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, 1. ) chr den utand der Veréuche in Holten b richteten wir, dass
ninaichtlioh der Durchfihrang der Oxo-Synthese selbst Wesentlichas '
fiber dasa in unsaremzhericht litgeteilte hinaus nicht vorlﬁge. Is )
‘atellte 8icn heraus, ‘dass. dicser Bericht von Leuna nicht bis Ludwigs-
'hafen gur Kenntnis geﬁommen war. Wir sagten daher die ZuScndung eines
Durchdrucka zu, ‘waé inzwischen erfolgt 4st. Tie Arbeitan in Holten be-
‘trqffen 2.2t den Anfbau einer halbtechnieohen Apparatnr fiir die Al-
‘koholgewinnnng nit 2 groeatechnischen Einheiten von’ Syntheseﬂfen.

° / Portachritte seien dagegen in Holten auf dem Geblete der Deatilll
vtion der Alkohola gemacht vnrden. Hier aeien die efforderlichen phy-‘ .
,sikalischen™ Datom ernittélt und die Fahrweise der einzelnen Destillier-
(ntnfen auagearbqitot worden.“ -

; Auaaerdom*wtrdcin Holten 2.2%t. die Verarboitnng der Aldehydo '
(zu Fattaﬂnxen b?&v. Seifen dnrehgefﬂhrt und “hier ueion bereits gute
Erfolge ersielt, Einzelheiten aollen Jedoch erst zusammen mft dem
sohriftliohen BPricht hierﬂber)mitgétoilt tordon. e
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. g Xetons ;uﬂq darau 0
von seknndaren Alkoholen beatﬁcig’c" Dur:.h di? Bndung derartiger _ ebu‘

ZWuckmasﬁig geformten Druokgefas:on :
(Rﬁhr-Anxoklaven) gearbeitet wird, wahrond wir sowohl zweckméssigero
Oren entwickeln haben als auch Methoden, um sehr schaell arbeiten \
;zu kdnnen. L . : ‘ ‘ :

) Besondere Versucne wurden mit elnemletskalten Rohz gemacht un
die Ausbeute zi ateigern, sowie ‘durch Anwendung anderer. Katalysator ‘
Artan. Wesentliche vrfolge bra shten beide Wege bisher nieht. Dagegen
wurde mitgetellt, daaa oﬂhnbar die Eatur des Katalyaatora von merk-
1ichem Einfluss auf-die- Reaktﬁonari(htung sein kann. e :
' Zahlreiche neue Olefine wurden in Ludwigshafen zur Oxo-Synthead
.oingesetzt. - L : x :

- Oleffdls -~ - - . . Reaktionsverlaufi'
Iaoooton(niillntylen) IR gat
Priméirocten gt
_ Ootalin (Hoxahydronaphtalin)  sehr-gut
‘MaleingBure. . ISR Eﬂf o
Funsrefure -+ kein Umsats,
» ’,Hnylohloxfid, ~© . schlecht
Acetylen ~  (bei 15 Atl)  sehr schlecht
nethylfkcotylen o . sehr sohlecht -

Phenyl-Acetylem .~ % ‘sohlecht
| P . [

.
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Im Ilnro 1hrur Verlucho 'urd”h dort btsher 3‘lona:gzo hergc- -

lttllt, plnxich 8)aus Isoocten und b) aus Prilnrooton, als Eebe
prodntt anlidnn aus But,ion sntstehenden Dibuwylkoton. : L
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'Be"dﬂ ortschr1tte un Anal sen—Methoden bei der Oxo-Sthhesa. s
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_ 1 ) ﬁbcr den utand der Vpranohg in Holten b riehteten wir, dass

hinaichtlich der Durchfﬂhrang der Oxo-Synthese selbst Wesentliches ‘
,_ﬂber dase. in, unserem hericht Mitgeteilte hinaus nicht vorlﬁge. L8 .

‘fatellte sicn heraus, ‘dass’ dicser Bericht von Leuna nicht bis Ludwige-"

b

ok

hafen zur Kenntnis geﬁommen war. Wir sagten daher die Zusendung eines.
: Durohdrucks 2u, ‘was inzwiachen erfolgt ist. Tie Arbeiten in Holten be-".

