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_ 84) Un ale. Herstellung von Mau-ntnxntom u mm n
erleichtern, wurden noue voreinfachte l‘mlmnhﬁimm m- :
gearbeltat. 8.8, vorherlgeo Autcohllmn aer’ Kgre: oder ualm'l‘-
‘14che Zugade von Egr., wobei eine ontnproohem\o lm- von Bﬂ.ﬁ-
kat der sur ranung ‘vorvandeten Lange smsem um. 8

b.) Ee wurde gofunden, das ein vorheriges Inpr&@tomf;':" la
mit Hatronlaugo bei PEllung nittols Kalilaage die Nenge dos
Weiohparafﬁns auf Kosten des Hartpamfﬂns orwht.

‘0e) B8 wurde gofnnd,en. 488 aich msen-mckol-xontm. om m—
‘buBe der wirksankeu =it Soda statt mit Pottnohc m auf Mel
erde statt. anr Efesdgur fillen lasson.‘ o

"a.) PUr ds.e Vanenanng 4n Qer D.V.A. wurden 1.5 obn nnn-xon-
takt von de: Zueamnsetaun; 100 70. 5 cn. 10 cao, 150 KG!‘ hor-
_ gestellt und abgelieforts o

@e) Rir ate Verwenaung als nathmutema-xstor,ﬂr, Rornges' m
- Stadtgas warden Hi-Ma-Ratoren neuer Susamsansetsungen ‘
- weloho sich gehr gut Lewdhrten. Die Heigung sur. Bl

ger' Pndukte aimnt 9, uonn wenisor u- 10 !8 ant wo P |
" halten ist. e

T2 B ;tggldmek—gxx_xsgg g gsgem s
.8s) Gepmerte xstoron. S
“Wie ‘boreits berichtet, liefern Bisen-Eontakte, welchen Alkalf~
~ealze schwacher SHuron gugesetss wurden, hohen Puauin'm.
- ohne 4B dieaer mit der Soit stark abfillt. Wihrend der exsten - 8

vior Woohen wurden konstant am- m erhalton. Ohnmtoruﬁlnh’
' 4%, da8 Verhiltnio von Hartparaffin su Tetchparaffin von.
: "t 3 1 bu 31 1, eine auSorordentlioh goringe Buanng von
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Dieselal mit nur 3 - o4, ein nhr glo:lohnmm Synthnu-hr-
'1aut mit fider 80% CO-Unsats chne &onpoutnr-stomms. -Mo
ate Unabh&ngigkeit des Pufferungs-Finflusses von der ntur

dor sohwachen Siure. Bestimmend m; leatguch din llnxo dn n-
gesatsten Alkalis. . :

bs) Ein I.umaase-xontakt: 100 Fe, 5 cu. 10 cao. s ur. 50 m—
masse geb bei 235° im geraden nnrohsans ’loﬁ cobmutn. m 1 '
‘ gasung und 604 Bensin.

0)) In Ubereinstirmung mit friheren Ergobnuun b ou ndoxels
haltiger Eisen-Eontekt swar 608 Bensin Jedooh intoln un;ﬂn-
stigen Vez-brauohverhanninns mar goungo mlmto.

de) Versuche B:laenkontnktl bﬂ. Bynthun-!upmtu' mu' m o
' su vedusioven, waren bisher nicht hotﬁoum. lm“ 30400):
~ Umests feststellbar war, wurde eine Vo:aohuhu dn v.rbuuhl
‘-Vermtnieses gur Flassexsmldung hin beobmtlt. s

3.)":NB S ‘the ° . : . s
- Dle Verauohe ber laa-sﬁmuso vnrdcn 'udir luum.
Koapreeaoren oind aufgeatellt worden, aom nun orli-ug
lwrnnastreie Dauerversuche’ go!ah:en nmn kﬂnun. ek o ;,3
Rin Konsekt $xB 100 Pe, 5 Ou, 10 080, 150 Kgr, xon-rmn.. Lk
\mter 01 gemablen, wurde in einem 6-m~ hohen BtolmhM!u ll.t H
waaeorm und, einen Ereislauf von 1 + 3 comm xmm " '

vr\:‘:s o

;konnte der Versuoh em 8 Wochen hns nnnr&nu "'fmf.u Betried
‘gehal.ten mmon. .

