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Berichtesammlunig des Versuchs-Laboratoriums

Bericht Nr. 307 :
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. Dexr derzeitice Stand des Oxo~Problexmes
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Dexr de-zeitize Stend des Dxeo-Proolexes

“Prcblemstellunz - ‘ - .

Iiachdém- das Oxo-Vexrfechren durch die Buhrchenie mitseteiit wof&en wexr,
ha+tte sich Leuna folgende Aufgebhe gestellt: )

Saae

Es sollite £u d=m vox der Ruhrchemnie se_yla.n'hen sxSBeren Bauvorhabex einer
10 00C izto rroduktionsanlage noch ein Beitrag ir Form von techrischex

Exrfahruagen geliefert werder. Es sollte mit anderer Worten das Verfahren
zu einex technisch gut durchgearbeiteten Form entwickelt werden, voxr sli-
lem zur kxontinuierlichen Arbeitsweise.

Erst in zweiter linie sollten Produkitstudien, Kontaktverbesserungen, z.B.
zux Vermeidung dox Co-Carbonylbildung wxd dgl-. bearbeitet wexrdexn-

mecknischer und spparativer Stand : : .

Ve—zuchseznlasge Mo 458

Dis Anlege izt gedbaul, um mit einer Maische von Bubrchemie—(Xobalt)-Kon-
takt nacheireander ix zwedl verschiedenen Ofenréumern diskontinuiexlich .
(sutoklavenpTinzip) zuerst Wassergas zu Aldehyden anzulegeTn und daan die-!
se zu Alkokhocler zu hydrieren. Yach diesem Vorgang sollte dex Eortek®t curca:
Filtexn sbgetrennt uxmw fixr dexn nichsten Einsatz nex erxsemaischt werden.
Die Alworole soliten rach ibertreibden des Neuilxa Sles und Feindestillatzon
sewonnen werden. .

Um eine desiillative Treanung zu exrméglichen, mul der Einssatz vorhasr in S0
schmale Si inder zerlegt werden, dal die durch Fettenverlinparung und
21k eorolnmwend lung 2rxrcichte Siedepunlzserhihun;; eine th4renmung ces tieloex
siedenden Neuiraldls ermdzlicht.
i
i Auslegung der Anlsze N
)

Iozodnittaa T,5 TTo Rinsmla 853 Cheer= a7 TE0Thon

% Eochéruckdfer 200 mm lichte Weite Je
2

3
FiltergefiBe vom 140 1 Inhalt je 72
filterfliche vor C,48 gm je Seftil,

Y

Destilletionsanlage fir Xormzldruck' un g 0 :
Bleseninhelt, . . .
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1+ dto. mit 10 of Blasenirhalt

beide mit gleicher Holonnen—

2 Gasumlaufpumpen 300 uL/sLé.
- Gasumlaufpumpe £C0 WE/Sté.
Kaischepumpen 250 1/5tunde

n 150 1/Sturndée
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Ey-wesgexrstoff mit 190 Atm ia Me 458 ncoch einmal orgerisch entsckhwetfelt,
Restgas gebkt Lbver Dack. . z .

Es wurden ‘bis Jetzt hergestellt C12~, C13—» Ci4~- 15—, 36~ und Cig—Alko-
rol. Davon gelangte Tix =it mehraren. Tonmexn zur Licferunyg muck Iudwigsrafen.
. s . s ~ y = - *
Pie Llkohole sind kell, frsi voun Verunreinigungen und Geruch und kaden
Bestimmungsmethoden einen Reizheiisgrad .von Ubexr 95 A

rach den bisherigen

Technische Erxrfanrunges

- == - N .

Die Eaupterfahruangen d2s Beiriebes lessen sich kuxrsz wie folxt zussmmen— .
fassen: - T . ) ) e

1.) ®s 188t sick aie Mesische {entnaltexnd stark hleifende Kies ‘lgur) untexr
‘Hochdruceic chne wesentliche Angriffe vonr Pux uné Yentilen pumpen-
Einex eren erodierexden Wirkung sind zur die suslialdventile fir
dae Zaische 2n den Autoxlaven susgesetzt (Verwendung V. u;a;a—Venzilen)."
Z.) Stéxrungen Leitur > &
sind Tei r kom B
P .