' trafren 2.Zt. den Aufbau einer halbtechnischen Apparatur fiir die Al-

koholgewinnung wit 2 grosatechninchen Einheiten von Synthesebfen.,
Fortachritto seien dagegen-in: ‘Holten euf ‘dem Gebiete der Dostilll

tion der Alkoqolb gemacht 'nrden.vﬂier aeion die erforderlichen phy-’”"

sikaliaohen Dato ermittelt und die Fahrweiae der einzelnen néstillier-

. utnfen auagearbqitot worden. : SO

| Ausserden'wtrdsin Holten g.2%. die Verarbeitung der Aldehydc

‘| gu Fetto&uren boz'. Seifen durchgefilhrt und ‘hier aoion bereits gnte ‘

Erfolgo erzielt. Einzelheiten sollen jedoch erst. ‘Busanmen mit dem A

| schriftlichen Bprioht hierﬁber mitgetailt tordcn.', S
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die Herstéllung vou Pett- i
» Seifen - en: Prnbeu davon: wurﬂenkunn ga—,?
_ j:Mit‘einer Ansbente von 9;,’érhai wan gus Oleflnen durch An-
laggrhng von Kohlenox p ‘und Methanol eottsauren, aug donen alne swar
:WOIBSB nnd geruchlose geife hergestellt wezden konnxe, volcho Jedoch,
sehr weioh war.« o A i '4;,f‘»“- O AN
T Lange nicht soﬁgut in dcr Wualltat haren die rroben, welche G
4durch Aldehyd-Oxydation gewcnncn waren, B B.,aus Octa ﬂecylen. Am -
‘achlechtesteh waren die Seifenprober, velche mittels Oxo-oyntheae ;W
aub xrimhrolerinen dcr Michael~3ynthese hergestellt waren. Dieaa -
Proben waron braun, weich und hatte; einen seha:fan unangcnehmen Gang
ruchi® Die Ausbeute an’ Wettaauren bcurug maximal 55 e Wie wip: horten,
waren-derartige schlechte Propen be:eita von Mﬁllel-UOﬂT&dl anawdrta
vorgezeigt worden. Zn erwﬁhnen ist noch, dass die herren der To=o
tie Entfernung der Metall-Carbonyle dureh Abtreiben,derlvon unqﬂgpq_

ewandten debewasehung einstweilan vorzishen. : . FEE i

3¢) Zu den von der I. G. eingerelchten Analysenvorachl&gen hahenw%E;f

folgendes oemerkt: P F I S ‘ :

. o). Die mitgetuilten Analyeenmethoden sina 1m Weaentliehen
° branchbar. . . o TSR
"bs),Abﬁnaerungen haben wir vorgeaohlagen fhr aie Bestimmnng der
. BydroxyleZiehl und die Bestimmung der Paraffing. ' ‘
jo;) Grundslitzlich: Jedtch vurde ron unms. geltend .gemacht, dass
. unsere Zustimung su der analytiaohen Richtigkeit et Me- -

 thoden koine Zuatimqnng%sn der darin unter Unatﬁnden .ent-

haltonen Bevertung der Frodukte enthalte, :
Dien,uﬂsste vielmehr Gegenstand ‘einer. boaondercn Abmaohung g
wqrdénu Insbeeondare hielten wir us nicht fir richtig, aol-;‘
ohe Bestandteile welche analytiach nioht ala definicrbare
prlm re Alkohola boatimmt werden kvnnbn, Baber trotsdem Hy—
drox l-Grnppan enthalten und mit: Sohwereloaure reagierenr

. von @der !iznhlun anssnnchlieuacn.‘ )

d.)‘un qher eine oinheitlicho bovertnngugrundlage su schaffen

= }-ﬂhnson wir vor. ale Mongo der =u bozahlonddn AIkohole

R . Y
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: mi*tels der Kaitwim:él—'dethcda als inage' ant in Sok
: st:ure Msliches e bestimnen. e :
‘4 ) Anschliessend wurden uns von den Beiren der J.-G. ‘die aehr um- :
‘fangre:lchen Versuchs-— und Lntwicklungbetriehe einschlieaalieh der
Neubauten gezeigt. In diesen sehen wir aueh die neuen, t‘ﬁr die Oxo-g
Synthese. vorgeaehehen stei\@gfen, welche jedoch noch nicht 20 welt
entwickelt zu - sein scneinen wie unaere. ‘ R
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' a_In Ludwigsha;en wurée auch bereite oie Horstellung von Pett—i
(sauren bzw ueifen”in'Angriff«ranommenf Probeu davon ‘wurden: ung.. go-
(zoigtASMit~einer Aus, nte von 95% er#lt man aus. Clefinen durch An~
;lagerung von Kohlenoxyd und Methanol ottsauren, aus denen eine zwa:
weisge: und geruchloae Seife\hergestellt wezuen konnte. wglche jedoch
sehr weioh wars G con

