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B 135 + Isobutylenpolymerisat in Me 52, abgegeben an E T 100-Anlage.

!

® - den vergangenen- Jahren nur die wichtigsten aufgefiihrt, d.h.

B TN

Versuchslaboratorivm einschl; Techhikum'-

Von den Arbeiten des Versuchslaboratoriums sind im folgenden Beright wie'in

1€ fd S C solche, die entweder
abgeschlossen sind oder sich in einem forigeschrittenen Stadium der Entwicklung
pefinden. Die Arbeiten erstreckten sich auf folgende Gebiete '

?f_l ~Eydri¢rarbe;$en auf dem Sumpfphase- und Gasphasegebiet.

2‘Katélytisches Kracken. ) '
3) EHf~Verfahren (Hydroforming).

4) Berstellung von extrem klopffesten Treibstoffen auf Basis von By-Gasfraktionen.

'6) Phenoldlarbeiten.
1) Amine- und Kunststoffvorproduktversuche.
' 8) 0xo-Versuche.

)
)
)
) |
5)-Chlorierungsversuche‘von.Hy—Gasen und Olen.
) _
)
)
)

9 khtalysator- und physikalisch-chemische Afbeitén.

 Bei halbtechnischen Veféuéhén~und'Versuéhsbetriebsanlagen 8ind im Laufe des

Jshree folgende Mengen an Produkten'erzeugt worden:

|
1,3 %+ Propan rein fiir Eigenverbrauch und Abgabe an I,G.-Werke und Kunden.

M}O ~ t Isobutan rein fiir Eigenverbrauch und Abgabe an I.G.-Werke und Kunden.

14 t Normalbutan rein fiir Eigenverbréuch und Abgabe an 1.G.~Werke und Kunden.
0,4 t Penten aus Gasbenzin fiir Werksbedart. ) ‘

31 ¢ Roh—Okfodecylamin geliefert an I.G. Wolfen; Farbenfabrik.

162 t Mersol D fiir eigene Versuche und Abgabe an Seifenfabriken.

B Mesapon N fiir Werksbedarf und 1.G.~Bedarf,

48  t Mesamoll fiir 1.G.-Bedarf.

30 t H.F.~Benzinanfall fiir Motorenversuche und zur Weiterverarbeitung-dim-— -1

| Hy-Betrieb, ‘ ' »
-t Propansulfochlorid fiir eigénen und I.G.-Bedarf.
t Kthansulfochlorid fiir 1.6, Hochst. |

363 ¢ Phenol-Eresol-Fraktion aus M-Phenolsl filr 1.G,-Bedarf im Rehmen der
. I.G.-Phenol-Erzeugung.

. .‘“ ~:f7 e




. Bydrierungsarbeiten auf dem Gasphase-Gebiet

; Bearbeiter: Dr. Kaufmann, Dr. Welz.

EAmeiten in 1940:

: , In Hinblick auf eine’, Lrwelterung der Rohstoffbasis fiir die Bydrieranlage

] Litzkendorf wurde die Verwendungsmoglichkeit eines Mittelols (d = 0,890,

: Sn.edegr° 110 = 325 ) aus Erackdlriickstand in der Gasphase im Klelnofen bei 600
3 -atil iber Kontakt 6434 gepriift. Das Produkt lieB sich bei 390 mit einer Lelstung
von 0,7 v/v/h und einer Vergasung von cdo 10 % auf ein Benzin (bis 200°) mit der

: “Oktanzahl (Research) 71 verarbelten0 Trotz des hohen Olefingehaltes im Ausgangs-
é:.materlal wurde keine schiddliche E1nw1rkung auf den Kontakt festgestellt.

}

Damlt 8ind die Vorversuche fiir Liitzkendorf (GaSphasehydrierungsversuché)
abgesehlosseno Die Gasphasekammer in Liitzkendorf wurde inzwischen in Betrieb ge-

nommen.




Katelytisches Kracken

_Bgafbeiters Dr. Kaafmenn, Dr. Welz, Dr. Miiller, Dr, Hartmann (ab 1.10.40)

N

B neiten in 1940:

Die Spaltversuche wurden asusschlieBlich auf die Herstellung von Fliegerbenzin
nit einem Siedeendpunkt von 165° gbgestellt. Da dies bisher nur drucklos iber
festangeordnetem Katalysator moglich ist, wurden die Arbeiten mit staubférmigem
Kontakt (drucklos in Gasphase und unter Druck in flussiger Phase) einstweilen

gurlickgestellt. _

P Filr die Herstellung von Fliegerbenzin sind nledrige Temperaturen (400 - 420°),
%  lurze Reaktionsperioden (15 - 30') bei Durchedtzen von 0,6 = 1,5 v/¢7h und die
B Verwendung von Aluminiumhydrosilikat-Kontakten erforderllch° Die Formfestigkeit
und Reproduzierbarkeit der Kontskte konnte verbessert werden. Bester Kontakt:
- Auniniumhydrosilikat (A1(0H)3 3 Si0p = 1314) aus mit HNO3 peptisiertem Al(OH)
und bel Py 3,5 gefdlltem Kieselgel. Als Ausgangsmaterial wurde vorwiegend paraf-
] finbasisches ruménisches Mittelsl benutzt, welches auch spiter in der Versuchs-~
¥ ‘anlage in Prefburg verwendet werden soll.