‘Bierbdei wux'de ernsut otno uohugo ﬂborhsonhut der. nu-s >
8o gegenfiver der Erookon-s;mthan ‘bestitigh, nialich 4ad wmter |
sonat vergleiohbaren Bedingungen das . co-a,-vmnumnrmm- i
‘seht" sﬁnsttg.nma.ch etark naoh der mamtottmrmmu aa
fSei.te hin verachoben wird. In diesen Falle 1ag &8 bei- M, o8y
‘und’ swar, ebenfelle im Gegensats sur: rrocken-sxnthu. NW(

_ ;vou der’ Baha des Kraialaurea. . e

o -3
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4. ) Kohlanwesseratotf-Syntheso unter verechteﬂonon Bedingungen
/ mo ;g - ng:leoh). . I
“@.) Hethanisierung. :
-Mittels eines Ni-Kontaktes 100 xu. 15 lgo. 50 xgr konnton
Eohlenoxyd und Kohlendéoxyd im Kokeroigau 700 Std. lang mi%
~502aoher Beaufschlagung quantitativ methanisiert vcrdon. Buenso
 glinstige Ergebniese wurden be145% ati erhalten.

"Det andoren Versuchen aioser Art wnrde g«tgutout. m in
Endges H:l.okelknrbonyl auftritt, sobald die llothanllloms
den xohlenoxyds nioht qunnt:ltativ vorléuft. f :

b) @rookene Hethanisierung, : T

 Die Mothanisierung kohlenoxydhlatiger Gase xonnte bl*hu- prakd
“t4soh . nur unter Wassor-Bildung durohgefiihrs werden. Bs wurde
nun gefunden, daf bestizmte Eatoren die Methanisierung quantie
tativ untor Bi2dung von -Kohlendioxyd bewirken kamnl.

Ein gut nethanisierender Kontakt . (100 Hi, 15 Mg0, 100 Kgr)
una®gat konvertierender Eontakt (100 Ye, 5 Ou, 30 030. 100 Kgr)
wurden getrennt redusiert und dann innig vermischt. flber dieses
Gemisch wurde bei 195° Wassergase bei normaler Beaufaechlagung

, geschickt. Das Kohlenoxyd warde quantitativ in lotm nnl
B Kohlendioxyd umgewande&t.

cA.) Einflus des co-xz-v“hlntniaaes anf den sattimuml
der- tlﬂaaigen Produkte.

iver einen Eicen-EKontakt 100 Fe, 5 Cu, 30 0ad, 100 xgr m

bet 235° und normslem Druck Gase mit 4 vArsohiedenen 00-Hp=

_Verh#ltnissen gesohiockt. me Untorunohnng dor nnuim Prodnh

te. ergab folgendess Rt

01H, 112 11.1.3 ; 2.3;'1- sa;r
SFL # Y B L 86. .98 95
- Olefine ﬁ . 48 - 49 : " 75

‘Diese Veranohe seisen. daf swar aohon nit einen ungoﬂhr
doppelt @o hohen Kohlenoxyugchan wie im normalen Wassergas
praktiach kodne gesm:ttgten xohlenmouto!to ‘mehy erhalten wor
Qen, dad eber der Olefingehalt hierbdei nur ca. $0% botrligh, .
wihrond dor Rest sauorstoffhaltige Verbindungen eind, und daf e!

"‘oine weno’re atarke Oteigorung des Kohlonoxyds-Gehaltes diesen
Ergednis nicht mehr tindert.
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5¢) Qxo-Syntheso. '
 8s) Anagehend von Aethylen (I.emke). _
mt Ni—Xontakt konnte keine Umsatznng ersielt terdon.

Verencha nit a.lkantreien Kobalt-xontakten (Amonbrbout-
Pﬁllungen auf gerein:lgter Kieselgur) gabdben keine goringore
Bildung von hﬁhsmolelmlarer Nebanprodukte als die normalen
Eobelt~Kontakte.

_Eisen~Kontakte erforderten eine erhebliche hahero renpbram
(155° = 180°) und gaben trotsdem nur geringere Umsetsung und
~eine vermehrte Bildung héhermolekularer. Produkte.

E8 wurde mit Ertolg versucht, den gobndoten rropyl-ndohyd
~ durch Anwendung eines htheren Gaskreislaufes wiihrend der Reake .
" tion sus dem DruckgefHs dampffSroig audsutragen und duroh.
:Kiihlung daraus ‘abguscheiden, Diese Arbeitsweige konnte bed
. voller Ungotzung mangels éiner geeigneton Hookdruck-Uzlauf-
pumpe noch nicht varwiruioht verden. wird aber vorbmttot.

Die Versuchsdauer komnte inswischen bis aur -6 stnnaon
" erhbht werden. '

i b ) Ausgehend von hvheren Olefinen (rritzsohe).

