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Herrn'Prof. Ha f t i n .

Betr.: Tdtigkeitsbericht des BV-Labors fUr die Monate f

Rovember und Dezember 1939.

1.) Gegen Ende des Terichtemonates Dezenber waren von der

- ménnlichen Belegschaft (ausser Lehrlingen) 20 & sur

Wehrmacht einberuféﬁ.

-

2.) Katorohemiéigﬂeckell.

&) Die von der Kutprfabrik'erbtmalig nit Rﬁltéﬂr gtatt

Eleselgur 120 hergestellten Kontakte ggigfq@fbgg‘dor ‘
drucklosen Priifung weiterhin gute Brgehnipso}'Anoh,iu.

"-Grossbetrieb waren die Ergebnieas‘zufriéddnlieiijnﬂg‘

.'b)

X

80 daes weitere Grosschargen mit_Rvﬁtguten,anlnrtitg:

gegeben'wn;den.»i;: . ‘ _ SRR
Hit der Ferstellung des Kobalt-Eangan-xieae;gur:xohtak{
tes, weloher in Mitteldruckversuchen naximale Paraffin.

auabenteniergab,,wurden_die,?ersuche Uber Kobaltkon-
takte bis auf weiteres abgeachlosaen. '

Eisenkatalyeatoren. . SR
Die schon seit lungerer Zoit aufgenommonen Versuche' b
Eisenkatalysatoren wurden in den Borichtemonaten nach i
Erteilung des Paraffin-Synthegoautt:agbb_pit'q;;.:zliﬁ
teln weiterbearbeitet. Fiir die Erprbbﬁpg.dir‘gﬁgqtiqef
sten paraffinbildenden Zusammensetsung quden“allgiﬁ'

im Degember 25 versohiedene Katelysatoren aus etwa

170 Féllungen hergestellt und in drnoklogen‘7qrsuohan
geprift. Die Versuche waren bereits in der Berichts-.
zelt 80 erfolgreich, dass die gestellten ﬁgéﬁ?ben -1 T
néchst etmmals grundstitzlich evedds goldst Merden konn.,
ten. : : .

¥ir komnten alle Bedingungen crmitteln, welche sur si-
cheren halbtechnischen Ergeugung eines hochaktiven,

- vorwiegend raraffinbildenden Eiaenkatalyeatqra oinge~

halten werden nilsaen,

. -2’
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- yerschiedene Eisenkatalysatoren wurden halbteohnisoh
hergestellt (9 Chargen mit Je 10 kg Eisen) und in halbe
technischen Mitteldruckifen mit Erfolg eingesetst (siehe
weiter unten). Dabei geigten die suletst halbtechnisch
nergestellten die’gleiche Aktivitht wie die dor Labor.-
Kontakte. . ' : ,

Fe gelang -inzwischen ferner, die Herstellungsweisen auch
‘noch dadurch zu verbessern, dass wir 7/8 der fiir die Fal-
lung erforderlichen Menge Natronlauge duroh Ralkmiloh
sowie das gesamte Kondensatwasser durch Ruhrwasser er-
_setzen konnten, ohne dass die Aktivitlt der Katalysato-
‘pen deduroh beeintrichtigt wurde. ' : .

Von allen Zus8tzen hat sich Kalsium bisher weitaus an
glinstigaten verhalten, 80 dass unsere gut wirkenden Ei-
-genkatalysatoren ausnahmslos alle Eisen-KalQyum-Kataly- .
‘satoren der verschiedensten Zusemmensetgung 8ind. :

Von entscheidender Bedeutung fir das Gelingen der Mittel.
“druckversuche hat sich dle Art des Anfahreno erwienmen.
In Lnbof.errnuohon wurden hiorfilr durch geneuo Untersu~
‘ohung der Rodusiorborkeit uew, ‘die orforderliohen Untore
1agon Vedgebraohts ' '

