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ferrn Prof. Har tin.,

Yatr.t Y8%igkoltatorioht des Yorsochungelaboratoriuns fiir die

Yorate Ma} / Juni 1942,

1). xrghlqz:tunn!ott—{!mthqun.

a) lzs unseren Untersuchungen der letsten Jahro iot imzor wie~
dar Tervorgegangan, dass das Aufarboeitungsverhilinio bei |
Iissckatalysatoren in uraitteldarer Abhingigkeit vom Alkali-
getalt steht, Cter die Ursache dieseo Zusannenhangoes war niho-
res nioht texannt, Oterlegungen liber den m¥glichen Adblauf

Lor Xehlerdloxyddildung fuhrten mich su dor Annahne von ¥or-
alates cler formiatihnlicken Otoffen als Xviaohenvorbindnngan.
mareh Nodellversuche koante dieco Annahze gootiitst worden.

To seigte sich, dasn Torniate von Alkalien und Johwernetallen
el &en Temporaturen der Kchlenwasseratoff-3ynthess fUr sioh
allein testfsilg oind, abor in Gegenwart unseror Katalysatoren
lelkaft gorfallen, wotei die Orenzen dor Zorfallotemporaturen
gtereicstinnens nit den Groensen der Synthesetemporaturen.

iusgehend von dleoen Yoratellungen liess sioh voraussagen,
dase asch Xotalikatalyaatoren entgegen allen bisher dahin
eater-camersn Tersuchen mit Erfolg alkalislert werden klnnen,
weza pan ale unter den Dedingungon dor Efsonkatalysatoren
fixrt, 4.h. alt xohlencxydreichoy Uas bed orhthtea Druck und
2reren Zeaporaturen. Olefch der erate Yorsuch bewies,die-
Tichtigxeit dieoer Ansichs. Ein alxalisiorter Kobaltaisch-
Xc=1aXt von rorssler lnssxzensetzung ist pun boreits lber .
gvel Xcrate in Bastried urd swar bei 10 atll pit Vassergas in
gorstes Turohgang (bet 222°1). Er gibt hierded unvoriindert rwnd
fr39% IcatraXticn und verhilt sioh im Udbrigen Mhnlioch wie ein
ZisezXatalynsator,

In entgegengesetater Richtung konnten dio boroits frither
togezzecen Yersuole, Zisonkatalysatoren hersustellen, wolche
slch wie Kotaltkatalysatoren verhalten, pungehr sua vollen
Erfolg gefthrt werden, insofern mit Eisenkatanlysatoren das
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Aufarbdeltungoverhiltnis von 1 CO 3 2 Bz orreioht wurde.

Tanit sind 41e grundsKtslichen Untersochicde, wolcho heute
ook en all den anderen sahlreichen Stellen, wolche sich mit
Kohlecvssserstoff-Synthase befesson, swischon Hiok¢l- und
XotaltXatalycatoren einerseits und Eisenkatalysatoren anderer-
eeits aufreocht erhalten worden milssen, grundslitslioh und voll-
stiniig gofallon, 31e aind nioht den betreffenden Kotallon
sigentCalich, sondern lediglich den Bedingungen, untor welchen
di{s Xatalysatorsn horgtutellt und gefehren werden,

b) Azch nit koblonox:drniohca Gas wurde dor nnerwﬂnsohte Abfell'
dor Parafficazadeuto deobachtet. '

o) Mit eirea sns Zisensulfat hergestellten Eisonkatalysator
warden 60% des Gesantproduktes als Gasol erhalten , davon die
EX1fte als 0y + 0, nis 60% Olefinen.

2). Katorchenie (Feokel).

Der Yersush, die Xalilauge bel dor Pillung von Eisenkately~
satoren dureh eine Mischung von!Ca(0H), + 2 K,00, vorsunehmen,
fthrte svar su einsan hooch aktiven Katalysator, jedoch war die
Yarafficsasteute erhedlioh geringor. W

Viseaat anstelle von Xupfer brachte eine Aktivititsversohlec
101"&2‘.(.

Pehnt asn die PAllungsseit auf mehrero Stunden aus, so fithrt
d1en su siner grossen Auflookerung der Kontaktmasso (entapre-
¢texd &en Angaten einer I.0.-Anmeldung). Dis Anwendung dieser
Arteiteveise ouf unsere Xatalysatorsusemmensetsung fihrte su
eirems Zisenkatalysator, welcher bereits bel 230° 708 Umsats
ersielt urd 4rots hobhsn Xohlenoxydverdrasuohes wasserhelle Pro-
éakte nit 70% Pensin 1iefort.

3). Oxo-3ypihanse,
8) Abtellung Lemkse.

Dle Yerwendung von reinea lothyl-lthyl-Lorololn als Hilfe-
fltssigkeit brachte entgegen den Exrwartungon koine dbnorme.
Tesporatursteigerungen und keinen besonders hohen Unsats. Die~
Jenigen Sexupddr-Produkte, wolche d4ie gonannten Erschoinungen
Durdhachrift -3
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bevirken, 4Urften deoher unter den nooh hiher molexularen Heben=
srofukten su suchen sein. .