In dor Berichtogeit mdan mmd 1 040 ke Rohaldehgde der v.r-
. .schiedensten Art hergestellt und supy Teil mh auswiris abso-
'l:lefert. Ferner warden 30 kg Reinal an die I.0. geliefert.

6.) Heratellung von Fettaﬁuren. (Bﬂohneg}

" An ale Fima Goldaohmidt warden rund 25 kg reine eynth. htt-
sauren 012. 15, nnd 18 @&bgeliefert.. i

50 Pskete Seifenflocken wurden hargeatent nnﬂ abgonotort. .
221 Paketa Sulfonat (horgestellt aus unserem Alkohol in l‘.ua-
: wigshafen) -wurden -gepackt nnd abgeliefert. '

,75): M_Lalischme;ze (Jncod).

&.) Zuei 012-A1kohole. nﬂmlich einmal seradkettig und dal

andere Mal verzweligt, wurden durch Alkanaohmelze in RAaxty

dle Natronaeifon ubergefﬂhrt. Bach Beenaigung dor Reaktion

zeigten daie beiden antwiokelten Gaae tolgende Zusmtmotnungo
-8 -
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piesor Befund 188t den Soblus su, dsd die versweigtkettigen
‘Alkohole bei der Alkalischmelse Hothylgruppen abapalten.

b.) Aus Synthetisochen gchpiertlen wurden verschiedens Sohaiertle
‘Rarbonsturen, hiereud verschiedene Alkeli- und Eréslkelicalse,
“sowle Ester mit Schaierdl-Alkoholen hergeatellt.Aus diesen

 gtoffen wurden Schnierstoff-Geaische von noherer Viskositis,
durch Zuffigen pynthetischen Sohmiertlen erhslten.

porartige Gemisohe, 8.B. Spingeltl oder Autobl +, 8pindeltl~
4 saures Hatron oder. fottoauren Batron_bamtoxi bel l_aqmllohor
Beanspruchung ibre viskositlit nicht bel. Gentigend langes .
 Rihren bei 100° 1uct die Viskosstit auf annihernd den Wert
. ‘ger Viskositit des reines Sohmiertls abfallen. Dieser Vorgang
kehrt sioh beim Steben nicht ui. , . .
8.) Hthermolekularo Produkte (Hensen).

| Modellversuche fber die Bestiindigkeit von Propyl-Aldehyd
 gegentiber fein verteilten Motallen, Oxyden und Eieselgur unter
den Bedingungen der Oxo-Synthosee, I

purch Anlagerung und Abspalten von Ohlor an pieseltl-Paraffine '
'wurden Kohlemwasserstoffe nit hoher Jod- und Rhodan-Zshl orhal~
ten. Diese Olefine liefen gich jedoch mittels Biokel nur su
oinen Bruchteil hydrieren und guoh in der Oxo-Synthese pur su
einem geringen geil umseteen. - R
£e warde gefunden, dsf Biaethyl-Eeton und. Propyl-Alkonol ein
Ronstant bei 95° siedendes aceotropes Gon_&séh’gom.‘ it 546

" Alkohol. o R P PR

~ oxo-Synthese mit Vinylacetat verliefen bisher erfolglos, auch
bei pr_enanns elkalifreier xobalt-xontakto. Das Unsetsungs~

" produkt enthilt vermutlioh Bsqtgennro-mwrm.

" gersniol und besser noch Geraniol-Acetat liefen sioh in norsa-
jeor Weise in die entsprechenden Aldebyde gbertihren. Aierait
it bewiesen, dad dle Anwesenheit pauerstoffhaltiger Gruppen

“4m HolekUl die Ozo-Reaktion dann nicht storen, wenn sie weit

~ ‘genug von der Doppelvingung entfernt stohen, (10 Gegonsats

‘ o o . -6 =
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zu den aus Aldolen erhiiltlichen o:.enn-uaohydon).

Aus. den 8ekundlir-Produkten der Propyl-ndehyd-Synthou konnte
Methyl-Aethyl-Aorolem :lsol:lart und dor llongo nach bnt(nt
werden. ’

Ale Austﬂhrungabeispiele tﬂr oeine 2atentanme1dun3 mdcn
synthetische Wachse aus FettsHuren 01 4 - 18 baw,. 0,9 20
mit. Alkohol T durcb Versstern hergeeteut.

8.) Herauanahme von Wmnnm Alkoholen ann l’rinlr-
E Pgodnktgg
»a.) mttals zinkohlorid (rr:ltaaohe).

Emente Versnohe tber die Herausnahme von: nkohohn anl Go-

misohen nit Kohlenwaeseretoﬂen mittels Zinkchlorid ergabden,
das diea zwar auch mit festenm Zinkohlorid mbglich iat, ader

nicht ohne 4a8 bei dor Wiedoraufapaltung !obonwodnktt dnxch
Olefin-m Pol}merieation gebndot worden.