34)- HAthordruokeynthano (lieoked, johemkds
" o) Kopalbkonvalehos ' ' DR
© Sy14 don Kobulk-Nangan-Kontaks wurde i Finrohr-Vorsuoh

oin Paragfinanteil von 8o % der fllissigen Produkte er-
reicht. ‘ :

#4 aon gleichen Kontakt wurden in gwel helbteohnisohen
ersnchen bei 160 - 163°rund To % Paraffinanteil im Dau=

- erversuch und bei guten Ausbeuten erzielt. Diesé Versuoche
wurden~abgebrpchen, um die Ufen fir Eisenkatelysatoren
freizumachen. ' : -

b) Péraffinéggthese mit Eisenkatalysatoren.
Am 25. 11. erhielten wir den Auftrag, mit allem uitteln
schnellstens hochaktive, vorwiegend paraffinbildende
Eisenkatalysatoren su entwickelnm. Die erforderlichen
Raumerwelterungen, Apparatevermehrung ugwe. wurden sofort
. , -3
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in Angriff genommen. Zu Beginn der Versuche standen 3

halbtechnische Kitteldruckbfen sur Verfiigung. Gegen Ende
der Berichtsgeit waren bereits lo derartige Ofen in?Ba-
trieb und 2 weitere im Aufbau. '

.Z2u Beginn der'Vernuche machten sowohl die halbtechnisohe
- Herstellung der hatalysatoren als auch das Anfehren der
'Katalysatoren erhebliche Schwierigkeiten, eo dass.sunlichs\

zahlreiche Versuche erfolglos blieben. Innerhald der Be- f
richtszelt jedoch wurden diese Schwierigkeiten bereits -
soweit ilberwunden, dass sowohl die Katalysatorheratellung

- als auch.daavAnfahrgn‘nunmehr mit Sicherheit beherracht
~ wird. Wir haben gefunden, dass man-die Eisenkatalysatoren

auf drei verschiedene Weisen danfahren kenns

a) mit Wassergas bei normalem oder geringen Uberdruock
- im Kreislauf, .

b) bei normalem Druck mit hoher Wassergas-strBDunsnge~
" schwindigkeit, -

-e) bei normalem Druck und Uber die Betriebstemperatur
) hinaus erhthten Temperaturen mit Vasserstoff.

Nach. Erledigung dieser Vorarbeiten wurde mit der syastema~
' tischen Priifung der druokloa entwickelten, hohe Paraffin-

ausbeuten versprechenden Katalysatoren begonnen. Innexr-

halb der Berichtszeit konnien bereits die wichtigsten™
Fragen poaitiv geltet werden. Mit verachiedenen Eisen-Eal-
z1um—Katalyeatoren erzieltan wir wahlweise je nach den Ar-

:beitabedingungen 20 bis 67 % Paraffinanteile. Dabet varen

die tusbeuten sehr hoch, die Mothanbildung goring und ate ;
Lebensdauer bisher unbekannt lang. . . :

. Wie Ybereits bekannl hnxtnx erwies sich auch bei diesen
‘Versuchen die 51ede1nge als abhungig von der Hthe des Kroﬂ
'ﬂlaufee. ’

'Als wichtige Beobachtung konnten wir feetstellen, daus das

co : HZ—Verhhltnis einen entscheidenden Einfluss auf die
Siedelage ausiibt, derart, dass wir mit ein und demselben

.Retalysator mit Synthesegas rund - 40 %, nit VYassergas rund

50 bis 55 % und mit co-reichem Gas 60 bis 67 % Paraffin-
anteile erzielten.

-4-
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’c) xgthese olefinischer SchverBle.

nNie Untersuchungen der bei den Mitteldruckversuchen it
Eisenkatalysatoren erhaltenen Dieseltlfraktionen ergaben
ausaerordentlich hohe Olefingehalte, ntmlich 60 = 85 %o

‘Hierbei wurden die bSchsten Ferte aus Versuchen nit koh—

lenoxydreichen Gaagen erhalten.