Ginstizste Bedingungen fiir rumdnisches Mittelsl (d = 0,862, Sdgr.'200 - 4000)3
Pemperatur 420°, Durchsatz 1,5 v/v/h, Reaktionspergode 20 Minuten.
| . :

Lusbeutes 22 Gew) Fliegerbenzin (Oktanzahl 76, Olefingehalt 6 %).’

1 . oy
Loy A

Arbeitan fiir 19413 ; | IR

Versuche zur Herstellung von Fllegerbenzin durch drucklose Spaltung auch mit .
staubformigem Kontakt. Inbetrlebnahme der halbtechnischen Versuchsanlage (Kontaktw‘
inhalt 1 cbm) in PreBburgo -
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g'umeiten fiix 1941:

1=

- HR-Verfehren (Hydroforming)

Bearbaiters Dro Kaufmann, Br, Welz, Dr, Muller (ab 1.7.40), Dr. Treuge, - . ?
Dr. Zerrweck (bis 1.7, 40) |

1) Unbeheizter Groﬁraumofen bestehend aus 3 .isolierten Ofen zu 50 1 mit Zwischenn

- 2) gasbehelzter Rbhrenofen (5 Rohre zu 251 Kontaktinhalt, 90 mm §f).

W irbeiten in 19403 | o B . ‘ ’ o

Das HF-Verfahren erméglicht die Herstellung von HochlelstungsnBenzinen, die
tesonders gute Eigenschaften (gute U'berladbarkeit) fiir den Flugmotor besitzen. Da
die Bohstofflage fiir dieses Verfahren (Hydrierbenzin und ruménische oder russische

%', stralghtnrun-Benzine) im Kriege giinstiger ist als beim katelytischen Kracken, war-

&en die Versuche auf diesem Gebiet besonders stark vorangetrieben. - -

Die Untersuchungen begannen mit systematlschen Kontakt- und Produktstudlen
gowie der Ermittlung der giinstigsten Arbeitsbedingungen in auBenbeheizten Ofen
(Kontaktinhalt 1,21, 41 und 25 1, elektrisch beheizt). Sie wurden erginzt durch
Versuche im halbtechnlschen MaBstab (GroBraumofen und Réhrenofen) und gaben die
Unterlagen, die es ermdglichten, die Konstruktion einer GroBanlage in der Ostmark
(Moosbierbaum) mit einer Kapazitit von voraussichtlich 100 000 - 150 000 Jato in —
. Angriff zu nehmen, an deren Planung laufend- mitgearbeitet wurde. Auch in Leuna ist
sine nach dem HF-Verfahren arbeitende Anlage mit der Leistung von ca. 140 000_Jato
1n Erwigung gezogen worden.

Als bester Kontakt erwies sich die Komb1nat10n 90 % A1203 - 10 % MoO3 Die
'Produktstudien erstreckten sich im Hinblick auf die geplanten GroBenlagen” (Moos-
bierbaum und Leuna) hauptsdchlich auf ruminisches stra1ght-run=39n21n und Vorhy-
drierungsbenzin Leuna., Die giinstigsten Arbeitsbedingungen sind weitgehend von der
- Beschaffenheit des Ausgangsmaterials abhanglg° Folgende Bedingungen wurden als R
bisher ginstigste ermittelts U

Naphthenlsche Benzine (z.B. Vorhydrlerungsben21n Leuna) , i
Temperatur 480 - 5000, Druck 30 atili, 500 1 Kreislaufgas pro 1 a1, | ¢
Durchsatz 1 v/v/h, Linge der Reaktionsperiode 24 h.

ar&gfin- und . gemlschtba51sche Erdslbenzine (z.B. rumanisches stralght-run-Benéln) )
Druok 15 atd, Temperatur 490 - 5000, Durchsatz 0,6 - 0,75 v/v/h, 500 1 Ereislauf-~ |

gas pro 1 01 Lénge deér Reaktionsperiode 12 h.
Unter diesen Bedingungen konnten folgende- Ausbeuten erzielt werden:

Vorhydrlerungsbenzin 84 % (50 % Aromaten, Oktanzahl 78 - 80), ruménisches Benzin :
% (50 % Aromaten, Oktanzahl 80 - 82). | .

Bei ‘den Versuchen im halbtechnischen MaBstab wurden 2 Ofensysteme ausgepruft.ff'“

vorheizer (das gleiche Ofensystem wird -in Moosbierbaum verwendet), ¥ I

Das erste Ofensysiem ist einfacher und bllliger, gibt jedoch bisher um ca. 5 %
schlechtere Benz:a.na.usbeuten° -

I
Yoo

o Fortsetzung der Versuche, insbesondere im halbtechnischer MaBstab, um weitere ;
érundlagen fiir die Grofanlage. Moosblerbaum und die neuerdlngs geplante Anlage in '
Leuria 2 beachaffano
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f"gggstellung von extrem klopffesten Treibstoffen suf Basis von Hy~Geafraktionen -A;;‘!q

| ‘:Bearbaiter: Dr .Kaufmarin, Dr;Strﬁtz, Dr,Pohl II; Dr.Kihn, Dr.Reisinger (bis 105040),.mﬁg

" Dr.Proitzsch (1.6.-1.10,40), Dr.Groll (ab 1.8.40)

] lﬁieitén in 16403 | o
; a) Dehydrierung von Isobutan . - - _

ST

" Kleinversuche #*.ff%f'“

R N Bl

Die weiteren Untersuchungen hatten zur Aufgabe, einen noch selektiveren und
aktiveren, jedoch auch abriebfesten Kontakt herzustellen. Das Ziel wurde serreicht .
guf Basis aktiver Tonerdehydrate, Trinkung mit Chromsalzen und Alkaslisierung, je-
doch ist die' Lebensdauer der Kontakte auf einige 100 Stunden beschrénkti. Eingehen-
de Kontakt-Reaktivierungsversuche ergaben die Grundlagen zum Bau eines halbtechni-
schen Reektivierungsofens. ’ |

