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ius -dsm Axtadter & AT RED D .z:..-:“ &worden, s ai. a.:ariir.:ms'
von Kohlenoxyd* und Fasserstoff auf Dlefine'” bei Arwe senhni*,,bes*i:n::te‘ Zata~,

lyaatoren aowie erndntem Druck uars ‘erhihter "‘e:nperstu: .lehyde, ntuzehen, aie.
.2ock von, 3Lz ,__..e.._.. a:xueﬁa-»r.c._a..iﬁ;.sprodmte Ddegleiiet werden. Diuss. ReraY-—

t:.ge Reak"ion 801ite ir Zusammenarbeii-mit der I.G.Fardenindustrie suroinen’ .-
techadscha FerTslhsen, dam’ C..o-ve:::a.._re.n, ausgedant weldenil B waz iiahe. not-"
wendig;  @n exzex ‘Fexsueren Fenntnis fiter dexn VYerlsuf der. 0xo—R tion- o kom—.
mex, wozun die =n elnigen definierten Oiefinen du-chge J*_r‘ozx nn :.m “o.\.genrzen

btéschriebenen Pxr odaktem en diecnen soliltex.
Theo:-’e_tisch; sird 4.-3‘:1_ge::-...e NBglickkeiten Qmer Rs%.“:ticn gegeben:'

efinen

/

ST T e 4 ML r® ZipEp - OHp i~ O~ CH3' - CHa = B
2R~ CE = CH2 + €O+ 2 Hn% R —~ CHp -~ CHZ - CO =~ CH — B i

Ll B - P
oy X

FZwischexr Olefipen wund
T T T I T

Es whre die Bildung genittigiex Lohlenwasserstoffe odoer

on P odul-:te..‘d_ez.'

L
T«’:.scher-Svn*ha*\a denkbar, doch wurdée eine solche untor dern herrschezdes
é_.ng'-—:a:zx nteht Lenbnchied. ’ :

o
~

".:Lndc-n did Olafizs: Z-lMotivleperian (1) (Iso-hexy

reiobexen zur Verfugung. Tie wurler =it CO und B

Fix die Produkts’
Zon;, Lodecvlien

% " 1 B .
'“S. Arbeitasvorachzi fubrbenzia AaFey ol w s Ll am 14.2.10240.
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3 tzt (Genane Zulerc Sedingungsn sishe in dexm in Yorbereiturg befini-~ ~
‘2ichex. Bexricht von. Ir.CenafBrér). das Heaktioxzsprodukt mixrée vom Katelyga— .
- %or . abfiltrickt urd anschlielend m=it eizexr.5 €3 gen ‘wiSrigen Sckwefelsiure
‘gewaschen, un das ahs ‘den Katalysator stzumende Kobaltcarboxyl zv Zexrstd—

so_gereinigte Produkt wurde einer mehrfachen fraktionierten Destilla-
i on unterworfen _ymd  dla einzairar Fraitionen: Thrdendurcr “inTe PRysiKaii~
séhen Daten, zowie duxck eixne eingehende ‘analytische “Untersuchang chaxrsk—
- terisiert. Bs sei Jedoch hier demexit, Jdal ‘die mialytischen Eennzahlen dex

- Aldehyde leicht izu KiSdeutungen AnlaS ‘zeben kdnnes- Se z.B. fallen die _Cs_*.:'-"
borylzehlen oft zu niedrig sus.- Ipfilge Cannizsarodcher Umlagerung zeigan .

‘die- Aldehyee. stets ‘erhedliche Verselfungszahler. Auch Brom wird beig Axrbei-
‘ten nacH.der Metiode von Wirkler yon Aldebzden. in erbetliichem ¥aBet) auf<

' gencmmen. Da Benzaldehyd nur esine sekr kleine Bromzsahl zeigzt, izt es wahr—'

’ s_qheinlich,‘; daB diese B;omaufnahme‘ dexr aliphatischen .Aldehyde sowie des
Hexahryare-ocomaldekyis suf die Enolform der Aldehyde zuxriickzufibren ista.

Soweit einzelme Sitoffe aus ‘ﬁ?hlaéﬁ:tionsgemisch _des Oxo-Verfahzens iscliert
_werden konnten, waxien sie riach Xiglichkeit durch Derivate chaxsX¥terisiert..

o

Voronohs em TSowhexvlen - {2-Methyl-peaten—1). L __1

_Beigceignﬂter?ahzveise %nkutcklaven erhiit man eus Iso<hexylen neden: e
‘geringon . Me: - Csagerotitah Qletin bis-zn T5E niedrigsiedende Produk-

ngen nichki’ sa : _
/760 mm). Bei langer Verwsilzeii siexgt-jedoch dex ‘Anteil
¢ y L 3 o - . . .

siedenden Rickatands’ {iLr. ia ¥ eisveul 56 £ an.
2) suchung der = seicdenden Produkie - S '

aéan;erhﬁit,-~,‘t_>§ifderf,dr.’ickldsa:’;'ij:s?’.éig;.‘;ert-er. Deztillation an der Fidwerko-
lcnzne nebea cinem geringen Yerlahf:"(ﬁgsg;ngsmteriél) eine eizhsitliche, -
. zwischan’ T40% und 1439 sicdende; farhlosa: Flissigkeit von wnungendhm ranzi—
- mem Geruchi-Sie wurde als. 3-¥etby: Jhozanal {B-Keibyl-capronaldehyd} exkenzmt
‘und stellt. des Hesuptprodukt der Oxo~rerktion €s¥. . ’ )

z;;:eiisw,l-hexaaa13) N 3';-755 . 142 1439 ; ‘Gef.z 145—147%
CE3 ~ CHp ~ CHz - CE ~ CHz — CEO 2.4 ¢ C.82C3 Gef.: 0,820
CES3 R

Cacbinylzahl: 452 =g Z0E/ g-CGef.: 457

Senicarbazon: : . FP 1C ez G0B=-1:C?

Q
Anelyses CgH~70N: : Ber.: C 53,01 % E 10,01 % ™ 24,5
- { - . - .
i - Gef.: - .56,6c £ G,85 % 25,2

Darsteilung in Hblicker Weise durch Eachen mit einer wifSxig-elkokolischex
13sung von Semicarbazid-hydrochlorid wnd X-acetat. Das Semlosxbozon bilded
farblose Blittchen, leicht 13elich in orgsaiacher Lisvngemlttelns marklick

e dle
) 162}1_1&:. ir. Wasser. Es wird aus verdimatem AlXohel rmicaintallisiext.

