeiter: Dr.Krajewski, Dr.Hill, Dr.Markus ab 12.Juni 1939

wAllgemeine Katalxsator-Arbeiten

Fiir folgende;Arbeltsgeblete wurden Kontakte weiterentwickelt bzw. neu herge-

. stellts #
lg Mittqlﬁlspaltversuche 5 Redukfion von Xylenolen
2) Dehydrierung von Butanen 6) Toluolsynthese
Bg'OIefinpqumerisation _7; ‘Hydroforming
4) Entmethylierung:von Xylenolen ~ 8) Untersuchungen iiber die Sulfochlorie--

P A T b

rung als photochemische Resktion.

Fiir die Mittelolsgaltversuche haben sich gegeniiber natiirlichen und vorbehan-
delten Erden in ihrer Wirksamkeit wesentlich iiberlegene gynthetische Kontakte der
Zusemmensetzung A1203-3102 bewdhrt. Es gelang, auf dieser Basis formfeste Kon-
takte mit guter Ausbeute an olefinreichen Benzinen zu gewinnen, Die kiinftige Ar-
beitsrichtung geht auf die Herstellung abriebfester Aluminium-Kieselséure-Kontakte

bestimmter Gestalt, die zur Gewinnung klopffester, olefinarmer Krackbenzine fiih-
ren sollen,

Fiir die Dehydrierung von Butenen wurden Kontakte der Oxydkombinationen A1205e
Cro03 weiterentwickelt und Kombinationen 5i02-Cro03 systematisch untersucht. Eine
Erhéhung der Aktivitdt soll durch nachtridglich aufgebrachte Zusdtze noch erreicht
werden,

Dié”Hérstellﬁng des fﬁfwaié“01éfihpolyméri§a¥ions#ersuche bénﬁtigten Asbest-
phosphorsdurekontaktes macht Schwierigkeiten, weil Asbest schwer zu erhalten ist.
Es'éipdmdeshalb Versuche im Gange, den Asbest durch Schlackenwolle zu grsetzen;"

Die Entmethylierungsversuche von Xylenolen sind bezuglléh Kontaktversuche )
noch im Anfangsstadium. Kontakte auf Basis A1203-8102-Cr205,wie Oxyde und Sulfide
der Metalle der 8.Gruppe werden entwickelt,

Die Versuche iber die Reduktion von Xylénolen sind abgeschlossen; als geeig-
nete Kontakte haben sich der gebrduchliche Methanolkontakt und ein Zinkoxyd-Chrom-
oxyd-Eisensulfid-Kontakt bewdhrt. ! | '

Fiir die Toluolsyntheseversuche sind Asbestphosphorsiurekontakte vorlauflg
ausproblert worden.

| Zum gx_roformlngprozeﬁ warde das System Al203- Cr203 systematisch untersucht.
Trotz der erst vor kurzem erfolgten Aufnshme des Arbeitsgebietes sind schon Kon-
takte mit befrledlgendem Ergebnis hergestellt worden. Die Entwicklung der Kontakte
auf andere Systeme ist in Arbeit. SchlieBlich wurde noch unter Mitarbeit von
Dr.Mayrhofer die Sulfochlorierung von. Kohlenwasserstoffen als photochemische Realk-
tion untersucht und gefunden, daf Lichtwellenbereiche oberhaldb 5000 Angstrom nicht
mehr wirksam sind. Das aktivste Licht liegt im Wellenberelch 3600 « 4400 Angstrom,
Unter 3600 Angstrom sind allerdlngs noch keine Versuche mit engerem Wellenbereich
unternommen worden,

'Welterarbelt 19403

Zu 1, 2, 4, 6 und T:
Hierln sollen Kontakte weiterenbw1ckelt bzw, neu hergestellt ‘werden. )

Zu 3 und 53 - . .
Diede Versuche sind weltgehend abgeschlossen° ! L e

g
Zu 8; ! ! |
Die Versuche mit Sulfochlorlerung sollen auch im Wellenberelch unter 3600.Ang.

‘strom durchgefiihrt werden, : .
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