" Lange micht so gut in dor Wualltat sareh die Proben, welche
“aurch Aldehyd-Oxydation gewcnnen wargn,/u.ﬁ. aus Cecta ﬂeeylen. ﬂm"iff
schledhtesten“waren die ueifenproben. xel“he mittels Oxo-SynLhese ’
aua xrimhroletinen drx Michael-sjnthese hergeatellt waren. Diese
'Proben waren braun, welch und Retten - eingr scharfan unangcnehmen Gen‘
ruch./Dle Ausbente” an’ Fettaéuren bc:rug%eximal §57. wie wir hirten,
waren derartige- schlechte ”roner bereiis won Mﬁllez-COnradx answdrta
vorgezeigt worden. ?u erwﬁhnen ist noch, dass dle Herren der Li=G.
die Entfernung der Metall-carbonyle dareh Abtreiben der von uns an-
Lewandten SAurewaachung einstweilan vorzlehen. o ‘

3¢) Zu den von der I.. G- eingereicnten Analyﬂenvorachlagen haben wir
.tolgendea bemerkts |

' @.) Die mitgeto11ten Analyeenmetﬂgden ‘8ind im Weaentliphen
,.brauchbar.wﬁ = _4” : -
. b.)‘Abanderungen habver wir vorgesohlagen fiir dio Bestimmnng der
~ 'Hydroxyl-Zahl und die Bestimmung der Paraffine. ‘
:fb;)TGrnndoBtzlich Jeddech wurde von uns, geltend gemacht, daas‘
' unaere Zustimmung su der enalytischen Richtigkeit ot Me~
" thoden keine Znetimmung gu der darin unter Umatﬁnden ent~
- haltenen Bewertung der Produkte enthalte, ‘ o
‘ Diesunﬁaate vielmehr Gegenstand einer _besonderen Abmaghung -
" werdén. Insbesondere hielten wir s nicht filr riohtig, ao}-
ohe Bestandteilo welche analytisch nicht als definierbaru
prlm re Alkohole bestimmt werden kUnnbn, absr trotsdem Hy~
;droxﬁl-ornppen enthalten und mit Sohwefelefiure reagieren, .
von der Bezchlung auuzuachlieaaon. . . -
- do) Un #13: eine einheitliche Boworfnngngruanage zu uohnffon o
? .aohugen wir vor. d1e Bcngo der zu bosahlendon Alkoholo

o
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4.) Anschlieswnd yurden un von‘ den Herren der 1.- . dia aehr um-‘
.iangreichen Versuchs- und Lntwicklungbetriebe ’einaehliesalich der
Keubautcr gezeigt. In dlesen sahen wn- auch die neuen,- fhr die Oxo-
L welche jedoch noch nicht 80 weit

oynthese vor veﬂezhenen %ei .t‘en,k
entwickelt zu dein scneinen wje unsere. N e
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N A ) Den aurgﬁyg-aynthesa banuﬁztnn,ﬁator Fﬁnuan wir‘boliehig ;

o1 wisder varwan;en, wenn er nicht nur in der Aldahydstufe sondern .
"aucn ancahliawuana mur Alxohclhilﬁ:ng beautrb wird, Haoh der Alde= .

_Vhydutnre alloin 1ut des bishar nichi mﬁglioh @awuaon nna awoi urUn-;;

-.dam i

orfnhren. utnderbalotan kann,

L Xe}. Fﬁr dan aldehydimohun Aator hﬂtCe wogeu dar auaaercrdant-

--1ichan ﬁuffamp?inﬁliaﬁkeit ‘besondere | orafalt boim quﬂllan angewann

dot weraan nlavens o T
2e) In dep sldehydatufo wurdau dur katormaaua morkliohe &on~

gon &abalt antaagau, vermutlioh gorade von den aktivaton Stellens

Haohdcm n:n neumrdiuaa bei aehnailom Arboitan nnr noeci sehr

wnnlg £obelt 4n uuaung aeht, dle «atorschadi~un& alao nieht gross
_.aein kanp, sollven wir die &edervarvandbarkait dan aldekydischon

Eators crneut prufan und diaamal nun alle fcrniohtumaastégcln gogen

 Oxydat1on anﬂenden. .