Y IRY)]
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Y — T
/Ztwd €, 60,8, ol Br2 pro Mol Aldehyd

srotesaticanes, VoTouslle




Z,A—Dln_tro-nhenwzl—gvd*a,on’ ‘g-olagélbe' Blst c..e.. aus ch.x.o*'o*‘om e ..h..r.el.
g 61° e ' L . R

D~.—L“ - L =t 3 --«——,—5 o
izt michitgwes
Szhd~p:::ﬂ:tg :B.er ent:p:ec..e 6—-‘1:‘. h;vde 1..3*‘ e:-w"-tve

v»x:. aa..Le ﬁae...ls so.;.or.. aal 14C° mstc-gm, ‘ist mit. se._nez :.Lia.en i, Ree.k .
tionsgemisch nicht' zu rechren. Bine Eiklxzong ir dss Andireten maxedlricr: V-
dexr"beiden. mog.::.chen igcmeren ?ormen bietet die zuxr Doppelb....dnng w-(-st&.nd:.se
Eetbqugruppe iz Isc-hexy.;en, ""e eine- gewisse ster*sche H,;a..e—nng gsuoen~;

Bel 90'*g’§-ti’<’ér Des +izlazion 158t 21 im Svi,éde‘.‘per—.;ich 15 —"'75"' ix:‘ gé'r".‘.n-— .
se* .’a.enge der 4ugeh3*1ge A-konc.u.. 2-—...&*:2:.-; I—nexenol  (Kp -168~ 17C° »dana-‘O,S2?)_ .

éef-- xo .65-172°
Pe:.rde.rs .e

2122130 ,
B G918 T R
et : R
- Siurezahl: 432 .mg KOE’-./{g"
e mr T o RS
Die -Shure izt 2ls ser.xm e _zze&;.u.~on';-z;"«:‘g’.‘~“ ¢ onnzLsenen,
sa_r \.m'o:..x‘.a.""‘"‘* gegsn. Oy dation 13%. i . . ) . T

depde*suustcmz zn;r:
yBA7, ¥ol.tow. 204}
govic gegeon-
Csedpa
dzgegen ot 2ilc

2 = 90 Minuvtern kockhex nex Lidsung von 5 Z Z,4 Dinitro-phenyi~-
h;rdraza.n "“ri 2 com H2Y kenz. iz 15C cem Alko -t 1 -

41e Thl ““""’f‘“"‘ Hotharal malord <t
FP 143°L |

Es ist anzu ehoor lekiilen Olafin und

Hp =it eirncem 3oLlakll L0 gubllictas f z gy : wivl eindessven=S) voXre.
- Iy - Y v

2Zogt, ix dem noch en Cr—Aldehyds) anwa}-

ten sind. - - -

Az2lyee: C4zHZS0 Ter.s C 76,75 ¥ E 13,10 £
- .- Gef.: . 78,73 % 12,45 &

m:.t Iuft oxydierea und dle Slhure

Dis Eeimergurger voan Aldekyd lassern zich
£t keine gualitaiiven 214 -h_,-ﬁ..-—-c I~

abvtrennen. Das so gerelnigte Xetoen ze
tionen mehr. :
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¥ird das Iso-bexylen sekr lange im Antoklaven ungesotizt, So findet maxn im’
bSher siedenden Teil viel mehr Aldehyd. Eine Trermurg ven Ciz-Keton und’

C4 A-Alr.ehwd wax_cabei nicat‘nog.ich. (.an,. C’“-o:a“og:aph:‘.m" :ler Di.n...tro- -
p‘.‘-.a:.,,""' —:g'-—-..zone' vereagta) T -

Durck Einleiten vox Iufd wv.u-de de‘- A2 dehyd wBtante-s.s o:qrd.iert und die
entetandene Sknre abgetrennt. Sie erwies sich als nicht eirheitlich. ¥ahr-—
sckeirlich liegt ‘ein Gemisch zwischen einerxr C1a-Oxy-Carbonsiuxe I mit einex

sittigten Cqa-S#ure I vor. Die Oxy-carbonsZure I kann durch Oxydation
des Aldols des S8-Wethyl-caproreldehyds entsteken.” Dx::roh Iasserabspa.‘-mg -
kann sie in dtfes unges&ttigte ?om tbergekben. . .

Bex. © mg Br2/g
- 703 - e //,g
o

Kps Z270-280°% G = 0,894 . B Eromzaal II
. . i . LV Y /e

Al

A.nalyse- 01,332303 E 2 Ber. c 68,73_2 = 11,56% S§uz'ezah.... Her. 231 mg Z0E/z
R 4n2602 T4 2TR 0 1 1,:,% -1
: Gefs 67, % 11_ &4 ‘ Gef. 239 ™ o

‘Bs ubcr!n_egt a.\so de:: Ante:.l de‘ vi4-0*v-csr'bonséure 4.>

ce) Unve*suchnnk da"' hochsieo.enﬁen Rucksts;:xde -

Be‘ 1a.nse*' 'ﬂ’erveilzei'c ‘im .&:a ol.la.ven e*‘hé.lt men. ,bétrﬁchtliche,].!engejz{ vonv
. 'Prcduk*' descen Szedevzr.::u o‘be*hal’o 16C°% bei 7 mm Hg liegt. 2s liegt =22
eir brauzes und zihes J1 vor.- R

Analyt* sche Daten. e 38 ‘60—240‘-" 1 pm 20 = 0,860-0,2900
Toci 7719 & CR: wn 12,3 ?’""'"

Turchschnittiiche .Jdure::ahl i -5 ng KOH/g
"

Carboxylzahl s 28-30 ™ - 0w =

- Verseif: zahl: S5C-i100™ 2 on

" Hydroxylzahl H g=20 ™ oo
Durchechreittliches Molgewicht z Z2T70=~4TO" "
Druckoebknittliche Dromzzhl s 200-220 g 3rz/g

Beim Varceifen doc Rickstands mit methylalironclizcher Esliiszuge gelarn3 2z,
neben wenig hdhermolekuizrexr SEunre heupisicrlich S-Motkrylcspronsivre z:
igsolieren. Weger des hohen Siedebexeichs des Eickstands mwS sie in Cizsen
alsc mit hdheren Alkocholen (mindestens C14) vureatexrt vorlisgen. Es gelang
jedoeck nichLi,diese Alkohole zu isoliersn. Es iss nicht uwaw cheirlick,
das hisgr #hnlicke C. “-Ester vorliegean, wie sie von Léwenterst) teim Izo-

_ beptaldehyd deschrieven wurden. .

Sa.zreanhwdrido liegen im bochsiedenden Riickstand nicht vor, wie der "e‘.-
sleich der mormalon SHurezsbl mit dexr Siwrecahl xack Kochen mit Pyzidin/ -
YWessexr zeigt.

Mit 2.4 Dinitrcphenwlhydrazinﬁwaron keire kristallisiexrten Derivate zu ex-
halten. Kach Kochen it SEura stieg bei den hichsten Fraktionmen die Cardo-
aylzail zu. Pas dcutot daraufhin, da8 polymere Aldekyde oder Acetzla so—
wesend sein k¥zmnen. ’ : C . :

1)zatko-Referat 1934
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Da die hochs:.ed.endon_ Rickstinde dus Ou:o-t'exis.hrana bisher mar von serinson
Interesse siné, nnd sich der Bin...atx weiterer Arbeit niclit lohnen wiirde,.

