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Verfahren .zur Herstellung on sauerstoffhaltlgen

sanischen-Verbindungen.f

Zusatz zum Patent see ee (Anmeldung I. 7l /00 IVd/lZ o)

‘—Gegenstand des Patents;;.;-;; (Anmeldung 1. 71 700

fIVd/lz o) ist e1n Verfahren Zur Perstellung sauerstoffhaltiger

(organlscher Verbindungen, 1nsbesondere von Aldehyden und

Ketonen und- gegebenenfalls von Alkoholen, bei dem man Ver—

,blndungen mit oleflnlschen Doppelbindungen bel erhohter Tempera—

ftur und unter erhohtem Druck mlt Kohlenoxyd und Wasserstoff in"
,Gegenwart von organischen, in organlschen Losungsmitteln 105-; 

'lichen Metallverbindungen behandelt. ' v; g-'_‘v'.g 34

Es hat 51ch gezelgt dass, dle in dleser Welse herge-

';stellten sauerstoffhaltigen Erzeugnisse haufig sehr v1e1 weniger
"von dem Katalysatormetall enthalten, ‘als- ursprdngllgh dem Aus—‘m
.gangsstoff in Form der gelosten Metallverbindung zugesetzt war.

ﬂEin groBer Tell des Katalysators geht verloren, 1ndem er sich im

Umsetzungsgefaﬁ, insbesondere auf darln enthaltenen Fullhorpern;

‘héée,¢fest;anggprdneteqﬁzusgtzl*phen,festgnwKata;ysatonenﬁwniederzw
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Es wurde nun gefunden, dass man dlese Katalysator—'

bestandtelle fdr -die Umsetaung An sehr elnfacher Yeise w1eder'

i et i o

*nutzbar machen kenn, wenn man: nagh_}angerer Umsetzungsdauer"”

idle Umsetzun ,unjerbrlcht und durch den Lmsetzungsraum bel ’
Terhohter Temperatur, zweckmaexg untex erhohtem Druck, Kohlen- _
ioxyd und 8in zum- Losen organlscher Vezbindungen der Katalysatol
;metalle geelgnetes Losungsmittel leltet° Zweckmaﬁlg setz* man
;dem losungsmittel noch elne gerlnge Menge ezner organlachen
‘Sdure zu, dle zur Bildung eJner losllchen ﬂetallverblndung
befah1gt 1st 'z.B Fettsaulen oder- Fettsaulegemlsche ode: cyclu—

aliphatieche oarhonsaurenr—zuB ‘Hexahydrobenzoesdure oder- Naphtheu?au‘ea.
“Es blldet SlCh dann aus dem im: Umsetzungsraum niederge-:,_____

schlagenen Metall und der Saure unter dem Elnfluss des L

Kohlenoxyds das. entsprechende Metallsalz; das 1n dem mit-

verwendeten Losungsmittel gelost w1rd. '_

Als Losungsmlttel e:gnen Sloh insbesondere

seuerstoffhaltige organlsche Flussigkelten, z B Alkohole
| B
Ester, Ketone oder’ Aldehyde, 1nsbesondere die” durch

-»Reduktion der durch1Koh1enoxyd—ﬂaseerstoff—Anlagerung ";f

.an Oleflne erhaltllchen Aldehyde nergestellten ‘Alkohole.
- "*," Dle Elnwilkung von Konlenoxyd geschleht
zweckmaﬁlg be: Temperaturen zwischen 50~ 250 und unteff

‘Drucken von m:ndéstens 30 Atmospharen. D1e Behandlung kand

‘solange durchgefﬁhrt werden, blS alles Metall aus.. dem.f
;UmsetzungsgefaB -entfernt. ist-'zweckmaﬁlger 1st es, dle

’Kohlenoxydbehandlung vorher. bbzubrechen. PR

Fot e 50 erha}tenen‘fa§55§€h lbellcher Ver: .

bindungen der Katalysatormetalle konnen ohne weiteles

Lwieder lalsl Katalysator elngesetzt werden,~1ndem man 51e,

‘gegebenenfalls
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gegebenenfalls nach welterem Vérdunnen mit_Losungsmltiel dem«-~;;-;
olefinlschen Ausgangsstoff zusetzt Auf diese Weise ist es mbglich,
‘aie’ katalytisch wirksamen Metalle, ZoBo Kobalt oder Nicke immer '

wieder fir die Umsetzung nutzbar zu machen, sie konnen sozusagen

im Krelslauf verwendet werden, sodass die'Verluste an dlesen o
wertvollen Metallen auf’ e1n gerlnges MaB zurdckgedrangt werdeno .
Das’ Verfahren macht weiterhin -das: haufige Offnan der Hochdruck-

gefaBe zum Zwecke der Metallruckgew1nnung uberflussig.