N,

'

GroBversuche

Das Schleusverfahren wurde in einem Rohrenbiindelofen halbtechnisch bei .
4 - 8stiindiger Kontaktaufenthaltszeit durchgefiihrt. Bei 1000-facher Gasbelastung

wirden tiber dem bisherigen Betriebskontakt 22 - 24 % Isobutan mit 80 -~ 85 % Ausbeu- iE

te umgesetzt. Die technischen Schwierigkeiten des Ausschleusmechanismus wurden
iberwunden, Der Abrieb liegt in ertréglichen Grenzen.

-'Die Kontakiwiederbelebung wurde in einem keramischen Schleusofen kontinuier-
lich mit 2= 3 % 02 enthal tendem Kreislaufrauchgas erfolgreich durchgefithrt. Durch
nur teilweises Abbrennen waer es moglich, die zum Wiederbeleben erfordérliche Ver-
weilzeit wesentlich abzukiirzen. Vorher war diskontinuierliche Resktivierung in
‘einem Schachtofen unter Steigerung des Op von 2 % auf 12 % studiert worden.

!

b) Dehydrierung von n-Buten gowie Gemischen von n- und i-Buten ' N e

Die Dehydrierung von n-Butan und Butangemischen hat im Hinblick auf die Er?

weiterung der Rohstoffbasis zur Herstellung,hobhklopffester Treibstoffe en Inter- . |-

esse gewonnen. Bei Laboratoriumsversuchen wurden im wesentlichen die gleichen Kon-

(B takte wie beim Isobutah benutzt. Es konnten beim n-Butan bei 530 - 5600 {iber 200

# - Stunden 26 % mit 90 - 93 % Ausbeute in 4-Stunden-Perioden umgesetzt werden. Die.

~ Hischbutandehydrierung ergab noch gﬁnst%gere Werte, In 4 - 8-Stunden-Perioden wur-
den Buténgemische sehr selektiv, d.h. mit 90 - 95 % Ausbeute, dehydriert und 30 %

Unsatz erzielt, bei Belastung 1000 1 C4H;q/1/h.

In einem 25-1-0fen wurde ein mit Ammonbichromat getrénktes Tonerdehydrat (0p- ‘]%f

B paver Tonerde) iiber 200 Stunden mit n-Butan gefahren. Umsatz 22 - 24 %, Ausbeute
N 84 - 90 %. Der Abrieb war infolge der unregelmiBigen Kontaktform sehr hoch.

¢) Dimerisation von Isobutylen

Zur Verbesserung des fiir den Betrieb vorgesehenen Asbest-Phosphorsadfé-Koﬁ-
taktes wurden beildufig weitere Kontaktversuche durchgefiihrt, .

d) Die Isomeriéierung von n-Butan mit XIVolframsu.lfid"] -~

Dié Iéomerisierungdmit'WSg wird vorteilhaft éhrqhgefﬁift53éi,einer Témpefatur i

von 4150, einem Druck von 100 ~ 200 at und einem Hp~Pariisldruck von 40 - 50 %.

Dis Lebensdauer des Kontakies betrigt ca. 6 Monate. Die Umséitze sind bei einer Be--
lastung von 0,5 30 - 40 % i-Buten, Die Ausbeute an i-Butan betrégt 85 - 90 %. |

Dis Iacmérisie$mhg von n-Butan mit 41013

“Man arbeitet zweckmiBig in der Gasphsse bei Temperatiuren um 100° und eindm = |

~ Druck von 15 - 17.atil. Bs ist notwendig, einen HC1l--Partisldruck von 10 = 20 % suf- ﬂi/

B Fechbsuerhal tens Der AlClz-Verbrauch betrigt 1 - 2 % bez. suf gebildetes i-GzH10, . = -

ﬁ5 bei-4Q - 50 % Umsatz und Ausbeuten von rd. 95 %. Als Resktioneraum dient ein mit -

|| . ,‘.' o D . . ) . S : } - RN
! : o ‘ ) ol B o oy \\‘
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A1Cl, und Pilllkbrpern (Reschigringe usw.) gefillltes, mit Wasserdampf beheizbares

- |§ Eontéktrohr. Eine halbtechnische Anlage ist in Me 52 gebaut worden, die in Kiirze ,,?ﬁ-
B angefahren wird. A

L | a) Die Algxlierunr von Iscbutan mit Butylenen mittels Schwefelsdura R

|  Nachdem im Laboratorium die-Eauptreaktionstedingungen der Alkylisrung, wie
l,;'r nohe Isobutankonzentration und gute Emulgierung der Resktionsteilnehmer, erkannt
} g waren, wurde in Me 244 eine kleintechnische Versuchsapparatur gebaut. Der Reakti-
N ‘onsraum besteht aus einem Rilhrbehilter. Gute Emulgierung und Wegfithrung der Reak-
tionawérme (290 kcal pro kg Alkylat) bei Besktionstemperaturen um 0° C wurden er-
reicht durch im Resktionsraum verdampfendes Iso-Butan. Der Schwefelsiureverbrauch
B betrégt 5 - T % bez. auf gebildetes Alkylat. Bei n-Butan enthaltenden Ausgangsstof-
i : fen kann der n-Butanspiegel, bez. auf die im Reaktiomsraum befindlichea Echlenwas*
- B serstoffe, vorsussichtlich 40 % betragen. Bilanzversuche ergaben Ausbeuten an ge-.
| gemtorghnischer Substenz von 97 % und hoher. Zur Bestétigung der gefundenen sogen.
(Ubertheorstischen™ Ausbeuten bez., auf eingesetztes Butylen sowie zur Klérung des
Reaktlonsablaufes bedarf es noch weiterer Versuche. Die gewonnenen Alkylate haben -
eine Oktanzahl von 95. Sie sieden zu 80 - 95 % unter 170° C. In Me 52 ist eine Ver-
i suchsalkylieranlage fiir 2,5 Tato Alkylat erstellt wor&en, die in Kiirze angefahren
- wird.