“be) Hitte).s kUrnigem Chlorkalzium (Fritcaoh.).

Kobalt—Kreielauf-Produkt konnte dnduroh vanig entalkoholiofers
~wexrden, ‘deB man es im Kreielauf duroh in einem thnnotcn be=
findliches kirniges Ohlorkslsium pumpte. Aus dem Ohlorkelsiua
" konnten die Alkohole wieder gowonnen . werden,duroh Bo!lnn :
dea Ofene und Anlegen von Vakuum. -

as) Eittela pulvertﬁrmigen OhIorkauium (Buohner).

_Aue sorgfultig getrockneten A1kohol-xomenmsoutoﬂdaulohon
konnte durch Einrilhren von Chlorkalsium der Alkoholgehalt:
praktisoh herausgenommen werden, und swar dis su nhohohn von
“der ungefithren Holekillgrige 040 Hbhere Alkohole lagern aioh
.ainstweilen nur sohwer an. 2in Zusats geringer Hengen von Bntyl
‘.alkoho). fordert die Bildung der Anlagemnguverblndm

‘9:.) struktur-Annlyae der mesolbl-xohlenwaanentofto nittoll

N aomereg-grenngg (Roolen)

Piir ate Herstenung von Pottalkoholon ist eine wesentlich
bessere Kenntnis der stmktur unserer emthettaohon Diesel¥le~
Kohleuwaasaratorte als bisher drinsena erforderlich. xine sn
diesem Zweok nech Ludwigshafen einborufene Besprechung dor

_ Analytiker der 1.G., vOn Benkol und von RCH brachte keinen

- 7 -
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' rortaohritt. da keine srnndautzuch neuen Analyaen—ﬂethoden

v bekanntgegw“d

Ee wurde daher begonnen. den erwﬂn'schten Aufschluf mit den
uns gar Vertﬂgnng atahondon Butemttteln aut folsonae Veioe
gu- erlangem

Es wlrd angenommen, da8 die Struktur im Bero:l.oh ‘von 0 10 = oao
bei enen Molekillgriten grundsiitzlich Hhnlich ist, und dag
daher SohlUisse von der Beschaffenheit einer MolekilgrySe ant
die ﬁbrlgen genaoht werden kinne. Dann geniigt die B genaue-
Untemuohung einer einsigen Holekillgrige (Leitfraktion).
Hierfir vurde Cy4 ausgewihlt, da hier-mit einerseits bereite
,Fettalkohole erhalten werden und andererseits noch ei.ne scharfe
_Praktioniemng ohne Vaknum abglich ist,

Je eine 0y4~Fraktion von Kraoktl und von Primiir-Produkt wurde
durch sorgfiltigste Destillation in rund 130 Fraktionen ger-
legt. Die Untersuchung ergab, das hiermit boretta eine villig
-ausreiohende Trennung der goradkettigen, @chwach verswoigten
und der am stdrksten vergweigten Kohlenneaorstotte gelungen

. war. 'Diese Prokiionen wurden mit allen uns sur Verfiigung stehen
den analyt:laohen und praeparativen nethocen untersucht und
weitorvorarbeitet. Das Ergedbnis ist, daB wir houte boreits

: einen ganz klaren Einblick in die Strukturverhlilinisse der
Sohworble haben. In beiden FHllen batriigt der Anteil an sorad-
kottigen Kohlenwasserstoffen nur ¥3 - ¥4 . In dem Krackdl waren
besonders stark verswolgte Anteue onthalton. welche in den .
Primfiv-Ul fehlen. Aus diesem otarkversweigten Anteilen kommten
'dmh Oxo-Synthese Cyg-Alkohole B% den amergevumtch ﬁefqn,
Stookpunkt - $1° G erhalten worden ! -

Die Alkohol-Pildung aus den geradkettigen Olefinen yb An:emu“
: mwer die bei der Oxo-s;mtheeo auftretende Vorsweigungs

- Aus 20$ Olefinen wurden 18.7% Alkohole erhalten, 55% dieser
Alkohole waren vernweigt (o,z - o1 mit Stockpunkt - 3’ 0),. .
' 45% derselben waren geradkettige C, 2-Alkohole (stookpnnkt +18%)

‘Peintraktioniemnss Prltssoha. Oxo-Synthese: dacobd,’
, Anslyeem Bﬂohner. Praeparattve nmtennngc Hansen.

L . gos. Boelon
. AlB 50090'_( 4\42951 Gurse / /