‘Die Ferntnis ﬂiosar Verhﬁltnie»e int 1ur die nynthQSG-VOG Al-
dohyaon von ontadhaidender ﬁodentung. o

B.) Yo 8t dankbar. daaa pan aidehydisohe Katcran durah eiuo
Wanaarutozt-hohandlnna. ahnliah wie aia aiose in dor ﬁl*ohulatufa

m dioacm Bwaok muaata ‘man aen vom Rohaldobyd abf%ltrierten
Eatoy in einen paa&ttistun i | antuohl&mman. nit. Haaaerntoff untep

. Druok und bei hohenwremporatur tehenseln, wou gestittigion N1 wiader

abfilirieren und dann otnant bnnntzen. Zweoknlssly ~ird dor alduhyv ;
aiuohu Autor. bevor eor an die Luft komnt. noch ia P!xtar nit dem

‘gd-&ttigécn 81 getriinkt, ¥inug maq ein U1 von richtiger :1edelage

und vorwendot di¢s dumer wicder, 8o ann man die nioh darin annnmmolr

den Alkoholo sohlleng;iahwgnwinnon-

!

P
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'Ruhrchemle Akﬂengesellschaﬂ
Oberhausen Holfen S

e., 'Bo1 dor Herstbllung von' Aldol-Alkoha wﬂrde diosn hy-
r Alkoax

1; drierende Behanﬁlung aea PWGebydisohen hatoru jaweils mit de
, hel-ﬁyuria“unp dur betreffendeu nldol« verhundan wordan kunnan, wo-:

' - filr bisher iwmcr friaoher ﬁavor benutzt wurdu. Ea iat die Eraga, ahj
dias mﬁglioh 1ot T : e z S
f“““?*“' vir nlloaten o 80 einen helaldehyd vom batcr ahfiLtrisren. f'

ontmetalliaieren, waaphen,’mrocA
zu ‘1voh01h116unv wieaer\eineataan. Lie alkaliaohe Kon@enaatiog~u3§.

‘‘‘‘‘

, kafn, “well 3u dieqam Zuua

enhan& unorhebliuh, bei dieaem Vereucu Lo

mterhlei'm IR ~ :
tneist denkbar, daan wir aur elﬂmo ﬁeien Aldol-nlkchols ohno

';**weaentlich graaaeran Vatorterbrnueh ala bei eintacnen Al‘oholen her-.
stellon ?dnnen. LT : :
Dpars Bl
.. Hey ..

rol
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B A ) nen Tup aya-%ynthaﬁe banutaten &ator PUnnan wir beliebia
efﬁ wisder varwanhan, werr er uieht nnr in der Aldahydstufe sondern
anch ansehliewﬁend gur Al?ohclbilﬁung banu%vt wtrd. Nueh der aldo-
nydntnra alioin 1@t des. biahat nicht mvglioh @ewqacn aug swei urun-

|

d‘nﬁw B ‘ o : ‘ -

, 1.) Fﬁr/aon alaahydxaohun Xator hﬂtce Vogen der ausnaxcrdant-
ltnhen Lu“*empfjndliebkeiﬁ beeondere oréfalt bsgm quﬁllen angewen
dot werﬂen mllaven, :

.) In depr: éldehydatufo wurdeu dav hatorwaaoo morkliehe Men~

gan AObﬁlt antaugan. vermutlioh pernde von den aktivaton Stellens

Haohdom nn neverdings bel aehnexlem Arbsiten nur nocht sehr ;
wenig £obelt in Lisung gseht, die ~atoruohadirun& alap nicht grose
aein }anm. sollten wir die ‘iedervervandbarksit des aldehydiac:en
&atora erﬁeue prufan und dieoral pun alls VOruiontamaasreaoln gegen
Oxyaation apwendene - :

nie ‘Henntnls dleser- Verhﬁltniesa lat fur dio &ynthaae von Al-
dehyder von entacheidender Redentunge = - :

~Be) To isat dnnkbnr, daan Ban nldehydincha Katoren durot oino
Wauuaratoff—ﬁehandlung. dhnlich mla 2le diaaq 1n der Al*abulututm

orxnhran. wisderbelelen kann, e
s - diolca Zweok- alisate nan-den vvm Rohul&%hyd abfiltrisrten -
| Kator in einen paauttiaeuu'ﬁl sufuchliinuen, nit iesseroto’f unter

-Druoh und bed hohenvzamporatur nehansaln. vou suun'tigten e wisder

bflltrleran und dann ornont benutzen. zueckmuaulg vird der aldohye
diaobu kator. bevor or ‘an die Luft kommt, nooh ia Filter nit den
geslittigten 81 getrénkt. Binut man edn 1 .von gichtiger 1odolago