'E“*cle" d.a ""e:s

Ilo-hewlen warde  mit co nrnéd- H2 bei 350 .Atm. “nad 110° “ved _xwese..heit von
- Methanol ‘behandelt. Es wurde ein 31 vexn ‘angenchn’ 'blnmisen Gernch e:hzlten.

Xp = 176°; 4., = 0,849. Samtliche -
882-0, OHZ=2-6 ng KCB/&3

ring. SZ-O;

wische Kenngablen waren nur- sehr. ge— .
=20 mg KOB/g). Each Eochen mit. al—-"

koholischer Salzsfiure koante -eine Cerbonrylzahl von etws ‘130 mg KOH/g:fest— "
Sestellt werden und es. Selsng aus diesex. I8sung: das Semicarbozan des- B-Me— .
thyl—capronaldehyds zu isolieren tnd identifizieren. Weiterhin konnte. durch.
EKochen xit Essigsﬁmanbgdrid und Jodwasserstoff Jod-methyl. e*halten we*'den
" ond =o “.““;“.vqa.&ugﬁw in uer &ﬁ’sta.nz na.chgewiose.n werden.

Damit ist sichergestell‘t, daB es sich um das BMe
..hzl—scetal ha.ndelt, dag- aus Tso-hez;vlen, CO 2 und _keth__a_npl a:_-.tstanden

ist.:

Caz.- CBz - CHp = G = CH2 + GO + Hp +’f?;i¢33 o_r.—,—;»? CH = CH

" cm3

s

l—cgmmlaegxd—dime— -

CE cxzcx

”34
"CB=

ocz;

Das Ergehn:.s ist von Interease, da es e:.n nsues Damtellungsverfs.hren £ﬁ1j“ o

Aldehydace aaa au.fzeigt- -

e) Zusammenste lggg ‘der Stoffﬁ,

nacugawieson rurdex

 Lexylon -so’zer* Deow.

die nach Ein'irknw co nnd Hp su T:ao-»_

1. 3—Hethy1—hc~a..al-1 (B-uethyuapronaldohyd) Xp

C7H40 7 . Semicaxrbazon Fp
2,4 Dinitrophenylbydrszon Fp
2. Z-Xe tx:ya.—hexanol— d R Kp
C7H160 -
Z. g&xe .hv}.-cspronsaure Fp
C7E14C2
4. | 2,5-Dime thy;.-mdecanon—é . . Ep
- :C13zH260
S c 14—Aldehyd )
6. C1q 4-carbonsiure Xp

7. GShere Ester der S-Methyl—caprenslure

€. S-Methylcapron-aldehyd-dimethylacatat

Yersuche mit Cireclo-hexen

4
LY)

140~143°

109-110°
&1°

168-170°

212-213¢

136=-138°/13 o=

Flx Produkistudien erweist sich das Cyclobexen insofern gut geoignet, als
es hierbei asusgeschloseen ist, dsf die AnlaRerung zu 2 isomeren Aldehyden
fthrt, wie €8 bei den aliphatischen Olefinen der Pall ist. Bei doxr Aufar—
veitung kornte dic Siurewlische zur Carbonylzerstirung nicht angewandt wer-
den, da daz Hexahydro-benzaldehyd sehr sitreempfindlich ist. Es wurde dzhex

da3 Resiztionsproduxt noch im Autokliaven kurz zachhydriert.
allerdings in Alkokhol Ubexr.

cebhyds geht dadel

Ein Teil dos Al-



~)

2) Coiersuchung der vntsr 200° 2iedenden Antes ile

Die nieiriniedenden Reaktions*orodnkte, K--2
e 90T % ‘degs ProRuuxtys

‘bBetrdgen, wordsn sn ¢ifexr TidmereEol lonne moxgfEl

el gutgeletteten Umsxtz bis

tig

frakiionfiert. Bs gelingt dabei, den Bexabydro—benzaldecy’ and den Hexahy-~

dro~ponzyiniimhial  Ze tran;nen und zZr ...so.:.ie*eno .

,,Keﬁa—hx “o-ucnzaliegyo. ): KpA 101-—1o3°__ Gef. . .15C~183° )
CHn CE2 _, N .
= .. . " - - ~
czo ! C7E120 %15 0,926 dpo = 92251 T

Semicartzzon: Fp ‘!75° Gef. Fp 175%" T .

Derziellung in 4L fchew Woise éurch -Kgehern mit Seui-:a:us.::«:.—hydz'-ochlozfid +
Xaliuzmacstat in alkkoholischer L¥sung. Bs, xriztallisiert aus yerdz‘inntem LH1—

- kohol, in *’arb csen Blétichen.

“Azalyse: CgBt5 F30: Der. C 55,7 % E 8,94 x 24,53 %
) ‘ e _“' S GefL 56,92 % C 9,27 % - 2s, 69
2..'5, Diﬁitroﬁhenvl;-hv szon By 173" . . -
Daxs 'nng 2 com Al-iahyd werden mt ‘einex Los::...g ven _’:_'g_ I}mitrcphenyl—

"'-"5razir in 15“ cem Alkckol + X cem’ konz. ae_.gze%’x.re 15 Mix

2am Blckfiuwd

ekochti. Per guzgefallene ;—.1e"e-3ch1 wird nach Exkxeltan .;b*:.*.,r >t.
&
sduzs Ch2 n-ofo*m—”o*hru*ol Eristells iziexrt dazs DI == Itro-phonylh;erenion Lo £0Lid-

gelbon Bldittchen. .
._{;zzs.l:,rse : C13H+g Tadyg: Ber. C 5
. ) N ; 5

£ H35,51% X
> .

3.5 Dinitrobexzoat

Darxlillang . Z g slizohol goldst ia 20 zem Pyridin werden wit
scuuf ‘Dinivrobenzeylchloxrid iibexr Yecht bei 20° ziehen gelazs
Wassex verseizt und abfiltriert. Aus Methenol-Wesser lristal
Dinizrobenzoat in laagen farblo

cex Vadeln.
er. G 54,41 $%  ® =,.23

Anglyse Ce4H15K206 : o
Ge

%) Tntersuckusg dexr hochsisdesnden Produkte

Pexr uber 200% sisdende Rinkstand axn 1% in gyimseres Hener
lizh siedenze Sudstinz dexn

. < - = 1 .
Blmeren Fexabrdro-benzaldshrd: Hrmam 1540 ) v R
C1482,40z: doqm G,53€ - o

OO

wowt

A b

Ny -9
HUN
LY
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DPie annlytische.. Keanzahlen waren aufex d.e;r Sromzahl slle nux sehr kleizi..
Die Idenh.f;..ze*—:ng erfolzte durch Xocken mit salzsaurex ‘glkxohclischex 24—

‘ Dmtro—p_e..ymamxosung Tuxrch die  SHure wWird G dimeTs VeIw indang T
gespalten und xan exrhXlt-2as Pinitro-phenylhydrazon des monomeTen -1dehyd.s, -

das - durch Schxr.elz:mﬂ;t una. und m:Lsc.hsc!:.z-ne1 zpuakt idert< 1f:..ie-t worlds.