W irvoiten fur 19415
‘8 1) Dehydrierung

N Weiterentwicklung hochektiver Betrlebskontakte zur Dehydrierung von insbe-'.
| . sondere n-Butan und Gemischen von n- und 1-Butano o ~ ’

b

2) Isomerisierung
Ubertragung der Kleinversuche ins Halbtechnische.

I

|

3) Algxlie g : _
' Weiteres Studium der Reaktionshedingungen und Ubertragung 1ns Halbtechnische,ﬁ

. o




;\Chlorieruggeversuche von Hy-Gagen und Ulen

Bearbeiter: Dr.Smeyksl, Dr.Krajewski, Dr.v.d.Horst, Dr.Asinger, Dr.Spehh (bis 1.10.
40), Dr.Béck, Dr.Schmidt, Dr.Richter, Dr.Ebeneder, Dr.Geid, Dr.Peinze, .
Dr.Bckoldt (seit 1.5.40), Dr.Rennhak (seit 10.5.40), Dr.Heller (seit:
11.6.40), Dr.Breywisch (seit 16.8.40), Dr.Naggatz (seit 1.9.40) -

B boiten in 1940: - " | | -
% &) Gesphasechlorierung '

| Die Versuchsbetriebsanlage zur Erzeugung von Propan- und Kthansulfochlorid
8 wurde zwecks Sammlung weiterer Erfahrungen fir die Betriebsanlage in Tdtigkeit ge--

. halten. Die bisher angewendete Arbeitsweise hat sich bewiihrt. Durch Anwendung von

Osrambrennern (HgHS 1000 zu 260 Watt) war es mbglich, die doppelwandigen Quarzrth-
ren durch sinfache Hartglasréhren zu ersetzen. In der Anlage wurden 5 000 kg Pro-
‘pasnsulfochlorid und 5 000 kg Lthensulfochlorid erzeugt. Letzteres dient zur Her-
stellung eines Farbstoffzwischenproduktes in Hochst. Die geplanie Betriebsanlege
fiir 40 Moto Propensulfochlorid ist im Aufbau begriffen., &n ihrer Planung wurde
weiter mitgearbeitet. Im Laboratorium wurde'die Sulfochlorierung von niedrig mole-
kularen Chlorkohlenwasserstoffern bearbeitet. Sie verlief jedoch nur mit geringen
Ausbeuten an den gewiinschten Chlorsulfosdurechloriden. Ferner wurde die Sulfochlo-
‘rierung des Methans, die bei Atmosphérendruck nur Spuren von Methansulfochlerid
liefert, unter Drucken von 10-at durchgefiihrt. Dabei.wurden Ausbeuten von 40 % Me-
thansulfochlorid, berechnet auf eingesetztes Chlor, erhalten. Die Arbeiten zur Auf-
klirung der Konstitution und der Zussumensetzung der-bei der Sulfochlorierung von
gasiSrmigen Paraffinkohlenwasserstoffen erhsltenen Produkte wurden erfolgreich ab-
geschlossen. :

v) Olchlorierung

 Die Sulfochlorierung speziell von Mepasin wer weiterhin das Hauptarbeilsgebiet. i
Die in der Versuchsbetriebsanlage entwickelte Arbeitsweise hat sich auch in der im:
Frithjehr 1940 in Betrieb genommenen Fabrikatiomsanlage bewdhrt. An der Inbetrieb-
nahme der Fabrikationsanlage wurde mitgearbeitet. Die Sulfochlorierung von hydrier-

i

‘ten Brdolen gewann durch die starke Ausweitung der Mersol-Produktion, wodurch dis e
Xogesinbasis bei vollem Ausbau der Produktion praktisch erschtpft ist, ernmeut an
Bedeutung. Es wurden eine grofe Anzahl von hydrierten Erdslfraktionen sulfochlio-
riert und von verschiedenen 0len Sulfonate erhslten, die in ihren Eigenschaften

" dem Mesapon N eus Mepasin nahe kommen. Besonderes Interesse wurde der Verwendung P
der ‘anfallenden chlorhaltigen Riickéle zugewandt. Versuche, diese Riickéle als Bremn- . 11
stoff in Dieselmotoren zu verwenden, sind noch im Gange. Die Versuche zur Verwer- e
tung derselben durch Entchlorung, Bydrierung und Wiederverwendung fiir die Sulfo- ¥
. chlorierung sind noch nicht abgeschlossen. o : ?

i

Versuche zur kontinuierlichen Durchfiihrung des Sulfochlorierungsprozesses in ;J~p”
der Versuchsbetriebsanlage haven gezeigi, daB diese Arbeitsweise keine wesentliche i .
Erhghung der Raumzeitausbeute gegenilber der bisher geiibten diskontinuierlichen Ars |
beitsweise bringt. po ‘ | ‘