. und verwondet ddes dumer wicder, o ~ann zan die alob dnr&n,ananmmol

~ Gen Alkqholc sohlieualioh aawinnon. ‘
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i c., Bei aer Weretuixung von LA 3,
drierenae ﬁaham&lung des »1aehydischen hatora jcwetla mit der, Ai_ Lt

g hﬂl-ayuriarune &v betrefrenaon «1&010 verbunden wcraan kbnnan. @
fir. biehﬁr 1mmer friaaher fator henutmﬂ wuxae. Ea iet aie Erage,

dies mbglinb iet.vv“ ‘”l‘ :
e er mﬁaston aisd eiven howalﬁehyd vom Bator ahfiltri&ren, :
ontmstallmiemn, waschw roc; N um devm nit dem gleiohen hatux'
nie alkalisohe &on@ansation us!.

Can “1kohﬁ1biléunmumiader eineatzen.
ot diesen Versued -

karn, we14 1u &1ewam nuuammanhan& unorh@olich,

k*rnteruloi¥vr = .
g tsﬁist denkbnr, dess. wir aur £y

weaentlich grﬁsaeran fatorverbraueh ala be

200 wisa naoln,.nenole ohnr
1 ein!acben Al‘oholen.hor-

atallan Pdnnen. “'?~

Dars Bﬁ. ’
:7 H?'
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7Pr1nzip: - Anstelle dar biaher fur die~Olefinbostimmqu%koro "
 wandten Eggertz-abhren wird der. in Schwefelphosphoraanre'
 16811ohor Anteil 1u Butyrometern mit oiner Einteilung von
fT1-1o¢ in o,oS Teilung heatimmt. Anstalle dea 24~stﬁndigen
Q;Stehyna -tritt-ein-2- Minuton langea Schlende" 0
Touren in. einer Gerber-Zenﬁrifuge. ;,'*

"VOrteile: 1) Kleinere Einwaagen, hierdurch geringera Rdektions-
B wirms und gefahrloaea Arbeiton. ,i‘ ,' o
- 2) Zeitersparnis, Die Reaultate aind nach 10115 Minu&en'
S g erhalton. ( “sonst nach - 24 D : .w g :
3) 12 und ‘mebr Proben J& nach ZentrifugengrBBe annen
gleiohzeitig angeaetzt warden. ‘»_ “.
4) Eggertzrohre k¥nnen taglioh 1x. Butyrometer viele l
¥ale benutzt werden.. .~ - - T 0 i

[

Arbeitavorsohritta ‘v.-~* e e e e “"’*’"Vﬁ' “”“““Vﬁf“f”ﬁf
Man gibt in das Butyrometer 200m3. 1m Mbszylinder ab-'
-gemoeaono Schworelphoephonsaure, wobei darauf mh .

achten 1st, da8 der Rillenhals- trocken bleibt, Hier- }
auf - niﬂt .man mit eindr Feinpipatte, die vorhor nit’ ;
Catan- an.der Butyrometerskala goeioht wurdo, 1,25 cm37
des gu untereuchenden 0les ein und gibt aus’ elner Bﬁ-
rette noch 1 cm3 Amvlalkohol hinzu, @aa ‘Butyrometer
wird Jotzt mit einem doppelt-koniachen Gummistopfen
veraohloaeen und. 5 ) Minuten lang krattig durchge-.gf,f
“schittélde Im AnsohluB hieran wird ca 2 Minuten ‘lang -
; sentrifugiert bei ca 1200 Upm.'die Menge des unge-é'

~ listen klaren les wird an der Bntyrometerakala ab—
S gqleaen. - . AR

o k L

o AlS 3000 10 400, 21678 opmsa |\ Durd‘Sdm“ &



: ykfkrafug durchzusohﬁtteln und zu echleudern. ,‘
'f Bei alkoholhaltigen Olan wird der Amylalkohol‘, fortgelaswn‘ Ma.n
.‘fgibt zweeknﬁﬂig dann 21 om 3, sohwefelphoaphoraaure :ln das’ Bnty
lJrometer. ‘Die doppelt-konischen Gumiatopfen gestattan ein Ver-
schieben de» \1!).561581;011 klaren C)lea in der Butyrometerskala,
L aodaB dnroh die ) instellung der Trennungssohicht auf eine volle,v

Zahl die Ablosung erleichtert wi;'d, 1 Teilstr:loh bei 0,15 Ein- ;
teiluns entapricht 0,5 Vol 96 Ablesungsgenanigkeit etwa 0,2 Volg.gzn

A e 10 o, gis e - Durchschrift
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Abtg.