- Da - fes ..gestellt werden .&onnte, daB aunch der "Trimexe nldebyd" 3ich-In ana-—

loger Weise zZerlegec und crachweisexn ‘1E8t, wurdel suck die un 200° bei 1 mm
siedenden Teile des Rickstaends’ =it “Dznztro_pnenylhyd.az.n und Salzsiunre be-—
nandelt. Es Ffiel ein schmutziggelbes Dinit e-—phenyl,.ydrszon vom Fi 150—142°
ats, das sichk durch Umk*:.s 4allisisren nickt Teinigen 1ie8. Bs goln:z jedock,
derens Qurck Adscrption sr Aluminimmoxyd { standardisiert nach o‘oc...ms.nn)
urd EluieTen nit enz..n-—...enzo" dag reine D:.mt'v-ophen_rlhydrszon Qo monome—
renn Al3abhyds adzutrermen und zu idextifizieren. Dadurck wavrde: au\.r in den
néchatsiedenden R¥cks+inden, "polyrerex Hexghyirobenz—eldebyd”™ {wshrackbein~
1ich trimexzer Aldekyd) nechgewiesen. Unter gtxnstigoe B’...s"b“den &rieng es
bei -einigen Versuckhex itrimexren Eexarydro-benzaldebyd dixrekt lcrd.stull:.sie*t“ :
aung: dem Reaktionsgenisch sbtzutrenmen. ius nss..geste* um.xris 1* :rt Bbil-
det ex kla.ne ¥zdeln vom FE 202° (s.Bnllstem).‘

to oipe Bescrnders hohe Verssifungs-—

. C44-BEster). Sie wurde dahor mit
£+. Tabei konnte “Eexg.l_xxdro-ue'n.,be-

= 1,01, SZ ~430. mg E0E/&- Das Neu-
ion ""0° 120° eozpte dgzx 3 T Dinddra.
m FP 93-947 erhal texn we‘d‘ex-, Daduren
Aure -hexs:r.dro‘benz}'leste » LcheXx
mm 81t ne ‘ocm. dem C1.: -Tsver nock

zaha. H
5 digexr T mathenolischer Eali
sZure izoliert werden. Kp 2
traldr wurde destilliert. & poy
gonzoat des Hexzhydro-benzyi alkoXrolrs
ist dag Vexkemmern des Sexehyidrchenz
anchgewicgen. D~e Fralkticn 105-",'-‘“—
naimeren Sexabrydro-benzsldehyc - -

2o
uge vexse
L ]

1
33

wch die Prakiicnen vom Kp 190-

A
s gelang Jedzsceh nishi, dars

ACR /1 mm nelhen-eine ‘hohe “’ervei wnotuabnle
et ste.nze:z zv gewinnen.

e} Zusampenfassung der Reslkitionsvrodukic Jew Cyclohexans

RIS TTO
w172

U' i

;

he DesuhiaO@o-—odiae, o—&ISRIl T-rzme
,,;—Dl:.:.trc—.;*nz.oat LG4

4. Egxa-hydzo tenzoesEure—~hexabyiércbencylester

Yersuche mit Dodecvlen {=1)

Dodo’cylon wird unter den gleichen Bedingungen wie des Iso-hexylern dcxr TWoe
regktion uniterworfen zur Bn i‘ernu.‘g von Co-cs,-rbon:;;. nit Schwefelsiuxre xiu-~
waschex und im valcuur Frokiionmieri destilliieri. sz sxkil% ele Havptreakiie
casprodukt einc “arb‘cne Fiiuscigkeit vom Kpqz = 136-— 28°, &,, = C,826-0,828
COZ = 224 wg XOH/g. S*e wird els "'ridccana’—{i\ orkennt ‘.:.né Jdurch dax. "z:u:
vom Pp 80°¢ idexiifiziexrt. Es wird in \.:; jiclizr Weiluc mit Eydrozvle.m~r—hy -
chlorid und K-scetat daxrgnstellt und xriszcllisiert zus gcxihltem Methanol
i farolcoan Zlitichern.



B e
L' 2

inely=e: C13E27HO Ber.: C 73,168 X 12,
.Gef.:  T2.78L 12

<

2.4 Pirnitro-chenvihrdrazcn: Fr T1°. Gelie Blat
rola ’ ’

£us cen Siedekarven ist sz schlieBexn, d=22 2uck der Icsomere Aldehyd, < -le-
“hyl-dodacanal, iz Zosxiionsgemisch enthaltaa ist, dech weicat die geringe

chen aut Culored

Differenz Zdzr Siedepunkic nickt zu einer Trennusng- der Iecmeren a2us.
In hher sicdenden Anteil konnte Tridecansiuve (Xp = 176-180°, SNiuresahl :

Ber.: 262 =g XCH/y, Gef.: 247 oi ECH/g) nachagewiesern verdaen.
n kxrisisllisiert aus der um 250°/13
Sutatarz 2us, dle sup AZkohel wumrriztz

Additionsvervindung. ~ Xi®
lvernitravilsung izt kelinc A
&t 2as (bisker noch hicht bed
xB3len Dodecylen mit 1 Mol CO enis

®

3 Cps53500 3 Ser.: © £1,96.% B 13,77.% 0 - .
: © Gef.: 82,87 % 14,00 % v

o Frage wurde

&
' A3
&
o
®
fn
4
i
o)
b
5]
+

ity ol fy T

R TR

¥

Iusnmroenste

lluns der Reaktionzyeroduliie vz Dedecrlcons
-

— . ~ 2N —— -— - ——-
R it s W ) LR R P L B A
Trideeylsiure : Xp13 = 1786 -~ 18C°
Xetea £25E5c : Fr a £ - T2°

Zusnmrenfegeure der Vercuche zur Kongiituiticasermitilurs dcf Basikticns—=o-
dulrte dos Cup.Terfahrens -

b o
Qlefine Tei erhdhior Temperatur und erhidhte: Truck uniter Arwesenhol veciizss
Ler ey St rno Melioe Drlgewty Reskilossppaedate nwwechmedsern lassen-

arkticonenredukte:




® - CHp —CH = CHp + 00 + Hp —= R - CEp - CHz — CEp = CHO + ® — CH2'—

;,1Q -
CH.~ CHO -

-

2) Ke tone:

23_—c5.-c32+'cc+§\:—12-—,;i./n—_csz-(mz—co-cxz'—c'mz-x,
- . . [, . - - .

