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'_Verfahren zur Herstellung sauerstoff-»

rhaltiger organischer Verbinduggen,

= .
f'Es ist bekannt dass man duroh Anlagerung von Kohlen—'

'oxyd ‘und” Wasserstoff ‘an- olefinisohe Verbindungen bel erhohter"

“?Temperatur und unter erhohtem Druck in Gegenwart von Kataly--

llsetoren»sauerstoffhaltige organische Verbindungen, insbesondere

b Aldehyde oder Ketone oder deren Hydrierungserzeugnisse, erhalten;;
lkann, sie gunstigste Temparatur fur diese Umsetzung liegt in B
"Bereich von etwa 80 bis 150%, . ' :

Es wurde nun gefunden, dass sich die Umsetzung be

. —
“‘soﬂders‘voxteilhaft‘gesfalten‘lﬁsst“‘wenn man die“Etnﬁirkudy‘

oo

von Kohlenoxyd ‘und- Wasserstoff auf’ die,olefinischen Verbindungen“
bei niedrigen Temperaturen innerhalb des Berelches ‘von 80—150o

heginnenlund bei hoherer Temperatur innerhalb des genannten
i

Beteichs zu Ende gehen lisst. *;.' ”"‘ - . A=
R .' :. :
R - Die Anlagerupg von Kohlenoxyd und Wasserstoff an. die‘m:

olefiniache Doppelbindung iet_mit einer starken Warmeentwicklung .

\werbunden,'sodass die Abfﬁhrung der warme groBe Schwierlgkeiten )
|

’ maoht, wenn man die Gesamtreektion bei hoherer Temperatur jf

. innerhalb dee -genannten" Bereichs durchfﬂhrt peginnt man’
402‘ '
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hingegen die: Umsetzung bei: wen1ger hoher Temperatur, so lasstf
—sich die entstehende Wﬂrme gut abfuhren, ohne dass hierdurch»
‘die Umsetzungsgeachwindigke1t zZu gering wurde. Durch Erhahung‘
der Umaetzungstemperatur gegen das Enda der Umsetzung wird
die Ausbeute an Anlagerungsvarhinﬁungen verbessert.;5w

Die_ bei verschiedenen, ellmﬁhlich ansteigenden ’
Temperaturen stattfindende Umeetauns kann in ginem oder -
’mehreren Gef&Ben durchgefuhrt werden» ‘Am vorteilhaftesten
1asat sich die Umeetzung im Rahmen eines kontinnierlich
arbeitenden Verfahrens ausfﬂhren, wobei man besonderei

gleichmﬁeige Betriebsverhhltnieae erzielan kann, die die

besten Ausbeuten argebéh. Man hat dann an’ einer génz
bestimmten Stelle Jeweils die’ duroh dle gleichmﬁﬁige_ L
.Zufuhr—von Fluaeigkeit, Gae und gegebanenfells Kuhlmitter*
sich einstellende Temperatur,'die man durch Abetimmung
'diasermFaktoren nach Wunsch beeinfluaaen kanno So f
kann men dte- Umsetzung bei etwa ' 100—155° beginnen ”f:‘
laseen, yobei'man durch Ahfuhren der entetehenden ﬁurme S

‘dafur sorggz_ggss die Temnﬁxaig: dieaen_Beneich_nicht

’uberateigt° Wenn die” Umsetzung nachl&aat, also ‘wenn - N
die W&rmeentwicklung und die Gasaufnahme zuruckgehen, ;_

'kann man duroh Fortlasaen der Kuhlung dafur sorgen. dass '

dia Reaktion bei hbheren Temperaturen, X-19: zwisoheﬁ etwa

135 < 145%, zn Ende geht. Die ‘joweils gunatigsten Tempe-;j

'fatureniin den verachiedenen Umsetzungsstuten hunsen ,
naturgemhs von dem Ausgangsstoff, dem Katalyaator und
den ubrigen Umsetzungsbedingungen ab.xnie Umsetzungl
luaet aich auch eo untgrteilen, dass.man im kontinuier-

il i
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Dhrchfluas, zuerst'in. einen GegHB_ untar Kuhlen
bei



gegebenenfalls unLcr Erwarmen, bei hoherer Temperatur arbeltet.