_ HorrnDr. Hansen

- Betr.s Aldehyd-Herctellung,

f}W1r mﬁssen daa Verhalten dea bei der Aldehyd~n‘ fillat onganfallex
'v*den Rﬁokatandea b@@ der hydrierung genaugt'untersuchen.z;”xgj

<;Hierbei ksnnte gepruft werden, ob die Jetzt vorhandene Meinnng
richtig i§t, daB beiider Hydrierung zu- Alkoholen ein xeil der

hbheraiedenﬁen Produkte aus der Aldehyd- tufe wieder aufgespalten

,*Ferner wﬁro es von Wicht;gkeit festzustellen, ob. man duroh eine

’ nachtr&glxche Bydrierung des. Aldehyd-Destillations—Ruckstandea ]f;
;weiterhin nennenawerte Mengen der. elnfachen entspreohenden Alkohol,
gewinnen kbnnte. Falls‘diesea der Fall ist, 80 wurde damit die

‘;Wirtsohaftlichkeit der Aldehyd—Herstellung erheblich verbessert
uwerden kOnnen, da zwar dann’'die Ausbeute an Aldehyden aelbst nicht

;gesteigert wird, aber die Mengedﬁ4unerwﬁnechten Nebenprodukts ver-
ringert wird. | : -

WWIch bitte dieses au prdfbn mit dew Destillatione—nﬁokatdnd des

C8 - Aldehyds, verbunden ritl einer eingehenden Anélyae vor und
'nach der Hydrierung. ,

Ddr.: Ldf. -
' Bl.

CAB 50000740 0. 202 amma ¢ . Durchsdhrify™



‘1)

- ;det Oxo-ayntheae wieaexholt bearbeitet.

5 narrn Dr. H a n 8 e n .

Die Bildurg von Acatnlen hat »’l%ir ba*eits im ?uaammenhang mit

;1uohonroaktion. Hiertﬁr war’ aut meine Veranlaaauna galegentllah
;gein Aadellveraaoh gemacht: worden, bei weloheu plkohol dpr 0x0~

’ yntheaa zugetﬁhrt wurde. Der Versuch Verltef Jedoch ergebnia-

e

" 1st nup: donkhar, daB die ﬁcatal-Bildung im Znaamnnnhang nit

. ‘,5. A

_ ?Farncr haben wir beretta die vera"hiedanaten &oetalc aus rainen,
3A1dehv6optﬁparativ hergeatellt.v~ ‘ P ’ :

J’)

',dar Oto~“ynthese nooh ia anderer Teive Vortoile brlngen kann. '

;Macht men die Annahme, daf_ Acetaluunter den Bedingunscn der Oxo-
*‘Synthe :@ bestkndig !ixn aind, waa bisher nicht ‘bekannt 1st, dan!

”wbmuﬁ ea mﬁglich sein. in eineu Arbeitaganz Acetale harzustallon.
 '1ndem man alponxka miteinander zur Reaktion bringts' ;

‘@) Kohlenoxyd und Waaaerstott | KR
“b).ein OLefdm ... . . .. M

e) oineniAlkohol ,_“ ;;‘;, R ,
d) unter Zurugung eines KatalyaatOra.v;_y

3 ) Kon kUnnte beiepielaweiae den Katalyaator anatntt wie biahor

‘Dienou uurde cine einfrcha vethode daratellon, un Acetale nu ga-

wlnnon. ‘ohne- daﬁ Ren ndtig hat. vorher dia Aldehyde gouondnrt

’.hurzustellen. .

[

Mu_mmmmmmxxgn_.mehr in’ Oenlaohon ous Eoblenwas-

AlB S0 10 40 (b picT apitse

aarntot:en ‘nné . Alkoholen, oder such 1n reinem Alkohol auznchlanf
nsn. Als exsten ﬁpdollverahch‘uﬂrdo 1oh die v.:-rhcitung yon -
r:opylau“onptehlcu. wobed nan,den !htalyontor cntlodor 13 dcn

EE ] .
et
b

o ?bq;a;;d;;ff;‘ o



incHolten '