B) Sekundi#ire Resktionsproduite
‘1) alxéhole R - CEz — CEz O

2} Ssuren . R - CEz - CHp ~ COCH

3) Eater z2us 1+2 (Duréh Cannizzarosche Unlageru:;g dexr Aidehyde entstan-
den) . - ) - ] )

4) Eshermolekulaze Ester - - . - . -

5) Xondensation— und ?blymerisationsirodukte dex j.ldeh:}de':;

Q) Pei Sezenwert niedrigmolekularer Alkohole (z.B. CH30H) werden such Acetsal
exhalten. L : ] e B e

scher wurde nickt beobachtet.

| D) Biné Hydrierung der Clefine oder ein Umsatz zwischen CO und Hp noch Fi-

Apwendung des Oxo-Verfaohrens aunf Olefine dexr EKettenlinge C42-C18

Nackdea der priazipielle Verlawf dexr Oxo-Reaktion an eigigen definierten -
Oletinen mitilerer Xetternlicge gekxlirt worden war, wulde sie auf einige
“echrische Olerine Ubertrmgen, die.zuch Iin griSerenm MaBsted zZughingiich waren
BEs wurden dazu eingescstszt MA-Olefin (Misckpolymerisat aus Iso-hexylen.+ hep
t¥len) Ruhrchemie Evackolefin und syntheiicche Olefine, die nach den Syn-—.
thol—-Verfahren aug CO knd HEz erhalten waxden {Leuna IWSy~Produkt). Diese
Rohstoffe waren natirlich Xeine einkeitlichen K¥rper. Sie wurden vor ihrem
RBinsstz fir das Oro-Ferfahren in einzelrme 7C-20°~Frakiionen  serlext-.- Dieses
cex rioLuveadig, wh das mlellt Tacn = T LEL —rrodokten
nack der Reagktion mit CO0/Hp darck Dectiliziion noch tysanen &i nen. Do
den leingesetzten Keitenliingen won C12-C1a vetrigt die Differsnz der Siede-—
runktec des Ausgengspeterigle und der Aldehyde bezw. Alkohole, die daraus
durch Alnlagerung von CO urd Hz entsiehexn, etwa 30-40°. Der Olefingekalt_dex
eingesetzten Frakiionen war wechselnd, z.Te eathisliacn cis ausk zoch zzuer—
stefThaltige Verdbindungen. Die Untersuchungen dexr technisthen Olefine dien-—
ten vor allem folgexndexn Zielen: .

R n Ann O

1LLonTy

5

2) Synthetischen Versuchen zur Verbesserung Zar verfahrenstechnischen Seite
das Oxo~Terfakhrens {(Vervesserung der Eatalysatoren), sowie ertragung der
Yersuche in.<in haldtechnisches und &r8Leres AusnaBS. {Sisehe Bericki von
Dr.GemaSmer) - .

| B) l’rtifung der Realkitionsrroducte auf ‘ihre wirtsckaftliche Verwendbarkeit.

Die Oxydetion der Aldehyde zu Fetisiiuren und Seifen, sowie eine ardaerweitige |

. Verwendbarkeit der Aldehyde wurde vorliufig mech nickht Intensiv untersucht.

Eingehender wurden dagegen die nach dex Oxo-Verfahren zugirglichen ‘Alkochole
beardeitet, die in die eatsprecheaden Natriumalkoholsulfaic ibexrfihrt wudrden
Da cu erwariten war, daf letstere gutle Teschmittol akgeborn wiirden. fand eine
genxvia Tntarauchung der apillierchkeonischen Bilgencohaften statt, die im La-
Toxrbericht Xr. 133 des Vexrsuchslabers wcn Dr.A31ingsYy, Dr.Eckhardt und Dre.
Ebencder niedergelegt imt {Jan. 1941). .
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Die Olefinfrakiionen wurden in tdlicher Woise mit CC und H» unmgesetzt und

2s wurdén die Aldehyde sofort im Avtokxlaven nmit Wassexsioff aachreduzio=t
(Die’ PTemperatur wird dabei auf 180-190° gesteigert) . Dadvei wixrd aunch gleich-,
“Zeikig Eas - aus dex Katsiyeator stammerde CobailiZarbvosyl seraidirt. Dis Auf-.
‘ardeitung der Alkohole gesteltet sich im allgemeiner ¥icl einfacher =21z bal
den - Aidehydexn, da-sie viel unempfirdlichder sind. Aulerdex wird dei dexr Re-
duktion im Auvtoklaven ein groSexr Teil dex sakundirer Tnwandiuzgsprodukte

der ‘Aldokyde z=.B. SHuren, Ester und Polymere wleder ir den nororolelunisren
Alkchol zuriickverwardeli. Es vertleilen fir dex Rickstand lediglich seXuo~ |
drre Alkxokhole (aus den Hetomen entstanden) urd Reduktionsprodukis der Aldoles
Die Abtresnung des Neutralidls {bemptsichlick Persffinkchlenwassersitoffe)
arfolgte durch cize 2-malige frektionierts Bostillation im TeXbum, wobel

es gelang, Alkohcle von einen Reinheitasgrad vozn stwa $5-100 &€ zu isolierecx-

a) Versache mit Ma-Oliefin . . . : T -

‘Ein 34=0Fefin, dac Daupisicklick.aws C1 2-Kchlenrasserstoff destazma (ol.
gew. 1585 Bromzahl: 1020 =g Srz2/z) wirde mit CO mnd Iz umgesetsd, nschhy-
driert und: durek Peztillation anfgearbeitat. Nobex eidem Yerlaond vor et A
10,4 nicht u=gesststen OFefius koanten etwa 50 & des Produktssals eln Sln-
raitlich zwiscker 144 und “450°/17 mm siedsafer Alkchcl isoliesr: wexdexn.
“eine Datex kennzeichnexn ihr als ein Tridecanoi. - ) : -

Amalyse: C13Hzg O Ber:s G 77,93 % B 14,14 % ,
- ) Gefs 78,22 KT 14,12 % =
Hyaroxylzarls Bexrs 280 Gef: 266 &g 133/5-

cketznd voxm Xp 190-235%71-mm-esthili_ckenfalls worwiegend EydroXyi-—
fie Seia Nol.low. betrigt etwa 400-450. ilz Suzsgangsoroduki fixr Wasch-—
i hat das ‘:—:4-01efizi &oT keine Bedeuntung. Das sus iam gewonnene Alkchol-
s+t schiuxt zwar bereits und fst suck sls Fetzmittel zu verweaden, 70
. ec pur s2ar gerirpge Reznigmagekrafi, da i : e
2) 3ie Xohleamstsffiette ncch zu kurz {C43) und

t) ‘zuBSerdem Ferzweigst imi.

®) Yersuche =it Buhrchemie-Krackololiier

%

Dss Olefingemisch wurde.in.einer 12 rm-Zolexzno: {Rick2lsulr 1:4) frcikiicmiert
und in 10°~Pxaktionen zerlagt. Dexr Dlefiagexnaldt murie sowohl dured diz Broxm-

Z2n? ele cneh AurTch Absordtion sn Phowon r-Schwefelzliurs Testimmt. Er nehm
von 60 ¥ dei dez Verlauf (Xp < 230°) bis aunf 24 % dei dex Fraktica 250/300°
(315’/1‘} ab. SiZurern, Alxchele und Aldehyd sind hdchsiens In Spuren nachzu-
woisen.
Die Prakitiomern 230 — 240° {(T13} % 51 % Oiefin

250 — 260°° (C14) “~ 4 % " )

270 — 280° {T15) " 33&

290 — 300° (Ci6/17) < 24 % "

warden der_Oxo-Reaktiozm uwnterworfen, nackhydrliert und durch Destillation
im Valtooex sufgeardeitet. S .