IR
gt
o [

|

. ' | ) .
Bei Versuchen zur Befreiung des bei der Sulfochlorierung entstehenden Chlor-. : .
' wasserstoffs von Chlor- und Schwefeldioxyd wurde gefunden, daB ersteres durch Uber-' |

;', leiten des Abgases iiber Holz- oder Braunkohle, letzterss durch Waschen des Abgasee '

‘f: Merscl E. Das Problem wurde in Zusammenarbeit mit der Firme Edeleanu Gomoboﬁo,wel-ffwé*

nit gelektiven Lésungsmitteln,wie 90 = 95 %iger Schwefelsture oder Xylemol, ent-
fernt werden kemm. ' ' l o

' - pie Eﬁtrgktioﬁqvon¥Me'EsinhalbsulfOchlorid mit~fiﬁésigem SCGo wurde in-einer |,
Walbtecknischen Versuchsanlage durchgefihrt. Die bshelfsmiBige Anlage lieferte.
noch nicht ganz das auf Grund der Laborversuche zu erwartende hockkonzentrierte L

i o
[
b

|
! 3

che die Lieferung der Betriebsanlage ibernommen hat, behandelt. An der Planung Vi f
.—-giner' Betriebsanlaege fiir die Mersol-Extraktion wurde mitgearbeitet. . R »“?ﬁg




119

Durch Binwirkung von C1 und Thionylchlorid in Gegenwart ven Licht auf paraf-

finische Kohlenwasserstoffe wurden chlorierte Suifinsdurechloride erhalten. Die
Herstellung von Mepasingulfamid (Mesulfam) wurde im halbtechnischen MaBatabe durch-
gefibrt und die friheren Laborergebnisse bestitigt. Mesulfam hat Bedeutung-als

- Waschrohstoff und als Zwischenproduki fiir Textilhilfsmittel. An der Planung fir .

l cine Betriebssnlage fiir 60 Moto wurde nitgearbeitst.

~ PFiir besondere Zwecke (Emulsionspolymerisation und Haarweschmittel) warde die
Heratellung von sslzfreiom Mesapon N bearbeitet. Als derzelt aussichisreichstes .
Verfahren erscheint das Verfahren dex Extraktion von Mesapon N mit Methanol.

J ‘Die Mesamoll-Herstellung wurde aus dem halbtechnischen MaBsteb in die betrichs
néfige Febrikation dibergefiihrt. An der Planung und Inbetriebsetzung der Fabrika-
tionsanlage wurde mitgearbeitet, Ferner wurde durch laufemde Untersuchung der Be-

§ tiriebsprodukie an der Vervollkommnung des Verfahrens mitgewirkt, so def die im La-
R Dboratorium entwickelte Standard-Type "Mesamoll Typ I" nunmehr in Gemeinschaftsar-
~ beit mit dem Betrieb auch in der Fabrikation in allen ihren Eigenschaften erreicht
wurde. Da sich Mesamoll nach neuen Feststellungen bei der Jutekeschierung nur im
beschrénkten MaBe verwenden 1i8t, wurden Versuche aufgenommen, die Geletinierfi-
higkeit desselben durch die Wahl besonderer Mepesin-Fraktionen als Ausgengsmaterisl

such durch andere MaBnahmen zu verbessern.

| {

¥ iveiten fitr 19415 |
! ~ Auf dem Gebiet‘derﬁGasphasechlgrieruggi

a) Woitere Miterbeit an der Planung und am Aufbau dér Betriebsanlage zur Sulfo-
chlorierung von gesdttigten gasformigen Kohlenwasserstoffen. .

fb)_ﬁeitere Versuche -zur Drucksulfochlorierung von Methan.

Auf dem Olchlorierungsgebiet: | | , - : *kif

a) Weiterentwicklung der Erdslsulfochlorierung (evtl. unter Druck)

@) Hitarbeit an der Planung und dem Anfahren der Betriebsanlagen (Mesulfam,
i HUersol E). ' : :

¢) Weiterentwicklung der Herstellung~von salzfpeiem Mesapon N, .

d) Ausarbeitung weiterer Sulfosiureestertypen als Weichmacher.

i |

L : DR 1%




Phenolélarbeiten

Bearbeiters Dr, Vogt, Dr, Heier, Dr. Klopfer, Dr. Nowotny

B irbeiten in 19405 N .

: Im Rahmen der Phenolalreinigungsversuche gelapg es; das Phenoldl K durch ka-
talytische Behendlung mit Luft fiir die Zwecke der Mesamoll-Berstellung brauchbar =
za machen. Das Problem der Aufarbeitung der sodshaltigen M-Phenolriickstédnde wurde =
durck Waschen derselben mit einer Lésung von schwefelsaurem Natriumsulfat geldst.

Mit dem Ziel der Gewinnung von Karbolsiure wurde versucht, Kresole durch ka-
talytische Behandlung mit Wasserstoff zu entmethylieren. Das Ergebnis war jedoch -
ungiingtiger: els bei den friiher vorgenommenen Xylenolentmethylierungsversuchen.: .
Wéhrend hier noch die.Reaktion liberwiegend unter Methylgruppenabspaltung wverlief,
tri¢t bel den Kresolen Reduktion der Hydroxylgruppe und BEntmethylierung in etwa
gleichem MaBe ein. : ' .