~wasserldalichen, niederen Alkoholen, Mothanol’ oder Ithanol auf-
Q]sohlammt, oder aber in Wasserunloallehen, hﬂheren Alkoholen, Zo
.(AB. Amylakohol oder 010—A1koﬁal usw.:‘fta &g,‘ prA i gv‘:jvi__;’ﬁ

l"’v“-’_B:a wkre durch Vexsuch iestzustellen if‘l

~sfa) ob es m&glich 1st, die Alkohole 1m stbchiometrisohen Verhﬁlﬁ-
 nis unzusetzen’oder ob der Alkohol 1w UbersohuB zum Olofin |
T vorhanden eein mg,

i ' L TR
~fb) ob die Anwevdung wasserlbslicher oder wasee‘unlbalioher Alko-
;‘ ‘hole vor Einflug ist, im Hinblick auf dee bei der Acetel-
= Bildnng abgeepaltene Waaser sowie anI deesen mﬂgliche Ein=

wirkung auf den Katélvsator. ,:'““. S B E

Unter Umstﬂnden mﬁssen sur Vermeidung einer Schhdigung des -
Katalysatora fir dase Reaktionswasaer waaaerbindbnde Mittel

o f i zugegeben werden.f. I TR

,;Ag),gollte aloch die Acetelbildurg gleichzeitig mit der Oxo-Synthese
' leioht bewerkstelligen lassen, so whre dies. nnter Umstﬁnden ein -
$Weg, un die meugebildeten Aldehyde abzufangen, hevmn_aie ‘Neben=
reaktionen eingehen. Han Knnte auf diese Weiae unter Unstﬂndon
boaondera die niedexan Aldehyde mit beeserer Ausbeute guwinnon..
:'Hierbai w&re zuerst des’ Aoetal zu erzeugen, dieaea dann zu apal-

‘;tan nnd der Alkohol wieder. zurﬁokzufﬁhren. ‘

'5;)”29 nilBte gepruft werden, wie aioh Acetale bei der Hydraarung
v»*sverhalten, 1nsheaondere oh es maglich iﬁﬁ¥é%§rtiella Kydrieruns
zu lthern gu kommen. B

,ﬁ;)e,Wann die direkte Acotal—ﬁilduaﬁ aich bei Propylen auoh mit Erfol
‘durchtithren laBt, 80 miiBte sle gleioh auch mit Aoetylen versucht
‘werden. da unter Umsthnden auf dieeem Wege. aus Aoetylen eino '
h¥here Anebeute anlummneanﬂdwen' gewonnon worden kann..'

p«re.a‘n,,..a:- s
S i 7
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4,-',‘Ruhrchem|e Akhengesellschaﬂ Oberhauaen-ﬂol‘ten, dqn 13.:
Oberhousen Holfen o B

“Herma Dr. Land glr'afff{-

Ich plite folgandes Gemiech aus reinen Krack - Alkoholen“p~
hnrzustellon- o _ o C

T kg 0,3 “a
c1om G-t
10n ’ 31 5 = "
'S :' T :

v : ." » 77777 g!,;? ,: "!
S e

40 kg

Hiervon werden je 20 kg ‘gesch ,ckt ang "

S

1 ) I.¢6 wFapbenindustrie A.-'G.,‘ Ludwi.gshafen. z.Hd.
\/Drf' PauBmann | -

2.) Henkel & cie., Diisseldorf. a.Hd. Dr. Blaser

862, Roelen

s  Durdhscti

AB 50000'7 W 0, 2002 Qe



¥

;i w1r‘haben beretts‘%it Erfolg Z nkohlorid zur Abspaltung von wasaer
.aus Al oholen»benutzt, dahei waren abor zuy Entwﬁssernng einer ba-

stimmtenuﬂenge Alkohol relativ graﬁare Eengen Zinkﬂhlorid exfordar—

;; nd dieses berand ‘sich nach Baondigung &er Gmaetzung in ¢inar
wenig oder‘garnieht mehr raakticnsfﬁhigen Form sia Boden dea Gef&ﬁeu
Fur die Umsetagng weiterer Mengen vor Alkoholen war daher entweder -
die ﬁenutzuﬁg von- neuam 21nkehloria oder die Beganér&tion dee bo-
*reita!benutsten erfarderlich. Kontinnieriich zu artaiten war biahor
mcht miﬁglich. T ' ‘

i Ioh snhlage nun vor. 2u verunohen. auoh mit uinkchlorid &hnlioh
wia mittela ?hoephora&ure Alkohole kontiruierlich zu entwﬂnsern,,
. inden men. gun&chet dag Zinkehlorid in 5enﬂgend vicl und gentigend
reinen Alkohol 1vet, und daandurch Sieden am RiekfluB nnd durch
Ahdeatillieren duroh einen genﬁgend wirknamen Aufsatz des gebildete
Waaaera und Oletine oinerneita, aowie dnroh ontapreohenae kontinu-
ierlgnhe Zugabe von friaohem Alkohol stnndig den nraprﬂnglichen Zue
atand maglichat nutreoht erhﬁlt. '