Bs Tuxrlen dsbdei e****-" tiicke A2

ios waren, -eiren n:a..ge:el‘::e:z B—a:gev\z*n ‘a.v“e

ok ;.'?-r-»’ct:or.e... arh

ten, d:.e vSllia tarb-'
e:.se.n ma mch —.nigen Stehen

on,

Resglolohen
Letzteres ged dagegen mit IY kel
Zussmmensetzung dexr Alkohcie {Imcuexon?)

D.n.trc.ae:z oate 2ls nichkt sehr *uaraa.’tc Tis

ochelodenden Rickstiride
£i¥ohole. Sie wuxrden

iz &
alls

c) Yerzuzhe mit Leuns EWSy Tr

;
Das r-t:.: tizcko Clefizgenmisch {Leuxme I
B, mit Fe¢ Xontakt) wurde iu einer 12 o
tZozen cexlegt.

Dasg Prod'.:.’r‘.. enthielt nockh Saucrciofe.

Lxalyse: Fr. 280 - ZT0° ; € 83,8

T Pr..300 - 320° = g3

Yer,le‘c men €ie Wexte mii Co tylalxchol
Zan, Aot

Schell "on &,4 ‘( hei, o, v
Lielt ven etwa 30 % O-hgltigen Verulizdusge

Eei der weitexren Untersuclhung

Cardbonylvesrbirduaggen aur oehxr gezing
Ester und L1lkohel vorhander tind. Dem 47

zich 2ie

Yo

vorTulgIweicse o

ne De'*rees* Oon+ Infolge de- uncirheitlichen
..,C..._..v_.";‘-lutv. dexr

~t

k-istallisze.‘:ter_. L ez =
ie Sc..r:.;,lz’_u ‘-te -age‘. d:xrc':. sie_‘c-.:‘u_;ftrc:o' des ~-'~eth;r1verzw«igten Alko—
rols in‘”ea.‘:ticzsprod:k‘ x:iedr:‘.:;c; Zius Lad 5e:-adke ..tigen Alkcholenr und wa—
Ten nickt =eh> charsXtexristisch .
Im einzZeloen wuxrdexm erhalier:. . .-
OYefinfraikt. . C— Es,genec‘,a*'uer. des AAXKey0le o .
Kp lefinialkohol Pz . -X>D Y22 ber. { CBZ gof,§ % Alkohol.
N - s - [N - ] -
230 -~ 240° Zne 262 t 252 4 SE
e 3 4 R
1250 - 25C° -Z591375-10Ce /201 248 1. 246 ! 1Ce
. N 5 ? -

. 270 -_280°. 5‘?%00——2‘!3%-’22 221 Po2n : 21,5
;zsoj— 30C° Ri3-228°/23i 212 . 201 i 54,
Zax Cl:a:-ak"'erz erx.ng wisden m.ch ezziza DisitrolenzoAte de;rgé':_;tellt-i fuze
Pyzidin uxmd - Saﬁim‘rc‘aenzoylcn.cr_é} Sie wurden sue Aceton-Ife thano? umizsi—
stelll sier-. - . . -

S.BE. sue- C14—-A3kc-he Tinftrobenzcat * Ty 81 — 820 {X) -

. CceE 0" B " . 3 Pp &1 ~ 820 {3II)
Die ProbSen I und IX ergaben _un::re:...c...der sinc starke Sohmelzpunkt dep*-e
Drodulsi T it 2o PLELTTCoenEoai—veonr—Oadyl—A1okol Fp §8¢.
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“Praktfon 200-220° (berechnet auf Nonylalkchol Kp 213%) bis auf 1,9 % in

- der Prakiticr 320~340°. (ber. auf Cetylalkohol). stetig ab, wihrend dexr Ce-
_halt_sn Eater von 2,4 % in der Fr. 200 - 220°. (ber. auf C,‘gez_ste:) snstieg
Tis amf 14:9-% ‘in der Fraktion 300-520° (ver. L. -Cigyis-Bevexj. - o
el L - T Sl s - B [ .

Dexr Olefingebslt.dexr Fraktionen lag zwischen 43 und 47 % (Bestimmt mittlels-

der Bromzahlmethode nach.Winkler). Es_ ist bei dem vorliegenden Produkt nicht

m8glich, den Olefirgehalt mittels Phos rschwefelsfiire zu bestimmen, da-

diese Methode auch die sauerstoffhaltigen Verbinmdungen mit erfagt und suf .
diesce Weise Werte voa -50-65 % nngesg.tttgten‘Kohlenwasvsérato'ffcn vorgetiuscht

werden. -(Die. Zusammensetizung.der EKWSy-Ule ist im Hdbrigen nickt gleichblei-.

bend, @a z.B. der Alkoholgehalt durch_die Badingungen der Synthese in-waiten
Grenzen. variiert werden kann}. T i . . AT .

Versqhiedepé Fraktionen von K¥Sy-Produkt wurden der Oxo-Reaktion unterworfen-
und nachhydriert..Es gelang ebenso wie bei der Erackolefinen durch frakiio— -

‘nierte Destillation die betreffenden Oxo-Alkonole: sbzuirennen, die sich auch

in diegem Fell durch eine groBe Reinheit asuszeichneten. .

Plefinfraxt.| _ TZabi - | Eisghéjchaf‘beﬁ' des: ;Alkohola'_»- SRR
S P OlefingAlkolod - Y . . Kp. . .. _ OHZ ber.. 1CBZ-gef.; % Alkohol
oo — 2200 | 43 { 14 | . 17150-17 )420 w262 251 f .96
20 - 2405 |- 14 |15 . [25-30°} {3ig0c0n0e) | 2461 2477 100
60 - 280° 15 16 30-40°} 200-210°/22) 232 1 230 99
an - 300° 16 27" 1 = 4-210-240°/25 ) 219 . 111, 50‘),
00, = -520° PR M - - ) - - ) C -
20 ;3800 |19~} =20 - i 250-260°/20} 199 92§ 41)

Wihrend bei den Erackolefinen im Destillationsvorlauf, der die Paraffipkcoh-—
Yenwasscrstoffe enthilt, mur roch wenig Alkohol (5-10 %) gefunden wuxde, d&ex
durch unvollkomrene Destillation nicht ebgetrennt werden konnte, findet man
beim Eirsats des KRSy Ols fir die Oxo-Resktion iz Verlauf hobe Eydroxylzab-— -
len. Es handelt sich hifexrbel i

a) um die Alkohole, die schbn im Ausga.ngsﬁe.te:ial r.achgewiesenv'

b) um die Alkohole, ‘die duxrch Aufspalten der Bster des Ans@.ng.saa-
terials veim FNachbydriezem entstanden sind. o

Da sie sich destillativ nicht abtrennen lassen, si_xi.d andere Wege-notwendig,
um auch aiese Llkohole vom NeutralSl zu vFrsXnen. Dariiber kann z.Zt. noch
nichts nEheres verlautet werden lassen. ’ )

Eine Charskterisierung dexr einzelnen Alkoholfraktionen -durch Dinitrobenzos—
te erwies sich als nicht sebr ginstig, da ibr Sckmelzpunkt duxch die Vexr—
schiedenen isomeren Alkchole schwer zm fixieren ist.

