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Bei der. Umsetzung des Kbhlenoxyde mit Wasserstoff in eegen-. .
wart von oarbonylbildende Metalle, 1nsbesondere Elsen, enthaltenden -
Katalysatoren entstehen neben mehrgliedrigen Kohlenwasserstoffen auch
flussige ‘oder feste saueratoffhaltige organische Verbindungen, deren
Menge Zwar- 1n vielen F&llen gegenﬁber der der Kohlenwasserstoffe.nur
sehr kleln ist, in anderen Fullen aber, besondera wenn man bei ver-_‘
haltnlsmasnlg niedrigen Temperaturen arbeitet, Z. B 1n Gegenwatt

" von Elsenkatalysatoren bei” Temperaturen unterhélb etwa 2500, inebe—
sondere. zwischen 180 und 230° (gemase den Patenten.o.,Q,..und.,.....
eﬁnme1dungen~fzﬂe~ses—&vafieo—vom—es—JSep,;, T ‘"'
~vom. 16. Oktober 1942)‘einen erheblichen, uber etwa 20 $ liegenden An-

teil der gesamten flusalgen und festen Erzeugnisee ausmacht.

—_—

Da diese Erzeugnisse Gemlsche aehr verschledener Kohlenwaa-_

: serstoffe und aauerstoffhaltiger Verbindungen aind, begegnet 1hre

Aufarbe1tung mancher Schwierigkeit° In der Begdl werden zwei Bchith
~ten erhalten, von denen die blige die Kohlenwasseratoffe und darin
geloet einen Teil der aaueratoffhaltigen Verbindungen. und die '&B--x.
| rige den ubrigen Peil. davon enth&lt. ; | ;} '<‘ , M .
) Die in der 6ligen Schicht neben Alkoholen vorhandenen nicht- ;
 /MH,' alkoholiachen eauerstoffhaltigen Verbindungen,‘wie die Aldehyde; KQ-;f
iﬁ" 7iitone, carboneauren und ﬂpter? storen bei der weiéuren Veranduna Adw

.‘\ .
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Erzeugnlsse, Z. B, als Trelbstoffe oder als Lbsungsmlttelo Ea isat da—
her zweckma881g, sie vorher zu entfernen, was man durch Auswaechen ‘
mit wéBrigen Losungen geeigneter Mittel erreichen kann, Die Carbon— :
sturen lassen sich mit Losungen v0n Alkalihydroxyden oder -carbona-

ten oder von Ammoniak oder Aminen extrahieren, wobei man gegebenen-,

| falls auch bei erhbhter Temperatur arbeiten und dadurch gleichzei—
tig die Carbonsaureester spalten kann, wie Z.B. 1n dem Patentaooo°,
' (Anmeldung TI.70 190 IVd/23 b vom 7° August 1942) beschrieben. Pie
Aldehyde und Ketone kann man -mit Bisulfitlosungen gemass d&m Pa-
tent (Anmeldung 1. 73 210 IVd/23 b vom 23, Sept 1942) extra-‘
'hleren oder auch mit- Losungen anderexr Stoffe9 die sich mit ihnen

zu wasserlosllnhen‘Produkten verbinden°;§gﬁhaltbn die Erzeugnisse
_Eisen, so kann man ° dleses auch durch Behandlung mit Sauren entfer~‘ 
nen, wie z. B. In‘dem Patent .., . (An@eldung I, 72 407“IVH/23 b :
vom 3, Jun1 1942) beschrleberi° In vielen Fdllen wird man mehrere

';der genannten Behandlungen anwenden°

——*Wenn man. hlerbel auch eine ausreichende Ahtrennung der

'erwahnfen Be1mﬁggungen_erzleltf~so_b}ld -doch—die- ﬁf”'g,-bdshhg

Toft: eine Emulslon9 die neben den 1n der gewunschten Weiee abgetrenn-;_

'ten Bestandtellen noch erhebllche Telle des Ols suapendiert enthélt, N
was d1e Ausbeute an 01 vermlndert Dleser Nachteil tritt besondera