Zur Synthese von Alkylphenolen mit lingerem Alkylrest wurden Kresole mit hi-
hermolekularen Alkylchloriden, die durch Desulfieren von Mersol E_gewonnen werden,
bei Gegenwart von Zinkstaub mit guten Ausbeuten umgesetzt. .

Fiir die Dehydrierung von Cyclohexanol bzw, Mgthylhexanol wurden Katalysatoren
auf Basis von Zink-Legierungen weiter entwickelt. Durch Zusitze von Metallen,wie
Ni, Co, Mn und Eisen, konnte die Reaktionstemperatur bis auf 420° gesenkt werden. ;
iverraschend gut hat sich verzinktes Eisenblech bewdhrt, Das bei der Cyclohexanol- -
oxydation zu Adipinséure im Betrieb anfallende gelb gefdrbie Gemisch von Dicarbon-
g séuren (R-Sﬁure)'konnte durch Kuppeln mit Diazoniumsalzen farblos erhalten und
- durch Umkristellisieren nochmals ca. 25‘%'reine Adipinséure abgeschieden werden.

Auf dem Kunstharzgebiet wurden Mischkondensate aus Propandisulfamid, Formal-
dehyd und Phenolen hergestellt. Die erhal temen Produkte zeigten sine gewisse Was-
serempfindlichkeit, die aber durch steigenden Phenolgehalt im Ansatz verbessert:
warde. Die dhnlich den AW2-Harzen aus Methylanonen erhaltenen Kondensationsharze
verdienen wegen ihrer Sprit-Léslichkeit besonderes Interesse, o

Die Alkylierung aromatischer Kohlenwagserstoffe wurde besonders hinsichtlich -
der Bildung von Toluol aus Benzol und Methanol sitark bearbeitet. Bei den bereits
voriges Jahr vom Benzolverband iibernommenen Verfahren konnten eine Reihe von Ver- .
besserungen besonders von der Katalysatorseite her erreicht werden. In zahlreichen ; !’
Versuchen wurden Katalysatoren auf Basis Phosphorsiure, Kieselgur und Zinkoxyd L
entwickelt, deren Wirksamkeit etwa 2 Monate betrdgt. Durch Jeweils téglich yorge~' [
nommenen Wechsel der Stromungsrichtung der Reaktionskomponenten im Ofen wurde das o
Wandern der Phosphorsiure aus dem Katalysatorraum hintan gehalten und die Korrosio-
‘nen durch die dann noch fliichtige Phosphorséure durch eine Kalkschicht abgefangen. .
Bei einem Molverhdltnis von Benzol : Methanol = 4 : 1 und 240° C werden 60 % des g
HMethanols zur Toluwolbildung umgesetzt. Der Rest wird zur Bildung von alkyliertem
Benzol, Dimethyl&dther 'und Methan verbraucht. Die bei den Versuchen erhaltenen Er- :
gebnisse dienten als Unterlage filr die Planung einer Anlage der Wifo fiir 36 000 i

: - Jato Toluol, die in Zusammenarbeit mit der Firma Uhde in Waldenburg errichtet wirdﬁ!ff

Mit dem Ziel der Gewinnung eines hochklopffesten Sicherheitstreibstoffes wur- .|
de versucht, in #hnlicher Weise Alkohole des Isobutylsls (Cg-C11) mit Benzol umzu~ ;-
setzen, Es wurden dabei #hnliche Katelysatoren wie bei-der Tolwolsynthese verwen- | '
det. Hur etwa 25 % der eingesetzten Alkohole gehen in Alkylbenzol iiber, der Rest ﬁf"
wird zu Olefinen dehydgatisiert._ _ ’ ‘ o

~

] : : bt ef
W isboiten fitr 19411 ‘ ‘ e | - , o Pf

® o) Phemolreinigung - | - R 5
b) Entalkylierung hﬁhersieggggpx Phenolédle | ! L. ‘
 ¢) Dehydrierung von Dimethylamolen . . o
‘@) Harze aus Dimethylanon o | ST T e o
o) Kiloofenversuche zur Benzolalkylierung mit hoberen Alkoholen = Sy
) Neue Vege 'éi‘nf'A‘aipinsa?res.céwinnung auf Benzolbasis - I

8)‘R~S§nreraffinatiqn» C . l
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i ‘untersucht. - I

“*?"ride*zu~Aminen - und entsprechend aus Disulfochkriden zu Diaminen - fiihrt. -

l  ¢) Hohere Glykole - - o , o

Wiboiten fir 1941s h - .
} “8) EéftSetzung der Katalysatorversuche in Zusammenarbeit ﬁit dem Betrieb. i
4 ©) Ausbau und Inbetriebnehme der Dini¥ril-Anlage sowie Nitrilhydrierversuche in

. gréBeren Autoklaven. P | o i‘
'-3-m~0)~Halbtedhnische~Verauche und Katalysatorstudien zur Methyladipol-Herstellung. /-

* Amine- und Kunststoffvorprodukt-Versuche

. { ' . o L
Bearbaiter: Dr. Smeykal, Ir. Dierichs, Dr. v.d.Horst, Dr. Striegler - » |

a) Carbonssureamidisrung

_ Die Katelysatorversuche zur Stearinsiureamidierung wurden im halbtechnischen
MeBstab durchgefiihrt. Es zeigte sich, daB nur der durch Féllung hergestellte

j NiS.WSp-Katelysator ein Oktodecylamin von bis 97 % Reinheit ergibt, whhrend bei
- Anwendung des durch trockene Digerierung hergestellien Katalysators ein Amin unter
90 % ?einheit erhalten wird. Auch verliert dieser Eatalysator frither seine Wirk-
samkeit. ' o

