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Botr.s 'ratigkeitsberioht des Forschungslaboratorim fur den
Monst Januar 1942, ’

1. ) Katorohemie (Beokel[.

gle:loh neuerdinge Rvatgnren laufend grostechnisch vornndot

erden, aind bisher weder fiir den lwatproaaﬂ ‘nogh filr aie
ahalytiaschen Untersuchungen der fertigen RUstgur hinréichends
Richtlinien vorhanden. Daher wurde mit RUetgnr-Buoherho!
eine Versuchsserie durchgefihrt, um die Abh!ngtgkctt der Gur-
.beaohaffenheit und ihrer katalytischen Brauchbarkeit von der
Résttemperatur in Gebiet von 400 - 1000° kennensulernen.

Fﬁr die Methaniuierung von' Kokaofengas wurden grbﬂero lcngul
unaeres neuen Hi-Mg—-Kators hergeatent.

. Fir die Entschwefeln.ng von Koksofengas war ein On-n-ntor
auagearheitet worden. Dicner hat sich inswischen so gnt e~
wihrt, dad eine grigere Henge desselben gur halbtechnischen
-Anwendung- hergeetellt wurdo. Verauohe iiber Ou-Kontakto anderer
Znsammensetzung 8ind m Gungs.

2.) ¥ 1tteldruck-5y_qtheae (neckeu .

t.) ES warde VQratht, co-msohkontgkt- bei einem Druck von
10 atll mit 3 - S5facher VWassergasbeaufschlagung auf einen
Umsatz von 25 = 30% zu fahren. Geprift werden sollte, ob sich
dor UberschuB an reaktionsféhigem CO und Hy bei der maon _
_ Gaegeschv:lndigkeit als Inertgas und VOrdunnnnguittol verhielt.
- Trotz niedriger ‘Betriebstemperatur, nnanch 175 = 185’. or-
.folgte bereite nach 120 Betriebsstunden ein’ atarker Abfa.n ‘aen
Umsatzea suf 12¢. Auch durch Temperaturerhthung bis. 195° xonnt/
: d:loeer Rilokgang des Umsatzes nicht aufgehalten werden. 0ffen~
‘bar bedeutet die hohe Waaeergaabe’iaetung doch eine SOthigung
_ fUr den Rongakt. :

" be) Im VOmonat in Betrieb goaetate Versuoho iver Blnurlmng
der Reduktionstemperatur auf das Anérboiﬁungevermntnin bedi
'Fé-Eongakten seigten im weiteren Verlauf, das sich mit 1&30:4
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- Verauchsdauer das Aufarbeitungeverkiiltnis angleloht. Es ergab
-aich folgendes Bild; L

Kt-Ur. P 15522 VorbraucheverhHltnis g0 s By

Reduktion bei  Betriebsstunden 250 500 750 1000
275 . 19 11415 131,01 151400

3250 S 109 () 151,05 111400

3:) Hag-Synthese(Heckel). - 7

'| Durch Zusatsz von Bomsiure zu einer in Betried befindlichen -

" Aufechlimmung wvon Eisen-Eator konnte das Verdreuchsverhiiltnis
wihrend der Dauer von mindestens drei Woohen von 100 1,0 éz }

blesuf 1 51,3 - 1,4 gleichblesbena erhoht werden. Ein weiterer
Zusats von Borsdure brachte keine Anderung. . - :

-Feingemahblene. Luxnasse wurde nit gef&llten bonat versetss,

in Dieselsl aufgeschliunt und mit Wassergas sunlohst bei Normal-

druck angefahren und nach Erreichung einer Rmmxsisy EontruXtion -

von rund 15% bei 15 atti mit Ereislauf in Betried gonozmen. Bs !

wurde ein 00-Unsats von Wiber 80% ersielt, 8llerdings bei griifere
"Hethanbudu,n'g. Dapit ist bowiesen, dap Ban bei der Had-Synthese ;
~ d1e Pormgebung und Waosoratoff-jleduktion der Kator-asge unter|
" lasgen kann, : ,

4.) Entschwefeln und Methanisieren von RKokoreigas (Hanisoh).