Yegen der Bedeutung dieaer Ole, fUr die Oxosynthese wnrden‘

Tersuche in Angriff genonmen, um mittels Eieenkatalyasto-?

ren vqrwiegend herartige hooholefinische Schwertle su er—'

© zeugene

a)
. in den %itteledrucksfen befindliche Vasserfiilllung mit

Es wurde gefunden; dass pan die zur Temperaturregelung '

VOrteil durch syntheseeigene {le von geesgneter Siedelage.
ersetzen kann. Dadurch ist es obglich, die gusserordent-

i1ich hohen Driicke des Vasserdampfes bei den Reaktionsten~
<peraturen der Eisenkatalysatoren su vermeiden. ¥ittels

dieser Maasnahme war es uns mBglich, uneere vorhandenen

Mitteldruckdfen achnell fiir-Eisenkatalysatoren benutsbar
zu machen. - : . -

4,) 0x o-ngthaee gaacobl.
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a)

zﬁ)

Die Heretellung htherer Aldehyde und Alkohole aus Kraok-
81 der sehmiertlanlage. wurde fortgeaetat. Inasesamt wor- .
den 83 Diter enggeschnittener Praktionen des olefinischen

Kraoktles verarbeitet.

An Goldtschmidt und Henkel wnrden mehroro ?robon huhoror

uAlkohole nbgeliefert.

Die 0xo-Synthese wurde im allgemeinen mit Kobalttaxalyun-.
tor aus der Katorfabrik bewarketelligt. f

"EB wurde gefunden, dass unser kobaltreicher Kobalt-ﬁangan,

Katalysator ebenfalls recht gut brauchbar ist. Perner er-.
wies es sich als maglioh, die Wassergaaanlagernng auch
mit. feinpulverigen Eiaenpruparaten. z.B. Ferram Reduktum -
von Merok durohzufﬂhren. xyde des Eisens waren. unuirksa-.

-5-=-
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5.) Weitefverarbeitung der Oxoprodukte (Hensen).

* A5 80000 11. 89 0. 183"

‘a)

Rein dargestellter 014-A1dehyd liess aioh mit Luft bei

‘50 bis 55° mit sehr hoher Ausbeute su reiner Fettskure

oxydieren.’ Wurde der ‘Rohaldehyd der Lnftoxydation unter-

..worfen, so bildeten sich gefarbte Nebenprodukte von un-.

b)

_e)

d5

angenehmem Geruoh.

Durch Aldolkondenaation wurden aus htheren Aldehyden
hoch viskose Ule erhaltenm, deren Katur nooh nicht niher
oekannt ist.

An Cyclohexen wurde Wassergas angelagort;lHieraus_'nrde4
Hexahydfobenzaldehyd ir so reiner Yorm gewonnen, dass
alle Taten mit den berechneten Ubereinstimmen. Dieser
Frindraldehyd konnte mittels starker Salssiure polyme-
risiert werden zum trimeren Aldehyd. Dieser konnte eben-
falls chemisch rein in Form langer Fadeln erhalten wer- .
den. Aus dem Aldehyd wurden durch Hydrieren der Hexa-

' hydrobenzylalkohol sowie ferner durch Luftoxydation :

die HexahydrobenzoesHure rein dargeatellt. Sehliesslich

‘wurde aus dem Alkohol durch. katalytieche Dahydrierung

nittels Kobaltkatalysator Hexahydrobenzodséuro-ﬂexehy-/
drobenzylester dargestellt.

An diesem Beispiel, welches sich rur die praparative

Bearbeitung besonders gut eignete, wurden somit erstma-
1ig aus ein und demselben Olefin fiinf verschiedene Pro-
dukte der Oxosynthese in- chemisch reiner Forn hergeltoln

Die katalytisohe Hydrierung htherer Alkohole gu Eatern . f
wurde susser mit Hydrobefylalkohol noch mit Iso-Amylal= |
koholp und mit synthetischem 9 4=Alkohol durohgetﬂhrt- }
Aus  letzterem wurde ein fester Cpg-Ester orhalton (ox= ,

- ptes. synthetiaches Wachs aus VWassergas). !

e)

Es wurde gefunden, dass das Rohprodukt der Oxosynthese
bei Anwendung von hobaltkatalyaatoren betridohtliche Hon-v=
gen von Eobalt in Form einer Kobalt-xohlonoxydverbindungf
(wahrscheinlich Karbonyl) geltat enthilt. Aus einem Li-
ter Bohprodukt konnten 1,5 Liter CO freisemacht werden.