_ lelcht be1 den Nachwaschungen des Ols mit Wasser ein, dle zur Ente‘

’;fernung der angewandten Mlttel ‘wie der Alkallen, des Bisulfita
vuswo-vergenommennwerdend In manchen F"IIen 1st eine léngere Zeit

 'erforderl1ch hls 91ch die Emu131onen von der dllgen Schlcht

‘scharf abscheldenoi- ’: | ;' — ‘1 . v -~ . n\

>,

Es wurde nun gefunden9 daB diese Nachteile vermieden

_—

‘werden konnen, wenn man die Relnigung und. bezw° oder die Nachwaa

5schung unter thilfehahme der waBrigen Schicht der bei der Koha‘
1enoxydreduktion gebildeten Erzeugnisse (1m folgenden eiﬂfach ala _

s
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Reaktionswasser bezenchnet) aasfuhrto Hlerbei bilden sich in kurger

Zeit klare Schichten, sodaB die. Trennung ohne Verldste an bliger -

schlcht stattfinden kann° | o R

. Weltere Vorteile dleser Arbeitsyeise ergeben Bi¢h v%r allem
bei der Aufarbeitung von Erzeugnisaen mit hohem Gehalt an séuerstoffu'

haltigen Verbindungen, insbesondere Alkoholen. Reinigt man ein sol- "
ches Erzeugnis mit einer der genannten waﬂrigen Losungen o&er wﬁscht B
\han es mit Wasser nach SO werden hierbei auch in dem Erzeﬁgnia ent-.«

haltene\AIKOhole extrahlert9 was. haufig nlcht erwﬁnscht ist Eenutzt

'man aber das ReaktlonSWasser als Losungsmlttel oder zum Ausﬂaécheng'
so tritt eine weitere Ve#armung des Erzeugnisses an Alkoholen hichtL;‘
ein, Ausserdem W1rd dle Menge des aufzuarbeitenden Wassers kleiner ;rw
“igehalteno .” SR ' M B
| TBei der. Befrelung des Erzeugnisses ‘von Estern,_z B mit Al-'“w
‘. kallhydroxydlosungen, hat man den”welteren Vorteil daB man*ln kﬁr-~f
zerer Zeit eine vollstandlgere Relnlgung erhalt und be1 niedrigérErv'

_jTemperatur arbelten kannof S Lf; ,:_1” s

7 - - Man kann also das Reaktionswasser ala Losungsmlttel fur

ein chemlsches Mittel verwenden oder auch  fiir 51ch allein oder 1m R

.Gemlsch mlt anderem Wasser -Zum- Nachwaschen der dllgen SChiChto&

D1e Behandlung der ©ligen Schlcht mit dem Rea&tiohswaaser

:kann in Jeder Piir die Durchmlschung von F1ﬁ851gke1ten an s1ch be~,57
kannten Welse fortlaufend oder in einzelnen Anaatzen ausgefﬁhrt

'werden, Z. Bo‘ln Ruhrbehaltern ‘oder durch Umpumpen oder in Turbo- T

- SR S / s

_mischern &nd dergl
1 ‘ o DAese Behandlung kann ebenso w1e dle Trennung der belden

Flussigkelten vonelnander bei gewohnllchem oqer erhdhtem Druck statta
flnden° &rbeltet man mit temperaturempfindllchen L6sungen, oder 8011

Iaus elnem anderen Grunde dle Dampfspannung des Reinlgungamlttels
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ﬁiedrig,géhalten werden,; 8O ‘kann man "auch Temperaturen unter 0° anwen-
-den, wenﬁldaa Syntheseerzeugnls alkoholrelch 1st In dlesem Fall hat
namllch das Reaktionswasser meist einen Stockpunkt von 10 bis wSO
'oder auch tleferw Man kann dle fﬁr die Reinlgung Verendeten Mittel
gu der widBrigen Schlcht nach deren Abtrennung von dem Syntheseer- .
zeugnls geben und dann die olige 8ch1cht im geWunschten Verh&ltnia

mit dem soO zubereiteten Reaktionawasser versetzen, man kann die Re-
agen21en aber auch vor einer Zerlegung der Byntheseerzeugnlsse die-

sen unmlttelbar9 z.B. glelch nach der Kondensatlon aua den Synthese»