K{t Vasser als H{l1fsfltsaigkeit konnte bei normaler Temporatd
elre Rfldung von Propylaldehyd beobachter worden und be 200°
zur Kchlenvenseratoff-Synthese.

DeXalin war nlo Hilfeflilooigkeit sehr gur vorwendbar.

Yach dea heutigen Stand setsen sich die Reaktionsprodukte
wie folgt susammen:

¢y-a1 (48 - 64°) 60%

Cy-als 0y-ol4 Cg-on (65 - 96°) 20%
cy-ols Og—on+ OgM, 0 (95 - 1459) 10%
rxermolekulare ( > 200°) 10%.

Lice ErbSbung der Ausbeute an Propylaldehyd euf etva 758
Xozate dadurch erreioht worden, dssdie Katalysatorkongentration
aaf eiva ein Drittel der bishor gedritnchliohen Henge herabge-
8015t wvurde,

%) Abtellung Fritssche.
%s surden hergentells:1528 kg Roh-Aldehyde und Roh-Alkoholo.
dtgeliefort wurdsn 1438 kg Produkte der Oxo-Synthene.

Is gelang nicht, in den Roh-Aldohyden und Roh-nkoholen&l!eat-
Jeldrahlen ohre Beeintrliohtigung der Ausbeute sum Versohwinden
su drirgen. Ein sur Aldehyd-3ynthaese ,{awnor Katalysatoy
ornte sieterzal hintereinander ohne Rsakddoem und ohne Beein-
Srichtigong der Virkesenkoeit wiedor bonatst worden. :

Iin synthetischer Aldehyd (0“) Xonnte auch mittels laaaer-
g28 durch enteprechends DruokerhBhung voll sum Alkohol hydriert .
verden.

e) Adteflung Jasod.

Das von der I.0. ale nensr Oxo-Xatalysator homugeatente
Rexakydrotensoleanre Xotals brachte gegenliber dem normalen
Misckkcntakt koine Yorteile. Die Wirksankoit war geringer.

Tzz4 100 1 Propylaldedyd wurden durch voroichtige Konsentration
nit Xessentriertor Kalilaunge 4n Mathyl-Ithyl-Aoroledn uberge-
foant.

In Gosersaty bgng;;n%rgebnla in 8teigrohrofen konnte im
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Fixraatoxlaven ait lothjl-ltb;l-koroloin alo Bilfeflusuigkeit
g1e Synthene ¥OR Proyylnldohya sohr gur durohgofihrt wordon.

Yeraacke T Eerstellung voRn Bpind'ldlonrhohlnnrl duroh
Cxyéation et entaprectenden ildehyds waren bigher nioht orfolg-
releh, vobd 410 OIO’SJDih!I.\_Gfﬁ gogledch grissero Mongon won

J1xo%el 1iefeort.

radyériercngaversucre A2 Kohlenwasaerstoffen pit Platin in

SeponwaTt YA raliuasyanat.

¢) Adteilung Nanaen. ;
Yeler ait Cunarin roch nitd xintllnralthyleotor xonnte Oxo-

syeitese in grissersa Unfang durohgefihrs worden, Daflr trat
felakifon 1340

2. -al-Tisthylecetsd xonnte mit einer Ausbeute von 764 4.,
rergestellt worten. In glatter Reduktion wurde aus 0‘-a1 und
liyjlezglykol das betrefforde Acetal Horgootellt. Dagogen war
Gor Torazch 017koluonoaco%nt ait Acetaldehyd su acotalieleren -
erfolgles. Nit Olykolnonobcnnont entatand viel plester und
woaig Halbester.

Tersache nit lt!hyl-ltb]l-AorQloint
zeloxiicn nid xupforohroaXOntnkt orgad olofiniooho Alkohole.
padardlozg nit ¥atriualthylat fuhrte su einmer hellgelben
KzsaeTal sdhfllsnligon gutatans.’

Der Yersush, xnthyl—l%hyl-horoloin in Qegenwart von foluol~
salfoskare nit Itbanol su goetalialoren, ergabd prddukto,vol-
3 u\arrtnchcndcrtollo an deor Luft trooknen. Weitore Yorsucho
seigten, dass @3 eich hier un eine neue Reaktion handelt,
welers voa Aldolen 30 srooxnszden gtoffen fuhrt.