%) st =
tei
fes+t
s Je

L) Zw
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3.) Die gedildeten —Carbtonyis +- DetT tlick kax :
s p— . s Y - S K -~ N
{z.Z. BSei zu tiefer Temperaitux in den Leitwigen) zZa Verzetzungen An-—

122 raben. ~

£.) Bei cer Eydrierung des Aldehyd zu slkoholaezn wixi das Xobaltcardonyl
restles zerstdri unter iiaderkhorstellung des Xobaltxonitsiktes Iir iz
niehzte Cxoxroolitica.

7.) Die Hydziexuni des sldehyds ist '
wird in unserer fnluage zur Zeid

st38xrt,. sobald der rRontuxt iingers
bis 190°C. -

8.) Das Abfiltern des Xontulkies und sche
wenn man beim Filterr feolgernde Bedizngungern einhil

TenoeTETLYT .

Sie s21) so hock sein, é&af aie Vigkositit nickti wesentlich Uder 71 Zng-
lergrad, =.3. zmickt Ober 1,3 Englesrgrade steict, ader nicht wese~ntlich
hd8her, um dea Dampfdruck ccs ilirsts nicat zu hoch uteigeon TR las3ena



BEr soll nicht diber 5 ati steiger, Zm aArntany dex Filterperiode adex
niedrigexr sein und iangsam gestiteigert werden. Zu Ende des Filtervor-
man

darf kein Ges duwcheschiegen. . . . - N

9.) Zei einem cestilliativen Zerlegen des Ausgangsmeterias iz eine Band—
breite von 1 C kann man nach dexr Oxo— und Hydrisxrstufe das nes*o~ Ze—
nigend weit sbdestillierex, um reine Alkokolé zu exhalticxn.

"Xentinuierlicke Fehrweige

Torversuvdne Uber Teilstufern in Me .458 a vwurde ‘sstcestellt, édaB mar
3 zrparetiven Abinderungen in der vorlandexer Anlsge 4en Pro-
suierlich fabhxern kann. Man fikrt devel die Olefingemiscke

ir den Cxoofen eix, 1lEEt1 zum Eydricrofen Flisfecxn wnd zizh:
aus dlesam LXontiruierlich in. das Filtergef#B ab. Dabei wird in jedexr Ver—
Ffehrensstufe ein geschlossener "as&re_sl sl mit kontinuierlicher Gaszu—
und Anfikrung aufreckht ernslten: in der CAos‘u m;t_sassergas, in cer Hy-
driexstufa mmt Wasserstoff.

oobald die oben erwihnten Hvdx‘e*sao*ungen (versgl. Punkt 7, Seite 4)au1°e~
: rt urd beseitigt sind, kann ‘die. Anlize ronti_u+e*11ch bevr*eben werden -
dermit in 2/3 Tdes vorkandexer Hochldruckraumes ‘as_ ie 3fache Leistung
“usauuacna“atur bel ql@ﬁont*nuz@rlzcncr'F~“"" sige onn eu;en'{Y tuate

dinsatz).

Starad dexr Zroduktericenntnis

Reakxtionsvexlaunt . .

¢z dern bisherigen Erkeantnissen findct aufier den beiden d
onsreatstionen co ——

H5 (CH32)yx CE=CHEp + HEE =—=———— CH3{CHz)x CEz CE2-T 5 = grathetil w:

- CEB3{CHpz): CH~CEZ - -
.G
o] 3
LSl @il wandsIumg : vioiung wnd donn Addition dan

- esse*éaaes stati:
’ cz;(csgv ; = CE{CE2)y E

ha v\a ~ L

siané roch-
Vo Sach gent aad
noch unserex Eenntnic.

Alkohicle dieser Fomstituiti

™ PR
- = AL MiaE

BRCPRAREY Y S 4

vrie @ zu veecinfiuasen ist,

on

oo n

Einfache analytische Methoden zur Erfzasung solckher konstitutzone’len Fein-
heiten wie sie oben beschrieten wurden, fehlen vorliufig noch. Ez bestehexn .
2llerdings Ankaltspunkte fiixr guslitative Einweise in dieser Ricatung
{Schmelzpunxte &er Alkokole).