Bin in der Kontaktfabrik hérgestellter Fdllungskontakt, der zunichst zu Pulver

? - gemahlen, dann zu Blocken gepreSt und dann'durch Brechen auf die ndtige Kérnung ge- .

bracht wurde, ergab nur ein Oktodecylamin mit ca., 90 % Reinheit. Auch hier lieS8
die Aktivitdt bald nach, '

b) Diemin-Herstellung

Die Berstellung von fiir die Kungtstoff-Herstellung bensitigten aliphatischen

_?‘ Diaminen wurde im LaboratoriumsmaBstab auf folgendem Wege versucht:

Diamine auf Basis aromatischer Verbindungen_

Hier ﬁurde_die“Hgfstellung von Adiponit#il: aus Adipinsdure und Ammonisk durch -

. 8 Auffinden ektiverer Katalysatoren auf Wolframsiurebasis weiter verbessert und unter

Zugrundelegung der dabei gewonnenen Erfahrungen eine Anlage fiir die Herstellung van.
30 Moto ddiponitril projektiert. DasDinitril wird zur Herstellung des fiir die
Polyemidkunsistoffe wichtigen Hexamethylendiamins verwendet werden.

Diamine auf Basis aliphatischer Verbindungen ‘ !

" Folgender Weg wurde weiterVerfolgt;wIsobutylene¢4-——9 Isobutenylchlorid
—~——————j Diisobutenylchlorid ———— Dichloroctan ———3 1,5 Diamino 2,4,4

?§< Irimethylpentan. Bearbeitet wnrde vorzugsweise die Dimerisierung des Isobutenyl-- f&él

chlorids sowie die Uberfiihrung der Dichloride 'in die entsprechenden Dismine., Beide EN
Dichloride lassen sich durch Ammoniak in Gegenwart von Wasser unter Druck in Sil- ,
berautoklaven mit guten Ausbeuten in Diamine i{iberfiihren., Die erhaltenen Diamine R

werden in Wolfen und Ludwigshafen auf ihre Eignung als Superpolyamid-Komponente Lo

Deneben ist noch ein zweiter Weg‘zur Hefstellung von Aminen in Arbeit, wel- ﬂ'ﬁf
cher ausgehend von Sulfochloriden ilber durch Desulfierung daraus gewonnene Chlo-

v it
~ Durch Reduktion von Methyledipinsiéure-Dimethylester in Gegenwart eines Kupfernw§g

bariunchromit-Katalysators wurde in ca. 60 %iger Ausbeute das Methyladipol erhal- b
ten, welches Bedeutung als Komponente fiir die neuentwickelten Poly-Urethankunst- Nf ,
stoffe und als Weichmacher fiir Polyamidharze besitzt. Die Reaktion bietet bei der !

] .

Ubertragung in den groBeren MaBstabd noch Schwierigkeiten, .

i

. grbBerém MaBstabe. Durchfiihrung der Dia?insynthese auf aliphatischer Basis in

;. ‘ ! : . o . C R A . ’
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Oxo-Versuche T e

Dr. Berg (seit 1,11.40), Dr. Wenzel (seit 19.8.40)

- -

Arbeﬁiten in 1940

Das von der Ruhrchemie stammende Verfahren der Anlagerung von Koﬁlenaggd

B und Wasgerstoff an Olefine unter Bildung von Aldehyden in Gegenwart metallischer -%4 

Eatelysatoren, wie z.B. Eisen und besonders Kobelt, wurde im Rehmen des Oxover-
trages (I.6. - Ruhrchemie - Henkel) durchgearbeitet. Die erhaltenen Aldehyde kon-~ °
nen zu Alkoholen reduziert oder zu Fettsiéuren oxydiert werden, wodurch bei Ver-
wendung hthermolekularer Olefine als Ausgangsmaterial wertvolle Waschrohstoffe
erhalten warden.

o ‘lber das bereits Bekannte hinaus wurden besonders auf katalytischem Gebiet
% -in Richtung auf die Entwicklung kobaltarmer, nicht carbonylbildender Katalysato-
‘"B - ren Brfolge erzielt. Besonders geeignet erwies sich ein kobaltarmer Eupfer-Kata-
‘W lysator. Durch Versuche im Laboratorium und im halbtechnischen MaBstabe, die so-
4 wohl in Eabalysatorstudien als auch in der Anwendung der Resktion suf die ver-
schiedenen Olefine in der Konstitutionsérmittlung der Reaktionsprodukte sowie in
dex Verfahrensdusggstaltung bestanden, wurden Erfahrungen gesammelt, die béi der

Planung einer griBeren Versuchsanlage von ca. 500 kg Tagesleistung Oxoprodukt ver~f§ih

wortet werden konnten. !

Hisbeiton fir 1041 |
] Planung und Inbetriebnahme der Versuchsanlage.

Im Leboratoriums Versuche zur Extraktion der Oxo-Aldehyde sus den Gemischen
mit Paraffin-Kohlenwasserstoffen. . '

— Perner Oxydationsversuche mit Oxoaldehyden.

|

Beérpeiterz Dr. Smeykal, Dr, isinger, Dr, GemaBmer, Dr. Eckh&rdt (1952° -‘310105)9 j;‘
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2 rung der Ecksbildung beigegebenes Fremdoxyd hatte vorldufig nock keinem merklichen .

