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@mchemie Akt:.engesellschaf’t ' . 0.—Holten, den il.2. 194-3'
o‘berhausen-Holten . -

Akxtennot i-zw‘-

itber o.:.e Begprechu.ng ‘betr. Oxo-svnthese an Te und. 8.1.1943
in Oberhausen—nolten. .

A:nwesend aie Herren. ‘ - ) Yexrfasser:

Dir.Dr. Reppe I.G. I.ud.w (8.5, Dr. Lan
Dre: -Sgnuster d B * ) - . dgrei
Dr. Biche =~ . ¥ w.eo T - Duxrcndr.an .énwesende.

Dr. Zilpracht v "
‘Dr. Wentzel ¥ Leuna -
, Dr, Gemassmer ¥ "
.- Dr. Mewdtmer T W - 3
zZeitw. Dirsvon. Asboth Rulxrcheue
3 ¥ " Dr Roelen
. - Dr. TLandgrsf  0Oxo
C D:.pl.—Ing ‘.L‘emme o

Betr.;. Oxm-Synthese, Techniker'b sprec u:ug IR .

L 741, warde eine aas:fuhrl:.che Bes:.ch.t;gung der im Ban befir;é_..lchen
_Oxo—.qnl,age vorgenomen, des glezchen sind an d::.esem Tage von den Her—
™en der I.G. verschisdexne’ Ze.n.chnmgsunterlagen elnaesenen worden.
‘D'e-r 8.X. waxr vornehml..ch der Erdrterung iber die beiden Lont:_nuier—
lichien Verfauren (Ieuna und Xudwigshafen) vorbekesl ten. )

l,) Leunz-~Verfahren.

Das voin © B. Ruhrchemie angefertigte Schema der kontinuierlichen
Arbeitsweise Leuna warde nochmals eingehend durc&gesprochen und Tole-
gende-  Zinzelheid ten besonders exdrtexrt: o .

Der _‘1sohgaszusa.ta (Wassergas und ﬁasserstofi’) eo...l ‘jeweils den
Tmian? pmnpen nachgescha.ltet sein. Dies hat zuch Geltun., fUr die dis-—
xontinuierliche u'beitswe:.se. Die Produlrtabnahme aus den Beaktiona-—
stufen Ia uwnd IXla geschleht zweckm#z2ig durch ein Tauchrohr wodiurch
am obcren Tnde der betre:.* ecnden Rea..tionsrohre ein G-aspolster ge‘oil- ’

det wird.
Bei dexr Vcrwendung der von Schneider gelieferten Eeakt:l.ons...ohre fi:u'."

die kontinuierliche Arbe:.tswelse ‘interessiexrt vor allem die Vertei-

lurg der Reaktion in den Stpfen a und b« Leuna wird noch nidhere
Mitteilung tber diese Verteilung machen.

Vorteilhett wird die Waschung unter. Druck vorgenommen, wobei dexr in

T‘rag;e kow.ende".l)rlzckwasc.her iilber dem Syntheserohr Ib els Rilcklauf-
kithlex
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a:nzu.ordnon ist. :Da.a Cl hat daoe:t \releﬂ'emeit, i da.sﬁn:ﬁheserohr
_ mzr‘ec}:m:fl_.esen. Ferden niedere Olefine d..r Oxo-Synthese 'unterwor-
:Een, B0 ge‘:k ‘die Amswaschung des, Karbc..,vrls Tm incklamﬂﬁihlei‘, and

Zn Gs_.skre:r.slat.r _ohne- v-erbn.res vor sich. Bei hﬁheren OIetinen zst
- a8 zwtzend:.b, eine Ule:r.nspritzz__..g von. er— oder Rohz'pcdnkm deh ‘
'C'S-swzlauﬂ:ii‘alez' ‘bzw. sin'den’ RtoX=fiufg kiihler vorzunehmen, damit aie -
A..Izsvasch\mg &es Kobalt-xarbonyls u.ntcr Yﬁhlwirkung vor s:.ch Zaehen
Ilann. Lis qmspntzvorrichtung re:.c.aen ]:osch—«?umpen a.us. Das Ko'balt-
ar'bonyl zull gus-dem Gas z:.reisla.u.f res'blos entfernt werd.en. d& sons'b
: .e::.ne .a.ble.go::ung :Lns'besondt.ce :.n den Ge.scrn:.tz - stat‘-f:.nnet, d:v.e