‘Man kann die Temperaturan sprunghaft ansteigen lassen, besonders
dann, wenn man in verschiedenen GefaBen arbeitet, oder auch einen
stetigen Anstieg wahlen. Letzteres ist im- allgemeinen dann zu
empfehlen, wenn die Umsetzung nur in einem GefaB ausgafﬂhrt wird.
' ' ~In) dem oben- angegebenen Fall erstreckt sich die Um-_._~
/setzungstemperatur uber einen Bereich von 45 o Man kann auch 1n
engeren Bereichen, Z'% B. von BO bis 100, 90 bis 115, 100 bis 135
: oder 130 bis 150°, arbeiten. Im 1etztgenannten Fall“wﬁrde also

- die: 1emperatur—bei Reaktlonsbeginn 130° und bei Reaktionsschluss

‘150 betragen._g

_;‘* Wenn man die- Umsetzung kontinuierlich in einem GefaB

'ausfuhrt, so ist ea zweckmaﬂlg, sie in zwei voneinander getrennten

;Umsetzungﬂraumen derart vorzunehmen, dass’die im ersten Teil'..

:entstehende Warme zur Erzielung einer hoheren Temperatur in dem.ﬁi

"zweiten Umgetzungsraum ausgenutzt wird. Eine fur diese Zwecke

‘-brauchbare Anordnung ist in schematischer Form in der beiliegendenl

Zeichnung dargestellt.r, B T

“Das Umsetzungsgefas besteht aus -einem- Hoqhdruckrohr a,

'in das ein zweites Rohr b eingesetzt isto.Durch das Rohr ©: presst

'man elne Aufachlémmung des Katalysators in den Olefin zusammen
mit einem ﬁberschﬁssigen Kohlenbxyd-Wesserstoff-Gemisoh in den “
von den Rohren a und ] gebildeten Ringraumu Das Rohr a ist von
einem Kuhlmantel d umgeben, der die Reaktionswarme abfuhrt Das
Kuhlmittel verdampft hlerbei zum Teil, die Dampfe werden im
Kuhler e niedergeachlagen. Derx Abstand zwisohen dem; Hochdruck-q-
rohr & und dem inneren Robhr'b. iet 80" klein, dass die mittlere

ﬂeglange, d1e ein Tellchen ‘des Umsetzungsgemischs zurﬂcklegen

.Y‘
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'mnas, am: znr Kiihlfl&che” Zn gelangen, gering isv. Die-Haupt- -

nmaetznng lasst sich dadurch auch bei sehr hoher Olefin-\

'konzentration gut beherrschen° Das weitgehend umgesetzte

'Bemisch gelangt, nachdem es den von “den Bohren a und b

'gebildeten Ringraum durchlaufen hat, in das Innerefdes

Rohrea b, wo die Umsetzung zu Bnde geht° Durch da .Rohr
Ewird hwer im Gegenstrom Kohlanoxyd und Wasserstoff eiuge-~M
blese “”Durch die bei-der Neohreaktion gebildete Wirme
*wlrd die Temperatur im’ Innenreum zwangsl&ufig hUher ge-" '
,halten als 1n dem Ringraum, da die hier entstehende wurme
inioht sofort vom Kﬁhlmedium fortgefﬂhrt wird. Anderer-,z
aeits wird aber"die“ﬂmaetzung gegen Ende Iﬁngéiﬁéﬂf-—
aodass keine Gefahr bestaht, daaa die Temperatur zu ;
~hoch-wirda-Erforderlichenfalls—kann -man- zuautzliohﬂé;—
Wﬁrme dnrch Vorwﬁrmung des bei f eingepressten Gaseé'
”einfﬂhrenu Hicht umgesetztes Kohlenoxyd-Wasseratoff-aemischf
7entwaicht ‘bai g. -E8= kaun im Kreialauf zuruckgefuhrt werden;f
fnas Umaetzungserzeugnis verlésst durch h daa—Umsetzunga- .
gefaB,~ A'ivg R o R . . “ .
Durch die Untermeilung ‘des Umsetzungaraumes:

in der tehend_grlauterten Weisa gel;ngt_aa,_selbst___
bei atarker Kuhluug vou aussen, daa Erluschen der ""
={Beaktion zu varmeiden, da duroh die ‘im Innenraum vof .:
581ch 5ehende Reaktion die’ 1m Ringraum befindliche
‘}Pluasigkeit immer wieder auf die Reaktionatamperatur -
gebracht wird,,;
" Beispiel 1. .

v
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Beisgiel 1.