[ dloxyd oder-Zinkoxyd oder Magnesiumoxyd wird versucht.
'b) Eatelytischies Kracken

.;'“ wickelt. Daneben wurden Pillungs- und Tréinkungskontakte mit-Holybdén-, Chrom- und. . -
i anderen Oxyden auf &1203,bei verschiedenen Alkaligehalten ausgepriift. Diese Arbai¢i3[‘
“ten-sind noch im Gange.” ' | o | ]

{ der Untersuchung der Zusbtze bisher Aluniniumoxyd am glinstigsten. Vorarbeiten zux

3 £) Entmethylierung von Eresolen
~ deren oxydischen Zusitzen (6r203, WO3) brachte keine Verbesserung. Weiter gearbei-

jd)_ﬁx@mVerfahren

- .

e

".‘f ﬁe einlaktiver Kontakt-auf’Wolfxamsguxabagis'entwickelt. (v

- I
- .

Eatalysator-

und phyeikalisch-chemiache drbeiten

“Bearbeiterirnrc_Krajewski, Dr. Hili, Or. Markus, Dr. Kosterhon, Dr, Hula {seit.
19o8040)g.Dr° Mayrhofer » | : ; :

'/ Mir folgende é%iets wurden Kontakte-woliterentwickelt bzw. neu hergestellit:

g),gxdroformggé k

In Yerbﬁséerung_de: Eontakitbasis Chromexyd-Aluminiumoxyd wurden sktivere Kon-:
takte suf Basis Molybéanoxyquluminiumoxyd hergestellt, wobei gleichzeitig beson-
ders auf die Fillung des Aluminiumoxydhydrates Wert gelegt wurde. Zwecks Yerminde-

P . L

Einfiu8. Ein teilweiser oder volleténdiger Ersatz des Aluminiumoxyds durch PTitan-

.. JBuf Basgis Kieselgel-Aluminiumhydroxyd wurde ein Kontakt im Verh#l¢nis
81 3°Al =G 5 1 als der aktivste festgestellt. Die Aktivitat wurde verbessert
durch Peptisation des Aluminiumhydroxyds mit einem Unterschuf anm Salpetersiure.
Die Formfestigkeit der Kontakte wird durch langsames Trocknen bis 200° und nach-
folgendes Erhitzen auf max. 450° verbessert. .

¢) Dehydrierung yon n- und i-Butan -

Rach eingehenden~Uhteréuchﬁngen {iber Féllung und Peptieation wurde ein hoch-
aktives Aluminiumoxyd bis sur betrisblichen Herstellung in der Eontaktfabrik ent-

d) Toluolsxgthesé o | . | . @fia

VYon der Basgis des Zinkphbsphatés ausgehénd, wurde ein vorldufiger Beiriebs- _ﬁ;g‘
kontakt entwickelt, Her sich aus Zinkphosphat, Eisselgur und Phosphorgdure mi ge- |
ringen verfestigenden ZusHétzen zusammengetat. In der Yeiterentwicklung des Kontak-
tes wird versucht, das noch stdrende Verkleben desselben wihrend der Faehrperiode |

durch ﬁnderung-dervZusammensetzung auszuschalten.
) E-W-Sy-Ecntakte

~ Der Zinkoxyd-Aluminiumoxyd-Eobalt-Kontakt wurde durch Veriation der Komponen- |
ten in seiner Herstellung soweit entwickelt, daB im guter Ausbeute hochschmelzende
Paraffine erhalten werden konnten. Bei den Eisenféllungskontakten erwies sich bei

Herstellung und Uniersuchung von metallischen und oxydischen Sinter- und Schmelz- ﬁf :
kontakten sind im Gange.. - , o : o {

Am Vvesten arbeitete ein dealtkontakt auf Bleicherde., Derselbe Kontakt mit an-|
tet wird suf Basis Kvackkontakt mit geringen Kobaltsusitzen.

- Hiersu wurde ein kobaltermer Cu-Eatalysator entwickelt, der bei geringster ﬁjﬂ
Carbonylbildung optimale Augbeuten an Aldehyd ergibt, Daran schlossen sich Studien ||
iver den geeignetsten Tréger sowie Hber die Austauschbarkeit des.Kupgere gegen-an~ .\ i
dere Metalle, Untersuchungen iiber Herstellungs~ und Reduktionsbedingungen des Kon- ||
taktes sind derzeit im Gange. ‘ o

h) Veis@h;edéne'orgn?ischnche

migche katalytisehe Resktionen . 1]
... Fir die Herstellung von Adipinshuredinitril aue Adipinséiure und dmmonisk wur- ..
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. Zur gxdrierung von Diwlsobutxlchlorid wurde durch Reduktion von Nickeloxyd

mit Blektrolytwasserstof? ein brauchbarer Katalysator ven allerdings noch begrenz-
ter Letensdauer hergesiellt,

Pir die Reduktion von Hethxladiginsaareester zun Methyladipel wurde ein Kup-

ferbariumshromitkatalysator dargestells, der sich bisher in Kieinversuchen bewibr-

te. duch hier 148t die Wirksamkeit des Katalysators, der auch schon im griferen
Mengen gewonnen wurde, verhltnisméBig bald nach.

1) Physikalische Arbsiten

Zur Bestimmqu-deafWeiﬂgrades von Textilien wurde die Entwicklung‘eines Appa~;

rates‘durchgefﬁhrt,,welcher z2.2t, zur WeiBgradmessung gewaschener Textilien dient,

v

M i-beiten fiir 1941;
]

Entwicklung der unter a - gescﬂiiderten Katalysatoren,

|