Ala eraten Versuoh dieaer Art bitto 1ch die kontinuierltohe Ent— '
wﬁaaernng o;nes reinen Alkohola von solcher Eolek&lgrdﬂe vorzuneh~
" memy. daB die: Alkohol-ZInkohlorid-Lusung bei ‘gewthnlichem Druck 1n

dem fﬂr die Wasnerabspaltung g&nstigatem Tenperaturoeraioh siedet.

B T

I m.' .
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Kuhrchemne Akhengesellschoﬂ
*'Oberhausen-Holten""

TR

Eerrn Dr. F t i t a o h o O

S

Hotr.: Wasaerabspaltung; Mehrfaoh - Anlegerungs
L : [ K A 0 ;] : " '3 . —‘---—v‘."‘\'” i

;y.) Ich bitte, aus O,G odh:f0;1‘_;”ol_aen Ph upboraaure
‘hersuatellen und aus dlesen duzehfﬁrhitzen“im Vakuum'das ent-
apreohenda Olefin abzutreibon., : - '

v * .l :

. i . ey

,,~Diese Umaﬁtznngen verlaufen ao glatt. daB man eie koptinuierlich
41 ednem Arbeitsganr aumfﬂhren.kqnn. nintaoher 1at ea. zun&ohat
5, ‘€ohergenwe1se za nrbeiten. ,‘;_E Tl

%p)'nie 80 gowonnenen 019”1nc unteraoheidon sioh von dun andaren,
+ wns suglnglichen Olefinen der gleichen’ Vol - Gruno durch 1hra

‘«vermehrte V@rzwalgung.'g‘”"_“ﬂx ;‘Wmv' S “1” ‘ f'“ _T

 Ban muBte eie ernent in dle Oxo w‘iyntheaa einsctzen und tﬁrdo
.mut dtese welae xlkohole mit at&rkerar Versweligung als. biahor

" orhulten. Hicrvon whre ein ganauor Vergletoh dor phydikaliuchln
Daten erforderlich, alao z.n. c,, - und c,a - ol ans Etntaoh-

“aus Zweifacganlagerung. | o =

“3.) Da die Alkohol =~ Horatellunn mit hoher Aushauta gelingt. 80 k&nu

o tedle mchrfaohanlagerurg ohne weiteres in.Form eines. Krainlnntl
durob Ux0 - ayntbeao und Waaaerabepaltung durahgefﬂhrt 'orden. '
falle entapreohende Vortcile crreicht werden. Als aoloha konlon
in Frages ' ' X =

a) Varaahiebung dec molekulgren Eeugenvorhﬂltniasea untor Vor-
. wehrung der gewﬂnschten ¥ol - Groseny: BT

‘b) Frzeugﬂﬂg von Alkoholen mit Vermohrter Verzwaiguns. wolohc v
**m*ﬂa&uroh~beaacre~waachmxttelw-w&tﬁensohaftsn~orgobon.-*mwﬁmm

o) Vereinfachung der deutillatiwn Aufarhoifmng ‘durch Yorgruom
v deoxr Sicdelﬁoken.‘:v§1~¢m;, i »w,,‘,wﬂ
| -2 (-4'

50000 140020902 amaa | Durchschrlft



" d) Erhbhung der Ausboute’an brauehbaren ol - Grd
nereinnahme niederer ouﬂne. b

| :mi.-;‘-'m
Bﬁ. ‘
Hano ‘



fIch bitte daher. dio Qualitﬂt von Oxa-Produkten (?etta!uren) aul

nolohon Krackalen Zu untersuehon. walche vorher ratfiniert wu:don.
Hierfﬁr kommen 1n Frages ' e

1 ) Bohandlung mit Bleioherda. 1nsbeaondere bei hUheren Tenporaturcn

2 ) Hntfination mit Sohwafelaﬂuxe vOm beatimmter Konzentration.inpg,
hei beatimmtnn Temperaturan, etwa derart. ‘daB- ger*nge Eengnn
f;; 2eB. Y2 = 5% des Krackales entfernt werden.

3.) Einwirkunsxvon 21nkchlorid oaer Eisenuhlorid.
4 ) Partiolle Hydnierung 1n sehr geringem Umfango.

. Ddr.s Laf.
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