,Ferner wurden in dem Rohaldehyd geringe Mengen Eiaenka:-

bonyl gefunden..

. N ’ 6 “
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6. ) Nass-Syntheee (Hanieoh).‘-
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-

‘Der mit gutenm Anfangaerfolg mit Kobalt-ManganFMiechkontakt

begonnene erate Versuch in einem 6 m ~3teigrohrofen konnte
wegen Betriebastdrungen nicht {iber eine léngere Betriebsdaue:
gefahren werden. Die Versuche orlitten durch Gasausfille in--

folge Frost und dergleichen sowie Montagearbeiten edne’ lan-

gere Unterbrechung.'

Die Verteilung von Gas und Flﬂsaigkeit unter den Boﬂingungen

der’ Kass~Syhthese wurde in eincm 2 m- hohen Glasrohrger&t

‘unteraucht. Dabei wurde gefunden, dass sich 1nfblge der Gage

rihrung innerhalb einer Schichththe von 2 m im Verlauf von
30.vis S0 Bekunden eine vollstédndige Durchmischung der ge-

‘santen Flﬂeeigkeitsmasae ugﬂcrzieht. Auf Grand dieses Befun-

des sowie einiger Beobachtungen bei den in Batried befind-
lichen: uteigrohrdfen wurde der bis Jetzt verwendete. Rlicklauf
als nnn&tig erkannt. %in neuer Ofen, 1ediglich beatohend
aug .einem aenkrechten mit Whrmeschutemantel versehenen Rohr,
wurde sogleich in Auftrag gegeben und konate noch innerhalb
der Betriebszeit in Betrieb genommen werden.

In diesem Ofen erzielten wir mit Kobalt-uagneaium—Xatalyea-
tor aus der Katorfabrik bei einer 3,3fachen hbheren Gasbe-
aufschlagung als bei der normalen mrookenaynthese bezogen
auf das eingesetzte Kobalt, eine Kontraktion von 55 4 und
entsprechendo gute Ausbeute. Auch beil diesem Versuche wurde

'wieder eine hohe anfingliche Paraffinbildung’ beobachtot.

In einem weiteren Ofen wurde erstmalig ein Eiaenkatalyeator

fPUr die Rassaynthese verwendet (Fe, Un, Cu, Kgr). Obgleich

der gleiche Katalyaator bei der trockenen mttteldruoksynthoui
nur geringe Aktivitﬁt gezeigt hatte, erzielten wir mit thm
in der Aufschlémmung einen Umastz bis zu 40 bis S0 % una Ansl
beuten bis zu So bis 7o g- Um dies zu erreichen musste swar
eine Temperatur von 270° angewendet werden, aber trotzdom
blieb die Methanbildung mit 2 bis 4 % gering. :

Es warmbekannt, welchen Einfluaa auf den Umsatz bei dieaor
Art Synthesedurchfuhrung die Schichthdhe hat. Infolgedesaan
wurde beil sonst unverindertem Aufbau ein Steigrohrapparat

‘mit nur 1,5 m Schichthbhe in Betrieb genommen. Mit diesem
‘Ofen konnte kein normaler Betrieb erzielt werden. Es zeigte

Durchschnh, =T~



sich nHnlich Uberraschenderweise eine so starke Vernebe-
lung des Aufachlémntiles, dams die Suspension nach kursor
7edY ‘eindickte, Na dicaep lbelatand be! einor 6 m=johioh
nioht eintritt, muee wen annehmen, dass dio hohe Bohioht:
lithe den Vorteil hat, die anfglinglioh gobildeten Nebel
wiedor uunmuwadchen, Ausserdem wax der Umpats nit der

1 Y2 m hohon Sohiokt infolge der kirsen Berlhrungedsusr

‘nur gohr gering. S , .