ZQ. cinvr Ver‘ top"‘ung :Exihra.a .quB ’ » ‘ .
4ls w.s«.hkolonne _u.r das’ entspann'be Gas ach. de.. O..o-Stu:fe wird
sich. ciz:u. . “a.cs,h:.g-xxolonne nich“!: e:.gaen, d.a. -..ine”gems»e I‘J:dss::.b-—
ko:r.t,zmc..:ge in- dex’ Folo:..ne ehal'es,n werden. mw':’: Infolgcdcr‘sen komrb
- .ni..mﬁx: m_:v ‘eine G-lockenoodcnkolonne ..n Il‘raga. I.an ha.-l: ‘SO ’be:. éeb.‘r.'—“

suber Ausm:t...ung nar eino ?cr:ngu Mcnge \?aschilnssigkeit ‘notwendig,
oglichorweise ist ouel dicse Waschang wnter Pruck durchzufithren.’
',:Da be"d::ob:i:c wird, é.e..a Karbonyl c.m; someris:.erung der Olcfn.no

vc-v..,zxéudg findex. Das "a.roonylh._ltlg‘. W sahol w*‘z-a. mecmaaig der'

dr:_‘.rzzgg sugeleitet .
1o Durchsatzmenge Lir die .:oatlnulcrli"he Fahrweise wird he:. Ver—
wopdung wassrer groBen Synéhescerohre mit 400 zm 1.W. mit rd 7000 1
Jc s$tde amgcgebene. Dic Biwwpritzpumpen mzssen ents_prachond. d:....cns:z.o-
aiert- sc,in wnd cine Tomperatur von ca. 125 c’?crtragcn- )
Man c-tizmt darin 'd‘hcrcin, daf @ic Stufe I (m.O-Syntheso) in zwei
Ednzelronre Lo und b) untsrioilt wixd.
iber dic Zm Fydricrgaskrdslant Q:.nzusch::.ltcnde Methan:.siunmg wird
RCH noch gcnauere Argrben macion. Die Hydricrung sclbst wira, wice
schon frihoer exrdrtert; durcin CO stark bo\,:x.n:tra.chtlgt. Dicse Empfinde
‘lichkeit adex Hydrierung stolzt mitv &m Kontaktalter.”
wihrend 36 .:.tir ox o-stufc nach Aussagc dcr Eerren aus .ueuna edcu—
tungs.;os ist, ob im G—lu.:.‘.h.,trom odcr enders. gearbeitet wixrd, mulf
bei dcr ¥ydrierurg in Stufc IT b dic Gascinfihrung wtexn, dic Pro-
dincteiniiihrung oben (Geogonctrom) und dio A,usfﬁhru..«g des J?roduktes
aus Stufc II aoden vorgenousinen Werdiane (Gleichstrom)
Ca.nz allgenein milssen zwiscaen Oxivurung und uydriorunﬂ' dic Totriume

cinschlicB8lich Behilter und Loitunzgen ntzlichst klein g;chalton wer—
+ gréforor Produictmengon dort kcine u:n.-

dcn, danxt durch Luf fon"‘
ion cintritt. Daber soll Zwis chen

kozrtrollis.rbarc, Necbenr
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Entspmgsgefﬁs nnd ‘“:.nspritzpumpe -"‘u:c Hydr:.cru.ng ke:i.n 'Zwischen-
.‘bc_h.?:tcer *‘iir Produkt vorhanden scin o