srutellur 1.5 piohner).
={e Yaffizaticn voR Rohaaifen duroh Extraktion pit Bonsin

yar mzs frider nich-4 gelungen. Eraeut aufgenonaens Yorsuche
waren Jotsd erfolgreich, auggehend Yon Kobals-Kroislouf-Pro-
4:xten. Xa warde die gleiche Qualitlis wie durch Lootonoxtrak= .
1icn orsielt. yettsfaren eus gisondieceliloen waron bigher auf
diese Velge nicht sd reinigon wogen styrungon duroh Esulsions-
2ildungen urd dergloichon: ‘

s worde gefuzden, dass mittolo wlgoriger odor wiiserig und
Durchachailt
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At:yla)Xxctolischor BeifenlBaung h¥hore Alkohole aus hbheren
Ichlezvanserstoffen horsnsgeldat werden kSnnen, und swar durch
Terforaiicen do{ guwlhnlichar fTeuporatur. Alkohole nit mittlorer
Isttenlhzge (05 - 010) eigfn-on afch flir d1coo Herausnahme nicht

rr die in der Grossanlage durch Laugonwdsoche gawonnenen
TrindrfettsZaren warden einfache Reinigungsglinge ausgearbeitet
nit azechlieeserdor Forstellung von Proben techniacher Petto
wzd leffen,

Qlefirsnalyeen (Nosaka).

Tea Tsooktan wurde durch vierattindige Ozondelerung nur 1,45
cespalten, 0y4-Paraffinkohlenvassorstoff wurde in sallfatlindiger
Caealelerang za 14,5 gospalten. ’

Oscaisferanga~ urd dpaltungsaethoden wurden durch Anwendung
Toa Trockenels insofern vertessert ale nunzehr der Endpunk$
dor Caenlsferung duroh die dlane Parde des iberaohllasigen Ogons
sofort erxeznt werden kann,

Terzer wurde teobachtet, dass sich das Endo der Ozonisiorung
a3ieh darceh eine teginnonde Koblendioxydbildung anseigt.

Fachden e erndlioh gelungon war, mehrero reins endotindige -
Olefize su erhalten, wurde gefunden, dass &ie Ogoniaierung von
erdetiniigen Olofiren ansohainsnd rogolnlissig Hebenroaktionen
Liefort, wote! pur dreiviertel der gobildoten Anoisonsiure
viedor gofucden worden. Ealtiplisiert man dohor die gefundens
dzelsecslare miy den eapirfschen Pesor 1,33, oo erhfl¢ Ban, go-
voit wir fetst cehen, richtige Yorte fUr den Ochalt an ondotin-
digen Olefin, Dle GohwanXungen logen ‘ol mohroren Olefinen im
Bareich von 90 die 10%%. '

Iateckvefeln und Motheninioren yvon Xok 8 goh

~le Netkanieferunga-inlege fUr oinen Durchsats von rund
120 otm in der Stunde wurde in der Derichtoseis sunlNchst in Holt
prodavelss safgetant und in Betriod gonocamen. Die Yersuohe lie-
fex erfolgrofch, naohden einige mpparativs Inderungen vorgenon-
2en wurden,

Dazach wvarde die Anlege nach Altenensen UbeYtlbrs, wo die
Xeatage sa 22,6, beendot war. Haoh kinfdllung dor Xatalysatox-
Raseon xcnnte mm 24.6. erstaalig an einor Gastankstolle eineg
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Netkanfeferueg fn Betriq) genonusn werden. Seitden linft dorg
dis Inlage stdrungafrol und vorsorgt die dort tankenden Kraft-
vegen ait ofzen Cas, weloheg fred fot von Kohlendioxyd, Kohlen=-

©xy4 =:8 Zyan, und desser Hotsvart yon 4500 ant 6000 wg orhiht
“r‘-‘-o. '

Lor Yersuch, elofchrodtig Uder unseren Kupforkontaks die
aahrofolrarb!ndnngcn 3 sorsetsen und dag Kohlenoxyd nft Wage

serdaap! gq xonvcriiortn. eicoleng. Die Gassunaansnzetsnng
Meidt uaverdrdersy,

Tterrascrendervetss dogogen sotst unger Rornaler Kobaltkop-
1aXt Yorefte toy 190° tohlon-ox:d bsw. Vagsorgas nit Ubor-
0:2%8agen Yasserdenpf fast quantitatiy 4n Kohlendioxyd ung
YRASeratoff retenetvas Nethan ua, pog 250° 1fefort ain normaler
KodaltXcztake ohng Yaoserdanpt ang Vassorgas guorst quantitatiy
Ichlcbﬁlcxyd urd Nethan, naoh otwa )0 Betriebuotunden Jedooh
f1tssige Produxts Beben viel Qagol,

fCssige Prodnxte). xit oinen l1okol-!nu;an-llnnininn-!ataly~
sater dlied rock rash 360 Betriedsstunden die Bi1dung fltlgad~
&7 Frofexte mus, Wipd daa Ubder don lickol-!agnesinn-Xontakt
W1 209° goleftete Yassorges mig Yasserdanpt foleden, 60 or-
RALt 2ax quantftatiy Xoblendioxyd und Methen, pie Bildung fitg-
siger Profukte 80%s% nur ein, wenn der luuaerﬂunptﬂboraohusa
Bledt xa groas fat, '

Aﬁr.: He, 674%éa/’/

D:dhacheily

Rd smwn ) @ woum Ly