’)Wa.hrséhoinlioh gelingt bei systematischer Bearbeitung auch aus den hoch—
‘:aolekularen Frsktionen glinstigere Exrgebnisse . zu erhalte.p. :
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‘22 wuz=de versuckt, aus g.ienf Oxo-d;_l.koholen aus my-?roduki e’be.nso'i. a.uu do-
nen, &ie sich von den Eracikoclefinen. berleiten, dié Natriumellylsulfate dar—"
12l

zustellen. Sie zeichneten sich dn:chﬁ_g&n»stig‘eikapillar'chmis,cho Eige

ten sus {EEheros siehg Bexichi: Dr.Asinger, T . Bokhardi; Dr Rbexeder, Vers
Labor. Fr. 133). : : ; o )
Zusammenfassung - o . : : - o,
Yerscktiedene Kohlenwesserstoffgenische "der Eettenlinge C12-C18 mit einem .
Olefingehalt vonr 25-60 % wurden mit CO und Hp umgesetzt; nackhydriert und .
durck Destill'ation‘ sufgearbeitet. Es ' gelang dabel, Alkohole von hohem Rein-—
‘heitsgrad zu isolieren, die als Roxhstoffe fir Wasckhmitiel geeignet sind.” .
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vI. > - ;'Yeﬁend vor Alkoholen fEx Ale 'Darétall no von ¥aschmitieln
4 Ardang. — VerwedCUng VOR oo Laang SOR oS e

<.~;~.9_1,;b‘asbhdei-ex§1_k:ef;e;sse’ war ec, die A_lkéhole, die durch das Oxo-Yerfehrea
- zughnglick sind, =it Schwefelsiure Zu-vercesiern uand dle Sul<fs erungsprodukts

TR Ve TRLGLSRs: ::;t-r-*bﬂnTg.nde:gr_alipbe.tia_chgri Alkchole soxie dex Produkten:

die mazn duxrch direkie Saifoniersag Ton OY4FimenezREITL T T
‘Bine eingehend® Trterscebung warde ipsbescndere =it den verachicdenen Sal~

£ierungsprodurten dex Eettenlinge Ctg angestellt und iz Laboxbericht des
Ferscohslaboratcrinns Merseburg Jr. 133 won Dr.AsingeX, Dr.Bckhsrdt und
Dr.Ebeneder, Januar 1941, niecdergelegt. e U:;tersnchu’r.g/ ergab nur gering—-
fiigige -Uz;t'e:schiede' beziglich- Schaumvex=tgens Heizfanigkeit und YeiBwasch—
‘vermSgen. Die Fettalkoholsulfate von Cetylalkohol und Oxoalkohol sus Rubr—
chemiekrackolefin zeigten sich den Ubrigen Produkted etwas Gberlegen. ¥We-—
serntlich susgeprigter war der Unterschied “bei dex Wollwische, wo die Olefins
sclfoxzate, sowie .ein Hexadekansalfcnal mit endstiadiger Sulfogrcppe merkliciu
schlechter warern als die Petitnlkonoloulfozaie. : . o
Dariber hinsus naben wir noch ednige andere Al:ohoifraktionen mit Chlorsul-
qu:sah;‘_e ungesatzte. Azn diesexr Stelle =5chlen wiT jedoch nur. sizel rurzen
Hoerblick Lber ‘gie dargestellien Produkte. und fhre wichiigstexn Bigehschaf—~
ten getexn. Alle Bipzeliheiten besi Jich Darsieilung und Avfarboituang. sind
-dem cben erwibnien Javorberichi zuw entnebmex. - Lo

e ) - ~

bersicht
~ Fotzzoitl  west somnBhs Sey 70°
AT 1 rafarbig. Festzs it P Schaamhi
_§ Aldkobe Auforbie-l in g1 Zeit |75 1°10,5 8/1 10,25 3/t
'17/1'8,°f‘°°A:f°h91 7 {1,e1 =00 1 20 =ec- £60 700~ 200 .
-ljaus’ XKrackelslin salzfrel i.7 A 200 220 0™ 730 505 510
o 200 —_ 300° - >~ ¢ non v 520 )} ©as 220
1g Alkzobol &us : ] 3G ™ §C}C H ’Z s - - £0C..
etylalkoholrick- {rok 2,3 % 3 120 - &85 i &5C t 500
tand y 00 _© =3 325 t 430
14 x 3 F] b o9
yerThonel | lomerzer 19713, 2001 130 - Tae 9% | ase
(Cetylalkconol) {.248 727 { o0 - szg ! 78C i &a2
L. . . ia = -1 22 7 1150 » 99T i 740
 Ets Oxo~slkohcl malafreni Z.;?A 2c" I 433 = ean i 250 i zap
..jene Xrackolefin 2, l0E T Z50 " 7oc L 73D i sel
3] ) 3 ~ 115 T T8
15 0o ::.’.ll:ol‘z_fl 1zfred 0,48 =20° 50 M ;‘\2? 1 1030 i u'{rO‘
ﬁ*:.s Krackolefin salzfrel (47qc oo 120 105¢C ' 89¢C i 790
== 250 —~ 26Q° O P74 s00 ¢ sic_ i 750 ;520
(5, Oxo—-Alkohol H 2 T 1140 AT i esC
§aug Xwsy Produkt |salzfrei j0,3& 20° i 120 ¢ 1010 1 S25 i 770
Pr. 240 ~ 2602 300 " gz5 1 Ea0 i &ce
Sz Oxo-Alxchol . mma 0 - 7120 ! 1070 v 87
'aug Krackeolefin - lzalzfrel g’;_; 260 7z i as0 ! 88&% i 730
ve, 230 = 240° M 30C ™ . 820 [ i g2
14 XTrackelefin- : c,a8 200 A HREEEIE 859 i 520
ulfonat selzfrel 5'4. <o 1”20 " occ HEr e o] 1 430
. 240 - 250° AR s5c v 4 750 i £10 .. 280
14 Oxo~Alkokol- : 30 .7 4120 ;7 GEO H .’.',4'0
hulfonnt sus THSy-|Tsh - 128 © o710 { S70 i 360
Prgd. Fx.220 = 240 3 300 v 220 1 ACO f 31C
4.5 Mischolxo LI 680 1010 i 840
212w N1o DLELD- &z leTa -0 P ale) ot arn i 3 -
TS e S ok n,83 20 1e0 b 240 £80 s G20
ol sus ¥rackolef. 00 * i 760 l 720 ; &2n
— -3 " (s} 2
C13 Owo=-31xcizl - .:.O - ?0' 1 209 H 110
*Om21koLT reh {c.58 320 120 370 i 490 Yose
aus Mg-Olefin } 00 age !} 2 H h
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avck TetianlEngen
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dsaf8 die kiirserkettigex

in “alsem Wasger ist aune be~
digend. Dia C1g bis Cesg-Derivate sizd Ex

ren etwas lelichlex 1sslich al
xettiger Alkohole. Bs Ist auf"‘v"'eud,

atsy
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a.en 1:«
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=zkstt

aen"

14-15 C-atlcmen noch.