- :
P <. Lo- e Ll

: D:.e Mn f:r d:Lc Ent-"ermmg des Kobal‘b-Karbonyls aus dem Um-—
o la.ufna.s und dcm Eestgas dcr Oxlerung sowie aea .z..ohlono:;:yds bei
. aor Hyer:.erung sind auch be:. der d.lskontmulerllcnen Fa.hrwe::.se
vorzusenen. . . . .
Im I.aui‘e dcr B\.spreohung wure.en nocn. .Bodenkcn wagon d::.e nunmc.hr
vorges..hcnen Ripp&nkwnlrobre geausg,r*b. ‘Es steht zu boi‘iirchtcn, da....
:h:.ﬂrd:mr:ch der Kontakta.nsa.tz erlelchtcrt W:er. u.nd d.d.B eme sta.n:e
BCe::_n»ra.ch:t;igm:g des W'armeubergangos sta.ttf:.ndet. :

"2.) T *-r:xggha;fener ‘t'eriahren.- oo

e

L Drll R ¢ p P.e- ga’b anHand e:i.nea Schemas, d.as als .A:nlagc be:.ge—
:iigt ist, eine. ei:ngchend\. Darstcllmg aexr Anwcndmng dor in Lud- :

. w::.gsh.a:ﬁcn, w:.e _geschildert, a.llgemom iibl::.chon .Fa.hrwelso der ver—
scn:.ed.ensten Synthesm. ‘Nach den Aus.uhhrungon von Dr. Pep_pc WETS .
cs unter U’bc::tragu:xg diescx Erfahru:ngcn ohi:e .,c:.te-r-es moglick L
auch -did Ox:r.g,mg wmd Hp:dra_eru.ng mit zum Poil :fluss:.gem, Tum ﬂ.’o:r.l e
icst’ angcordnetem I:ontakt uzzd oinem vielfachen  Gasumlaut doxr Re—
aktionswirme vorzunchmen. Diec v~.rsuch8a.nlago in I.udmgshza’en hat
ein Yoluwren vonr 7 1 Rauminhalt. Die Oxo-<-Synthosc wird kombinicrt
homogen/hetorogen durchgefithrts Dox -fliissigec Tcil des Kontaktoes
wird in Form von fettsaurem Kobalt im Roholefin gcldst. Diesc
Losung wird Ubocr einen feston Kobal‘b-Kcntoz"', doxr auf EBimsstein

als Trigcrsubstanz: moacrﬂcschla.gcn ist, golei'bet.
Dc- Filisgs beds Xentakt vwird sc’ 'herwestcllt, daB 'man Vorlauffc.’tt—

e St 00 w5
- s#uren als K.ontalctlb‘eungsmitt..l mt Lo‘baltaceta.t vorm:.soht uné in
X friei

c:.n\.m

werdonde ssigsau:ro wird durch. \.:Lnen Ku.hler ausgcacnledon. In
Lschbchaltcrr_ von Jje 25- m’ Rauwminhalt wird das Roholefin mit dorxr
o

Kobal‘blzssu:ng versatzt s S0 dabB eine Konzentration won 0,02 = 0,05%.

Xobslt cntstchte. Diescs Gemisch wird durch cinc Pronumpe Hbor

cincn Vorwdrmer dem Ofcnpaar T und I von oben zugefiihrt und r:.o—

sclt dber don feat angcordncton Xobalt-Kontakt, dcxr auf Bimsstein
als_ Triizersubstang niedergceschlagen ::.at. Im ‘Gleichstrom hicrzu

tritt von oben in das Rcath:ionsrohr Wa ssc.rga.s mit hohor G-csc.hm.n—-
digkcit cin und geht mit dem Produkt nach u.nten. In-nachgoeschal-—
tcten Hochdmcka.’bschcidem crfolgt dio ‘Trcnnung des Gascs von der
Roa.}:tionsfl\issigkeit, dto dor Entsohalt'tmg zula.ui’t. Dex Gasstrom
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wird :ibcr cinen W’dxmeaLstauschJ und einan Splfzcmromarmer mit
‘dor. Reak’tlonstempcra'bur vyon rd. 130 - 135 _n das Rcaktionsbciés‘ -
Z:.eder e:.ngefiihr-’-... Iz GasadscheIder a_gotrcnnto ﬁla.ntoil«. gehen, :
sic m.i'l: gclastezn Ko'balt-}{a.rbo
die M:.sch‘behalter zu-ruck. Du.rch g-:.. ::I:glzc:asxrehd::.:;::: dmxt 111
gelﬂ-ngt