L o ﬁ; Beispieln i ,
Durch ein-stehendes Hochdruckrohr von 2, 5 Liter Inhalt,

das mlt einem auf Bimsstein niedergeschlagenen Kobaltkatalysator i

‘einem Druck von 200 Atmospharen unter Aufpressen elnes Gemisches'V

7}von Kohlenoxyd und Nasserstoff im Verhﬂﬂtnis 1 3 l bei 160

stﬁndlich‘?OO cm3 eines Gemisches“§u§“97 ,25. Gew. % eines Synthese—,_
= 50—100 ) mit"65" % Olefingehalt_*Z

"Benzins (Kp°760" ;0 Gew.% einesfj
cals. Losungsmlttel fﬁr den Katalysator dienenden Alkoholgemisches,:f
_'das durch Anlagerung von Kohlenoxyd und - ﬂasserstoff an das '

%ﬁSynthese-Benzin (Kpo760—= 50-100 )y anschlieﬂende Hydrierung und

deestillatidn des Paraffinanteils erhalten worden ist, und ,g,;
O 75 Gew.% das Kobaltsalzes ails sogenannter Vorlauffettsaure (aus
der Paraffinoxydation stammend Durchschnittsmolekulargewicht 142)
Die Ausgangslosung enthalt etwa 0, 12 % Kobalt Das den Umsetzungs-;’
raum verlassende Umsetzungsgemisch enthalt im Durchschnitt nur S
~noch Oy 006 % Kobalt ----- Es- wird- bei 190 unter 200 Atmospharen Druck
unter Verwendung eines durch Ghrom aktivierten, auf Kleselsauregel
niedergeschlagenen Kupferkatalysators hydriert. Man erhalt so in
;mehr als-90 %iger Ausbeute, bezogen auf das eingesetzte Olefin,

ein Gemisch primarer und sekundarer Alkohole, das siqh leicht

von'f
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~yon-den- mltgefﬁhrten Parafflnkohlenwasserstoffen trennen—iasstr‘

fdenn die-Umsefzung— : ]
-'150 g Kobalt (als Metall berechnet) im. Umsetzungsraum nleder-‘
,geschlagen sind, stellt man die Zufuhr von Wasserstoff und
Ausgangslosung ab und leltet durch das mit Kobalt angerelcherte~
ngmsetzungsgefaB unter elnem Druck von 150 Atmospharen und
?bel 150° Kohlenoxyd und stundllch 700 cm3 elnes Gemlsches_ 
tvon 75 Gew % des oben erWahnten Alkoholgemlschs (als Losungs—
'mittel) und 25 Gew % Vorlauffettsaurem_ln etwa 12 Stunden
ierhalt man’ s0 etwa 6 9 kg elner Losung m1t 1,2°% Kobalt-
-gehalt Es 31nd somit 83 8. Kobalt gelost -und- aus dem Um—

“setzungsraum entfernt worden. -Die- Regenerat1on wlrd nun

des frischen oleflnlschen Synthese-Benzins und setzt die

-Losung die_g 024’Gew %-Kobalt“enthalt"—unter‘den oben

beschrlebenen Bedlngungen im gleichen Umsetzungsraum ohne

Katalysatorwgchse";und ohne wéiteren Zusatz gelosten
Katalysators um. Die ‘das’ Umsetzungsgefaﬁ verlassende:
Losung w1rd katalytlsch ‘hydriert. Man erhalt so in tber

.90.%igez.ﬁusbeumeﬂ_bezogenmauﬂ_das-eingesetzte~OLefinr—-

prlmare ‘una sekundare Alkohole.iVenn im Umsetzungsgefaﬁ
ﬂw1eder eine’ groBere Menge Kobalt nledergeschlagen worden L
'1st, w1ederholt man - die Kohlenoxydbehandlung. Auf dlesep

§——

Heise kann d1e Umsetzung v1e1e ﬂochen erfolgrelch durch-
*gefﬁhrt werden.x
Paténtanspruéh:'

l) Verfahren zur Herstellung sauerstozl—

=y

haltiger organischer Verbindungen, insbesondere v0n

Aldehxden '
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Aldehyden und Ketonen und gegebenenfalls von Alkoholen, in ﬂeiter—'
bildung des Verfahrens nach Patent. ... . (Anmeldung 171 700«*
IVd/12 o), dadurch gekennzelchnet, dasé man nach langerer Um-

setzungsdauer durch den Umsetzungsraum be1 erhohter Temperaturfn

wnd ZWeCkmaBlg ‘bei. erhohtem Druck Kohlenoxyd und e1n Zum- Losenj
organlscher Verblndungen der Katalysatormetalle geelgnetes . JT
Losungsmlttel, sowie zweckmaalg e1ne organlsche Saure, die. zur
Blldung losllcher Metallsalze geelgnet 1st leitet.»

' 2) Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekénnzeichnet,

dass man uie erhaltene Losung dem oleflnlschen Ausgangsstoff

zusetzt.
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