S:.l.a"e h.er noch au..gezeich

"a.ten bnfz':‘..e-

sge..satz za dca Ole'in&lronaten SRT

ah wvor "ze-i.‘.koholen ableitexn,
Alkxobkolsulfata vdllig gexrad--
AaB. die L¥slicikeit in der Kidte durca

e:‘sch&l— t

ge :.ngf\.giae Zusistze vorn Lauge, Nizo ralaa..:, oder 'Jerur::t'.nigungen |uUs dc‘ Sul-
Liermng eiar "orgbg%:»e =t warden zarz, was sich besor_der* auf a.ze Netlze
{8ez-) guewizc . LT 2
SchszrverzSgen und Hetzzeiton  warsm bel den 014 aand C-S—D»rzvste. -rwa__ TuUnZe-

Ses=iHS besgex:als bed dc-.. ‘&.@:u ttigen. Eirg SXRW

xalke Hcasung. iz

P S

Eritih o beRad o RV

aenr

_e-chr. é:w-chzu.;uhre..., 2s ipsbhesozdexe dlo Hatzzeit durch '?ramdstoffe sehr leick?!
steoizSlufbar ist, wie "o'gﬂ*"n “‘o’-o"lo seigba ) .
a) BinflinsS Ton alkell auf Sie Neizseitf -
& 2D SO _ SE =22 A
{zecnx.} C3.m 2547 /1 TeX 20°
.o + + £ XH: - 2,7 &1
" «. 3 4 TUE: «14,05/1 K
Y Netzzeit
oknz Poiits igung i e 2,4 g/ bei 20¢
git 1 % BarSCsa 2 = 3,8 /2 " 20°
* 10 % : = 7,5 8/1 " 20°
ey dig Net: it
~ulfatl =Zos Eéi:er.a;:.g s 2,599 /% vei 20°
- VR Dag-al¥ob.: C,32 /X T 20°
: = T om .~ EGQ /1~ 2
-~ Py RO A - -
1fat obne Boizeagung : 0,87 g/2 " 3C°
; + 20 © Cotylialkenei: 1,87 &/1 Bk
3. 1,32 g/1 307
2,5% g/1  30°
Zw beuchten ist der veoselklechisezads EizTluf wex Alkzli, cowie 2e>r Verleasara-
de Binfliluf wep Alkcliclen dexr Xoitlanlinge C4o-C11 nufl 2ie Xalinetzze eit.
Pasallel mit aizer Terschlechtorung dexr Kal tretzzeii gent jewslls such eine
Verscklechiozung dexr Lislichneil.
Dss Scnaumvolumern wird durck Zuztts voa allkokolea ebenfalls veréndard.



17 =
"1 g/1 0,5 &/1 0,25 g/1

Catylalkoholsulfat rein 30 sec. 1090 1030.. 840
- : S 120 950 %10 700 -
O U . "300 'i. -80 765 = 540
Desgi. mit 20 % Ceiylalkoholzusats: 30 = 920 " 780 - 340
: - 120 = aco - 68c _  29c
- R 300. ® 710 590~ " 240
Cetylalkoholsulfat techn. : 30 " - 1040 950 520
' - - 120 = 890 770 205
300 - v - 760 - 640 350
Pesgl. mit 20 % Cq0-C1t Alkohol : 30 = 1100 s40 550
: 120" 9506 = 820 a70
©o- 300" = T3¢ 730 - 420

C16. Ll..oh*le wi:r‘en .also s,haumdu:zpfend,
010'01‘1 " aagegen schaumerbes»ernd

De eine Beemtrb.cht:.gung des We:.‘.’masch.verzxﬁgens aicht festzu.ste..len war,1' ist

'i, evtl: zu erwigen, Alkoholsulfaiter zuxr Eerbesserurg ihres’ Ke.-'vev-mogens Alicchole

mttlerer Kettenlange. beizugeben. - -

‘AbschlieBend ka.nn festgeste" 1t werden, daf die ..ach dem Oxo—-Verfashren aus

Krackolef.nen und Leu.na—K‘USy—Olefinen dergestellten Alxohole zu guten Wasch-—
mitteln verarbe;.tet werden k&nrexr., Eine Entscheidung dartiber, ¢b der sufge-
e Wog —i **oc‘m"‘*‘i-\e* izt els ‘endere; Yann in diesem Rzhmexn nicki gege-

zeigte e

ben werden.

Zusammenfassung .

Nack kurzer BErdrterung der Reaktionsmbglichkeiten fir den Umsatz von Olefinen
mit CO und Wasserstoff werdeh die Prodtvkte, die bei dem entsprechenden Einaatz
von XIszo-kexylex, Dodecylexn und Cyclohexen enitstehen, beschrizden, znalyziex:
und duarch Derivate charakterisiert. Als primidre Reakiionsprodukte konntexn Alde-—
hyde und Kelone, als sekundire Reaktionsprodukte Siuren, Alkokols, Ester und
Polyzerisations bezw. Kondernsatiozmsprodizktie der Aldebyde nachgewiesen werden.
Die Versuche warden auf techriscke Olefine (K*ackole*’ino und XWSy-Olzfine)
#Hbertragen und diese auf Alkohole sufgesrdbeite. Durch TUmsstz mit Chlorzuifeon-
ssure werden daraus Schwefelsiureester dargestelli, derex waschtccba:.sc“e Bi-
genschaften pit anderen Sulfonaten verglichen verden (vergl bhierzu auch Lab.
Barichs, Dr.Asinger; Dr.Bckhardt, Dr.Ebeneder, Januar ‘CM“)

Die vorliegende Arbeit wurde in der Zeit vom 20.2.40-30.2.4C im Versuchslebo-—
" raterium Xe 219 in Zusammenarbeit mit Herxrn Dr.CemaBmer durchgefihrt, dexr den
technischen und verfahrensxmiBigen Teil der Versuche bearbeitet hat und hiexr—~ 7
ther gesond.ert berichten wird.

¢ Berrn Dir.Dr.v.Staden -

n _ Dr.Bckhardt - " : —
A.W.P. ‘.4/ -
EBS W .
Versucansladboxr. 6 X N~
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