“Durch zwei hlntere1nandergeechaltete, senkrecht stehendex

Hochdruckrohre von 200 mm Durchmesser und 8’ m Lange, in denen?='"
Rohre eingebaut sind, die zum Kﬂhlen bezw. Heizen dienen, werden
stundlich 500 Liter einerléuspension von 5 Teilen eines Katalysa-
tors, der auf Kleselgur nledergeschlagenes Kobalt (etwa 30: %)

enthalt, 1n 95 Teilen eines bei 215 bis 252° siedenden Paraffin—ﬂ

zeitlg werden 200 Ncbm Wassergas heI‘2OO Atmospharen Druck im

Gegenstrom zur Suspension gefdhrt. Der Flussigkeitsstand in beideu

Hochdiuckrohren wird etwe im oberen Funft

Gesamtlange ge-“,__
haltenp Im ersten Rohr hhlt man ‘die Tempera ur auf 135 y im" ‘
zweiten auf 145 o 95 % dea Olefins werden in Aldehyd ubergefuhrt.

Durch Hydrierung dea Erzeugnisses erhalt -man. ein Gemisch, aus:
dem. sich die. alkoholische- Fraktion bei :275-bis. 305 (760 mm)»ﬁ—-»-‘-
durch Destillation abtrannen lasst.

o - Belspiel 2°

In einem Hochdruckrohr von 200 mm: Durchmesser: und--

8 m Lange 1st ein Rohr von’ 160 mm Durchmesser zentrisch einge-

fugt wie es 1n der. heiliegenden Zeichnung dargestellt iat In

den Rlngraum werden bei elner Temperatum.von 130 stundlich 'ﬂ.’
250 Liter einer Aufschlammung von 4 Tdilen des ‘in Beispiel l
angegebenen Katalysators in 80 Teilen eines olefinischen Mlttel-
518 vom Siedebereich 220 bi§ 24o° und einem Olefingehalt von - “
30 % eingesprltztu Im Innenraum herrscht eine Temperatur von
140" bis 142 o Durch beide Raume werden inséésamt stﬁndlich\: .
150 Ncbm eines gereinigten‘Wassergases geleltet.;I

e g in dem’ Mittelbl enthaltene ‘Olefin i;f in der, ana"w

dem’. Ofen austretenden Aufschlammung gleichbleibend zu uber 95 %‘
A umgesetz
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'umgesetzt wordeno Dj° saue*stO)?haltigen Anteile bestéhen
‘in der Hauptsache aus Aldehyden; wenlger als 10 % sind

i

unerwﬁnschte Nebenprodukte°
Patentensgrnch. .
Verfah‘en zur Herstellung sauerstoffhaltiger
organlscher VerbLndungen, insbesondere Aldehyden oder Ketonen
oder de.en HJdriarungsprzeugnissen, durch Anlegerung VOn ’

'Kohlenoxyd uad Wasserstoff‘bei’etwa 80 - 150 und - unter

) erhohtem Dru*k an olefinische Verbindungen in Gegenwart

von Katalysatoren, dadurch gekennzeichnet dass man die

'Reakt;on, zweckmaslg 1o kontinuierllchen Betrieb bei weniger :

hoher, innerhelb des angegehenen Bereichs llegender Temperaturwm

et

~heginnt‘und sie;”vorte:ihart unter Ausnutzung der ent»

stehenden Reaktionswarme, be1 hohere  Temperatur innerhalb k

SOV W S

des angegebenen Bereichs\zu Ende fuhrto

I.G. FARBENINDUSTRIE- ARTTENGE SELLSCHAFT
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