-_os, dio Reaktionewarme :Bstlos a.bzu.:fﬁhren. Um— g.ine gle:l.chmaBigc
.A:r‘bc:.tstampcratur iiber dic ges'a::ri:e Rcdrt:z.onsrohrho’hc ‘= 'or.aaltcn;:
wird das Gas .an me.nrur\.n Stellen des Ofans zusa.tzl:r.ch s:;:rt:l:r.ch

..elngc‘ﬁlu:t (:Ln dem ‘Schema nicht . a.ng\,gcb\.n). Zur Rodu}.t:.on des.’

tontaktes ir-‘den Reakt::.onsrohrc.n 3.517 cin Nicdcrdruckvorwmcr

.vo*g cschen, - der Fur T-mperaturen bis’ ‘400° g»baut igt DJ.G Lm:.s-

: ”‘u.hrung d:.\.scs N:.cacrc.:mzckwarmcrs ka.nn transportabel gestal‘bo'b
so:.n, so daB eor an @ndorer Stelle ohnd "e:.tercs Vcrwendung f:.ndg,n';
ka.nn S:L..d d:.c" Hocharuckspruzcnvorwa::mcr aus vcrgiitetem tahl - g0~
:Ecrt:.gt s so kaen aui e:.ne:r ’besonderen Nlcderdruckwamor‘terzlch-, :
teot .7crdm- _Das Ronprodul:t_ w:.rd ube.c o:ﬁnon weitoren Vorwirmer: dom’
T'n'b”'obaltlm.gerohr sugsfihrt, ‘das mit" Bmss‘tcmsmcl.cn 'bescb.lck't '
ists In die Bntkobaltung wird i - G—lo::.chstrom Wasserstoff cinge—- o
"’u’.hrt Hierbedi sch..f.g-b sich-das r\.duz:x.cr‘tc Ko‘balt au:f dem Bims—
stein nigde T+ -Das Produt ist mmmah:r kobalti‘ro:. tnd kenn iber
oin VO&rGtsgofaB der Hydricrtm° zuge;u.hrt werden. Dic Erncucrung
des Fast angeordneten Kontaktecs in Stufe Oxo. I und Oxo .II wird’

~<'3>I'3‘t: nach mechrmonatigem Betricb vorgcrommen und zwar so, dad das

"Rohr godrfnct wird und néuer Tontakt cingebracht werden munG.

Im- Ln'la‘kobal"ﬂ:ngsrohr 1a..,scn sich bei den angegebonen :D:mens:.oncn
‘Hengien von u.ngef‘a‘.hr i000 kg Kobalt im I....ufc e:D:uigor Monate stapoin.
Dia R‘.gencr.e.cmne, crfolgt ricer unter Zulizuf 'vqn Spii1st bei oxrhdh-— -
ter Pemperatur durch CO. Das gebildeto Ko'ba&t-m’bonyl vird mit
‘dem Lﬁsungsr-nrttdl Ziix Xobaltregenericrung uatcn ausgotrggon und
dbcx cmcn nachgeschalte’ben Hochdruckgasabschc:.der c:.ncm VOrra'ts-
SeRsB zruchiihr Ge -

Diu-ses Kooa.'!.**cgonerat dicnt Tur d:.e woitoren Rohproduktmongon als

&mntaktflﬁsai*ko:.t, so daB waf eina crneutc Herstollung von Kobalt

‘amug Ko’baltgoetat vergichtet wexrdcn kanne. )
‘I Iudwigshafen sind Olefine im S:.cdc‘bcreich des:. Benzins (Too-115%)

amx die vors‘cehcnd beschricbene Weiso boar‘bcito.. wordon. Durch dex
cz'n.oh'bcn Gaskreisla:uf in Vorti=ndurg mit dcr dadurch norvorgerufo—
non Vordampfung dcs Produktes ist c8 geluzzgen, dide Hoalctzongwazmo
restlos abzud kren, cbwohl diu Olefingeh.alte #bor 60% lLagor. Xci

dcx Yerwvondung von héhcr sicdcndon- Olofincn sind an sich a.J..O Oig:



'b...igc:rdgten Hyd::ierngsschem vor s:!.ch, nur da.B als Kontakt e:u.n
kupfcrhaltiger Spezialhydriexkon‘bakt zur V«..rm.n-’ung km.m PRI o
Un er Zu,grande;egueg :‘Lderleri‘aJ:xrungen mit Benzinoleﬁmn wird. eme

11cher MeBinstrmn_gnte, z.B. éaswagen notwcndig."ns 'besond rcn jA =

" Voxrteil sehildert ‘Dr.. Roppe: den 'ﬁ'egfali de “Fiitra‘!:ion sow::.o dei :
Lonstru_rtiven Schw:.erigkeityn beim E:Ln‘ba.u doi' K\ih.].omrichﬁzngon
in den Rohren. Die Arbeltswaise mel’ se:nkbar e:.nfach- Dae. ‘Bedioc-
nu.ngspcrsonal “oraucht naxr- da.s Augenmcrk auf ungefa_hre Konzentv-at:.on
dcs Kontaktlis in .der Idsung richten ‘und.kern sich fast ausschlicﬁ-—

ich der Beochachiung der MeBinstrumentc widmen.

Bei. einexr Produk‘-‘;:.on von 3000 Jato. Fettalkohulen dist mit cizem
}...o‘baltvcrlust von 300 -~ 150 kg zu rechnei.. ,]Ja. isich in dex Ent-
"1obzitumg ca. 1 to Eobalt stapeln 1&Bt, lieﬂ'c-aio Ko‘bal-!;:.nvostio—

rung in ungei‘éhr dicscr Hohee.




se Llu =

/2

erlichen -Arbeitswe

1

nu

-t

Hydrierung I

Hydirierung I .

Oxo—Verfahren nach der kont

Niederdruck—
Vorwéirmer

15m"

Madege bl ¥
#

Y

PR gz iz

\

By NNBAMNNNY

a'll 'IIIIII,,I,’I”’ 'I‘AF”I//{/I’. ‘_
XN § 2/l 11y IO I AL
' ';W//)//////I////ﬂ/////m

%WIII//////////IJ/////////////////// VNI,

.Y
883
N

L2228 )

18UURMIOY

Frefpumpe 55m7Std.

zur Destiliction




Vot aSafr ALy it

JIOPTIRY XL 1AV

. POQUON jrw BunsolnoInz

@_E.-_v

|
(]

| PISLWSL

¥ sdundssald,

nwwwl.

«WN 200 02 3
vadwndfnour;

| |
MW wu.!|%| nﬂ_&% \

p)
|
oo

nEmN Mﬁ

e

B —_ _ -Jr . —{] 4
sobqy - jTI: _ H J 1P, wsL
— —t5 : —t dwndssaid
~wog af H
131Dy gNIYOS i rowuAIoN
F-S
4 1! fit T ) ,/r/ meoz
8 sswipmiop i 1T > fowog .
. B i 1] &
i ) 1l ¥4 wol
" ) ;w062 of i 8 \memu\E:Q

] {1| soyosnoisnoswipp |3 A M —wnnyop
- ] t H 3
6] 00021 _ £1000 2L " i i | |P10002¢ g D

#00% | #00% H H #007 -
: uafo i sobYs14 } usfo
fole) 2, . Y
“ ,,|._..|0A| 1
i yE 2WOE . -
WIHDAICA cY0L woZ
= il —uazyds -
ol A . “Basy)o mn 91 W

USWINOAPIDIOY WIS JSULIDINIOA USWROAIDIUOS] WG, ELP»WWP%W -wh::mw%uintok
bun, 1) OgoYIUT .N.QM\O —32NIpIBPIIN I ox0O

1] SSI9AAS]ISqIY

USYonIamuuoy J9p Yonu UsIgOfiSA— ox0