:Démit war klar erﬁieaen, dasa filr die taohniaoho{Anwendd‘
‘nur hohe Schichththen in Frage kommen. Infolgedessen wur:
~ de ‘ein Ofen mit 12 m Schichththe sofort in Auftrag gege-

ben, welcher gzur Zeit montiert wird, -

! {
Ee wurden im Laufe der Versuche nooh einige woitere wioh

- tige Erfahrungen'ﬂbervden;Betrieb der Naea-Synthdaé ge~
‘wonnen., So -scheinen Kobaltkatelysatoren allgemein sehr -
-empfindlich gegen Eetriebssttrungen su sein, wihrend der

Eisenkatalysator sich in dieser Beziehnng_gﬂnatigér vor-:

‘hélt. Versuche mit Katalysatoren ohne Kieselgur etbtaoh-:
‘ten Nachteile infolge schnellen Absetzena der Katalysae :

tormasse und infolge su langsamen Filtriorens der Suse .
pension, Es ist daher miglich, dass maen den NS-Katalysa=
toren. aus dioson Grinden gewiqao Mongen RKieselgur swooke

‘mlioeig susetzon wird.

'74) Anlytische Abtoilung (Biohmer),

a)’

b)

|

katalyeatoren die reduzierten Anteile eu ormitteln, da
die bisher fir Koba1tkatqueatoren’angenendete Beﬁhoac
bei Fisen versagt. o ' ’

Es wurde oine noue Methode ausgearbeitet, um in Eﬂlon-

ﬁnforauohungen tiber den Zuaatz‘vén‘dhloriden beim blﬂ-

~hen der Kieselgur ergaben die lUglichkeit, dase Eigen

bis auf o,1 %‘feetzuﬂegen.‘ﬂierbei erwies®ich besonders
Kochsalg und Carnallit als x'vorteilhaft._wahrenq_chlor-‘
magnesium den Gehaltfan;salpaterSAurelvglichem Figen

. nar bis zu 1 % herabdriickteM, - S |

-8.) Pliissige Produkte (Biichner).

i
|
|
-
i

'+ 'a) Die Auswertung einer sorgf&itigen;Pginfrgktioniern#g

A/5 80000 1. 99 0, 18458
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‘synthetischer Eohlenwasserstoffe im Znaammgnhang nit den:
Ergebnissen der Oxo-Synthese racht es wahrqcheinlich,
dass unsere Syntheseprodukte einen mittleren Verswei-

gungsgrad: von 1 bis 2 haben. b
Die Rohaldehydfraktionen konnten Lnfolge’dér'Anweaenhait

von stSrenden Nebenprodnktén’nieuf:destillﬁert‘wqrdon. _

Es wurde nun gefunden, dass.max aus den Rohhl@eﬂyden
durch Behandeln mit 5 %iger Schwefelskiure las gesamte

‘8elUste Metall sowie dfe die Destillation stbrenden

Gasanteile auf einfache und wirksame Art entfernen kann,

Ee wurden weiterhin wie bisher sahlrsiche sdnderprpben ?
flissiger Produkte hergestellt una sum Vbreﬁnd 3ebrachf4
U.8.: : - ‘ :
3 Késselwagen Dieseldl,
5 t Olfraktion 170 - 250°,
4 t Sonderdieseltreibstose, !
140 1 RCH-Cetan, o
' 200 1 hydriertes AR-Bengin fir die DVIL,
4 verschiedene bis auf 4 bis 5° Siedegrenze ge-
schnittene Benzinfrektionen fiir die Versuchaan-

_atglt der K?iegemarine.

9.) Katelyestorprifung (Grilter). ,
: -'In der Berichtazeit“wurden tir die Katalyeafortabrik 293
‘und fiir eigene. Entwioklungsarbeiten 109 verschiedene Kata-

lyeatoren in Einzelproben drucklos gepriift,

4
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