gasen und ~dampfen zugeben°

D1e Abtrennung des ReaktlonSWassers kann fortlaufend ‘oder

‘nach zeltllchen Abstanden in geder fur die Trennung von FIﬁSSigkelten
fan 31ch bekannten Welse ausgefﬁhrt werden9 z. B durch Absltzenlassen

in grossen ‘Beruhlgungsraumen9 durch Abschleudern und dergloﬁ

- B e ; s;p ie 1 o

inn>von Schwefel feln gerelnigtes Wassergas w1rd bel 195 pis

200° 4nd 25 at in Gegenwart eines s0g. Elsens@hmelzkatalysators

i(hergestellt ‘durch Schmelzen: von Elsenpulver mlt aktlvierenden Zup

fsatzen 1m Sauerstoffstrom und. Reduktion dea geblldeten Elsenoxyduih.
oxyds) gesetzt Nach der Abkuhlung der Umsetzungserzeugnlsqe er—
.,halt man ZWel F1u981gke1tssdhi_‘fén, unten elne waBrige und dardber”

‘ eine dllge Schlcht0'31e werden vonelnander getrennt und gede fur R

_—

i . 1

f‘slch welterbehandelt T e e oo

‘._‘__‘_ ) 1

S Die ollge Schlcht wird ‘in. elner Menge von 149 £ je cbm Was— |
‘sergas erhalten; sie enthélt 46 % Alkohole und 47 % Kohlenwasser-; "

'-stoffe, hat eine Saurezahl von 9, 5 und elne Esterzahl von 18 3°:Die-
| waBrige Schlcht w1rd in -einer Menge von 134 g je cbm Wassergas er-f 
“halten° 313 hat dle Saurézahl 16, Das 01 w1rd auf folgande Wn*o‘

‘VOnldén frelen und veresterten Carbonshuren befrelt sv
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100 Teile 01 werden mit 32 Teilen der wéBrigen Schiéht, die -

vorher mit Natronlauge neutralisiert worden war9 und mit 6 Teilen

50 %iger Natronlauge, entsprechend dem 1, Sufachen ‘der. auf die geaamh
'ten Carbonsauren berechneten Ménge, versetzt. Das Gemxseh wird dann
};in einem geschlossenen Ruhrbehalwer 1 Stunde auf 100o erhitzt ﬁéh |
bei die Esterzahl im 61 auf 0,1 sinkt T S

, ~ Nach Ablassen der waBrigeh Schicht wird das 01 zWeimai

A}{? Stunde bei 60 ‘mit ge einem welteren Drittel/des neutralisieri

~ten ReaktlonsWassers unter Ruhren gewaschen° Nach je 10 Minutén

- Ab31tzzeit haben gich die Schichten getrennt, und die wasrige

-

Schlcht wird abgelasseno" |

l_ Der Vorteil dieser Behandlung gegenﬁber der Arbe1t$wei$egbbi
'fwder relﬁEE‘Wasser £iir d1e Alkalibehandlung und die Auawaschung ver-
wendet wird,- ergibt s1ch daraus9 daB im_ letzten n Fall beim Auswasched 
dep Ols eine EmuISIOn entsteht dié sich erst nach evnem‘Tage ab»' =

-

~ﬁsetzt

- ratentansprucno‘,f
Verfahren zur Aufarbeltung der Bllgen Schicht der Erzeug=
'Vnisse der Umsetzung von Kohlenoxyd mit Wasserstoff zu mehrgliedri-
.ge;:Ethenwasserstoffen neben grosseren oder kleineren Mengen flﬁa-
‘eiger qder feater sauerstoffha;tlger organischer Verbindungen, durchl
,Entfernung nichtalkohollscher sauerstoffhaltlger Verbindungen aue e
dieeer Schicht mlttels waBrlger Losungen von Mitteln9 die dieee ’
“Verbindungen zu blnden verxndgen9 und gegebenenfalls darauffdlgen~
des Nachwaachen der Schicht dadurch gekennzeichnet daB man dia
) Behandlung mit den waBrigen Eosungen und bezwo oder das Nachwaschen

R N
\Wasserstoffwnmsetzung'gebildeten Erzeugnlsse ausfﬁhrtom”,wgﬂw.
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