" Die nachfolgend beschriebenen Versuche Uber die Entsohwefelung
von Kokereiges 1itten stark unter Schwefelwasserstoff-Durch~
brilchen in unserem Ausgangegas. Wir hsben m.B. 38 -165¢g
Schwefel in 100 n’ festgestellt. |

Unser neuer Ou-Al-Egr-Eator sur Zersetsung von organischen
Schwefelverbindungen konnte in mehreren Versuohen bereits Gber
1000 dgw. 1300 Betriebsstunden gebrajfoht werden, ohne dad ein
‘Nachlsssen dor sebr guten katal isohen Wirkeankeit beobaohtet
wurde. 'I);e. Reinigung erfolgt bis aug weniger als 0.5 g Sohwefel
in 100 nm”. : : : j

Ee wurde ferner durch Beladen unsevreb xokereiggsq- mit Qyan~
‘wasserstoff festgestellt, das dio Behandlung mit unserea Qu~
Eontakt glqioh’z}eitig auch 93 - 974 des vorhandenen C sor~
_otoffy sersetst; oin Umstand, welcher fiir die Anwendung dieser
Reinigung .1n' Treibgas-Anlagen von entaoheidender Bodentﬁng ist.
Durchschiift <3- .
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"~ Auoch ein halbtechniacher Verauch konnte nit goiner Reinigungs-

Ajstufe bereits sturungeloa tiber mehr ale +200 stnnden gebraoht
werden. Die daran angeschlossene Methanisierung nittels Ni-
Kontakt orgab bei der ersten Fillung eine Lobensdauer von '
rund 600 Stunden und bei der sweiten Filllung rund 500 Stunden.
HaSnahmen gur: Verléngernng der Lebenadauer dor Hi-3tufe sind
in Gange..

Ein Teil des halbtechnisch geroinigten Eokereigases wurde abdb-
- gegwelgt und bei 6 atil iiber einen normalen Oo-Kator geschiokt.
Es geigt sioh, daf unter diesen Bedingungen bei relativ hoher
Belastung fltissige Produkte in einer, begogen auf das vorhan-
dene Kohlenoxyd, gutenAusbeuted erhelten werden kinnen, welche
Jedoch zu fiver 9o¢ ane gesitsigtem Rensin baateht.

© 0x0=8 thoeek
5.)l_2§'IE§%EEenE'von htheren Olfginen (Pritzache).

~_Es wurden 252 kg Roh-Fettalkohole hergeatellt.
' b) Ausgehend von Aethylen (
‘Fech mehreren: Vorversuchen ‘konnte schlieﬁlich die Herstellung
von Propylaldehyd in kontinuieriicher Pahrweise mittels Kar-
bonyl-Ldsung als Kator in einem-10-stiindigen Deuerversuch mit
- Ausbeuten verwirklicht werden,‘welche grUBenordnungsm&Big
ebenso gui lagen, wie die besten der friher mit festem Kator
_erhaltenen Terte. Fs wurde rund 1 kg C3-sl in der Stunde er-
zeugt und biersu 15 - 30 g Oo Je kg 03-01 benttigt. Bei der
Kortmktion von 80% wurden rund 50¢ des Aethylens in 0j-al um-
.gewandelt.
" ¢) Herstellung von Kobaltkarbonyl.
‘Modellversuche mit verschiedenen Gasmischungen (Hanson).
, ‘Halbteohnische Erzeugung (FPritgsche).
Als-glinastigate Temperatur wurde 130 - 140° ermittelt. Bed
htheren Temperaturen geht die Ausbente zurliok.
negenerationsverauchl(Jaoob). -
SOwohl aus dem bel der: Propylaldehyd-Synthaae anfallenden
Kobaltschlamm als auch aus Zobaltkarbonat konnte Kobaltkarbonyl
hergestellt werden.
. Analyse (Roelen) Karbonyl-Lasungon lansen sich dursh Zer-
_setsen mit Salpetersaure und Analysiersn des nufgotangonon
Gases leicht untersuchen.