S —— . . e = o
Z2; ¥=gen Cexr bogTenznten Punzenzohl konn nielht mehr aus.oenutzt wsrean.



-8 ~

Es mangelt fernmex nock an gexzauer anslytischer Neusrsldlbesticmuns ixn
den . reiner Alkcholen. .

n

geniigen. Uber» die Tesimeshoden Tirden zur Zeit gemeinsane Erx 5
und Festlegu.ngen eiler interessierten Oxosteller statt.

alle "c/.z.gen ana:yiischen Meothroden dirften einigermefen den Avfivderungen
+
-

Labox— nna. Xleintechnische Vexrsucke

Yechzsel des Auzs geolefins

Ax St 1e von Kravkoln*':ven siné Syrolo lef‘ine ‘einsetzber, ohre daS Unter-
¢t Produktesn erkenntar Lind,

455) wuriden :.sc.a vslliger Ttexr~
ctv:q SC%) evenfells oxiert: bis
Sugehelites ia Alkohole wawandeln.
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Ie Restdle der ¥YardbosasEurcisorik

D 2t
f&hrung dex flkokcle in Olefine {Gehal
Jetzt lieSen sich rur etwa 75% des Gl
terverarbeitung der Alkokcle N
Dia2 Suifiexung lisferie Weschmittel dex normeien ten Quelitit +« Durch dexn
Cxo~Erfahrungssustausck wissen wird vor Eenkel im Gegensctz zu Qexm
friheren Liefexrungen auf Ersckolefinbasds die 1 _;-e.-:..*:-cz" Sex “BuHreneniie”
geliferten’Aikobole suf Basiz Q*Mt‘*ﬁﬂAolch_‘a bei 3o Zerstellung von Pule-
wern infolge einex gewis°en Sc u:.ﬂ*.gg}'e nicht so le...c..‘c zu verarbeitar
‘warene. .

0
“n'f

Z!
)

.
Die Alkohole C40C ~ C1a lasser zich als >
cie Zwecke vcn Dxr.Zorn ge’orauc:xc—.u V-

Desg Schxmezizen mit HalE =u ‘Fottan
315 = C18_gute gemichfreis Seifsn.
eifigermalen befx risdigond,

tibrigen si
Triuckovar, U
eingetzen X
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Es.vurdex folgende anmeldungen voo Leuns herausgebracht,

O.Z. Datux © Inhs=s2l1t¢t

12 449 23,91.40 Eobeli-Kontekt fiir die Oxo-Reaktion mit kerbonyl-
verhindernden Zusitzen wie Cu i

12 538 10. - 1.41 Oxierung mit. CCp~armem Wasserges

13 059 24.70.41 Pertielle Vergiftung des Oxo-Kontaktes zur Untexr-

bindung der Eydrierurg

Orgenisgtorisches —

Abgzenzunz des Axrbeitsaedbietes R . V . .

N
Nockdem des Gxuo--CFroblem ix Lewns im Feabruaxr 1840 aulgegriffen wurde, er—
foligte gemiS Vereinbarung mit de> Organischoxr Abtoiliuns eine Arbeitstei~
Tung dakingehoerd, da2 die niedféren gasfdrumigen Clefine, deren Reekiionsy

R ehe

produkte Ir das Lisungesmitielgebiet gehern kdnrten, voxn dexr Organischexn A~
t2ilung; die hihérexn Olefine - on Tersuchslaborgtorium bearbeitet wexden
sollten. Es ist iz vorliegender Zuszammenstellung dabter rnur das letztere
Geviet bverxrlicksichiigt.

Versuckslaborstorium ad Februeor 1940 ven Dr.Ge—

tung von Dr.Smeykal wnd Dr.Asinger und a2b Mirz 1941

Jdnckhardt gemeinsom bearteitet. Beim Anschliuld dexr
Verscuchslatorztoxriun im August TC4AC wurxrden die

LB .2 o002

Arbaiter nu 2iner Gruzpe untes

Ab 1.Cktoeber 3C40 axrbeitet Dx.Berg
>oduit uzmd =zndere erginzende

dcr Jxe-Reakiion undé
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Zerrn DirDr.Bltcfisch
" Dir.Dr.v.Siteden . : -
Dir.Dr.Strombecxk e
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