-4-
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~4) Aufarbeitung (Btichner) . S
Es wurde gefunden, daf das Rohprodukt der Propyledehyd-
Synthese durch Destillation bis 120° vonm Propylaldehyd ,
befreit werden kannm, ohne daB oine Ausscheidung von met)aliiecm |
Eobelt eintritt, solange die Temperatur 120° nicht {ibersteigst.
Der Riickstand 148t sich durch Behandeln mit 10%iger Schwefelsiu:
re schnell entkobalten. - S .
e) Versuche mit Eisenkarbonyl waren nicht sehr erfolgreich

: ‘(Hansen). : : '

6.) _Here’telluhg'von’ Fettssuren gnﬂohnar!. o
. Bei der néoharbeitung einer I;G.-Anmldnng wurde gefunden, dag
g .imvonst&nd_ige Verseifung von FettsHuren und Extraktion der
nicht verseiften Anteile nicht mur eine Trennung mach Molekiil-
Gr¥8en sondern auch nach Struktur-Isomerien ermigliocht.

Te) Hei-ansnahme vbn‘A].lv:oholen auna I’rlm&r-Prodnkten‘Bﬂohnerl.

Fir die Entalkoholisierung mittels Ohlorkalsium bed femporadi-
%en von 0 - + 10° wurde in der Sicdegrense von rund 200° esne
obere Grense der Molekilyzmnzs-Grbfs gefunden, oberhald deren
2.2, oino volletlndige Entalkoholisierung nooh nicht nbglich
ist. ' - ' R

-8.) Herstellung von Alkyl-Nitraten (Hengen).

" Es wurde gefunden, dag dte Ritrierung htherer Alkohole beson~-
ders glatt und auch in gréSeren Mengen gefahrlos durchfihrbar
ist, Wenn man wihrend der Reaktion durch Zugabe von Trockensis

- kihlt, Die 80 hergestellten Produkte enthalten weniger dunkel- '
géfﬂrbte_ Nebenprodukte als bei Anwendung von AuSenkfihlung.

9.) Versuche tiber dte ’Bestimhung der'I.ago der Doppelbindungen in
Olefinen durch Ogonisieren wurden begonnen (Boeske). o

10.) Hodellversuche sur Oxzo-Apparatur (Roelen)..

" Die bishorige Art der Durohfiihrung der Oxo-Synthese in Steig-
rohréfen hapesden Nachteil, das wihrend der Reaktionsdauer
'8tlndig eine Vernmischung des gesamten Reaktionsgutes statt-

- f£indet. Daher kenn man bes kontinuierlichem Arbeiten kein
Konzentrationgefiille erzielen. Die Polgen 8ind Ausboutever-
minderungen infolge von Hebenreaktionen. 5.
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Un den abzuhelfen, gollen in des Steigrohr Blechainsﬂtzo
feingehaut werden, welche den Beaktionaraum in eingelne
’Xammern unterte11en. Die glinstigste Porm dieser ﬁlechs. sowie
die Wirkung einer derartigen Unterteilung wurde in Modellver-
suchen mit einem 2 m hohen Glasrohr von 10 on @ ermittolt.

Bel reueahender Waesersuule brauchte ein Parbetorf gur Wanderuny
von oben nach unten 31 Minuten und zur vollst!lndigen Burch-
mischung 65 Minuten. Wurde von unten her Luft in einer der
Oxo-‘iynthese entsprechenden Menge eingeblaaen, 80 vorringorton ,
gich die Zeiten auf 1.8, baw. 3.2 Minuten. Durch Eimbau wvon
glatten Blechen bzw. triohterformigen Eingitzen konnten &ie
Durchmischungszeiten sohlieflich wieder auf die filr rdugghen-
des Wasser gefundenen Verte gebracht 'erﬂen (Durchtﬂhrungc

. Fritsscte) | '
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