v'“RUhHRCHEMIE A.KTI“NGEQI)JJLSCHAF 2
: Pat.Abt. Ham/qu :
R654

Oberhausen-Holted 8, Jamuar 1943

Verfﬂhren zur Herstellung sauerstoffhaltiger ‘Kohlen~

rch katalytische. Nassergaa- -

137> oY stoffverblndungen au
1), .

anlagerung ‘an Oleflne'

Av_Es 1st bekannt da
: stoffgemische. und _andere ung

B 31ch oleflnhaltlge Kbhlenwasser-
esittigte. Kohlenstoffverb1ndungen

mitol Hassergas auf. katalvtischem Wege umsetz°n lassen (vgl. 2. B.
" franz. -Patent. 860 . 2?9) Hierbei entstehen sauerstoffbaltige

‘ Produkte von' melst aldehyd-
: derartlgen Umsetzunnen hat'm

oder ketoartiger Beschaffenheit. Bei
an bisher in’ oglichst wasserfralen_

,Medlen gearbeitet"~wobei“nea
und- Umsetzungstemperaturen v
Anwendung kamen. .;?" -

ktlonsdrucke _von: wenigstens 20 atu
on” annahernd 50_bis 200°c -Zur

- e,
e

" o Es wurde gefunden,
Wassergqsanlagerung bei unte

daﬁ man elne derartlge katalytische
rhalbivon 200 °C,- .gegebenenfalls. bei«»

~weit: untezhalb von 200°c ligg hden Temperaturen mit groBem Vbr--
~teil in- Gegenwart von Wasser durchfiibren - kann. Die bei der:

~lReakt10n vorhandene wasserme
“der zu behandelnden Oleflne

nge rlchtet eich nach der’ Siedelage
oder- Olefingemische. Hlerbei ist es

zweckmaﬁlg, wenn bei der. Verarbelxung_voanIeflngemischen*nlea§=f

rer 51edelage gerlnge und - bei
- hoher S1ede1age griBere Vass

i v@rarbeltung von Ausgangsstoffen
enmengen Zur Anwendung gebracht

werden. .Die Wa5°ermenge ¥ann in weiten Grenzen schwanken und je
“nach’ qiedelage 0,7 bis-100 Vol,.-% des’ zar- Umsetzung kommenden 1{

-oleflnlschen Kohlenwacsersto

C Be1 Gegenwart von
ten an &ertvollen sauerstoff

ffs umfassen.

wasper ergeben sich’ erhohte Ausbeu-v
haltigen Produkten.~D1e ‘Ausbeutes™

‘steigerung kann ‘bis. zu 300 % erreichen. Die. erforderliche Reak-
tlonszeit wird’ durch das vorhandene Wﬁsser beeinfluBt

L Weiteze Einzelheit
beisplelen zu. entnehmen.-

“Ausfuhrungsbelsplel-n )

en sind den nachfolgenden Ausfﬁhrmu@n

VOn einem oleflnhaltigen Kohlenwasseratoffgem1scn, uus

zw1schen 41 - 74°c siedete und .73 % Oleflne enthielt, wurden

,710 g mit 45 g eines- reduzie

rten Kobalt-ThoriumpMagnesium-

~K1eae1gur—hontaktes vermlscht und in.einem druckfesten Ruhrwerk-

gefas 17 Stunden ;ang mit Wa

ssergae behande;t Hierbei wurde
p



. 2'1

unter lebhafter Durchrﬁhrung ein Reaktionsdruck von ’50 atu und”
eine Arbeitstemperatur von 135 ¢ aufrecht- erhalten,- ‘Aus. dem ent~
stehanden Rea'tionsprodukt ko.nten 180 g sauerstoffhaltige Ver-*'
blndungen isoliért wwrden,gdle m:t-sa1zsaurem-Hydroxylamin i i
Oxlme bildeten. ‘ - : : : :

. ) Wurde abwelchend von dieser blsher ubliehen Arbeits-
1welse be: sonst glelchen Bedlngungen unter Zusatz von' 35 cbm " f“
- Wasser gearbeitet das dem- Reaktlonsgemisch zugesetzt—wurde, 80"
* konrte. die’ Wassergasbehandlung berelts in 14 Stunden beendet
werden. Im Endprodukt waren-in55esamt~495 8 oximblldende Produk-~
te vorhanden. '

Ausfuhrungsbeiuglel 2~1

,on elnem_zwischen 74———403——516denden Kohlenwaoaeru——'
stoffgemlsch, das g % ‘Olefine-enthielt, wurden 712 s. m1t :

“45‘g “desTim ersten’ Be13;~el varwendeten Kontaktes vermlscht und
dlese HMischung 9 Stundzn- lang bei- 136°c und’ 140 bis" 160 atu miti
~Wassergas behandelti~Im" Dndprodukt waren 300-g oxlmbildende e
°toffc vorhanden. : : :

. - Wurce d1e gle1che Olefinmenge mlt 40 g wasser vermlscht
~und danaeh 10 Stunden unter-gleichen Bedingungen mit Wassergas ‘
behqndelt, so konnten,aus dem.Reaktionsprodukt-442~g~oyimbildende

-Stoffe 1sollert werden.

Ausfuhrungshelsplel 3

Vcn einem ~w1sehen 156 <~ 179% siedenden aon;enwasse;-l
. stoffgcmlsch, das’ 50 % 0lefine enthlelt, wurden 4480 g mit 90 g
des erwahntén Kobaltkontaktes vermlscht und darauf 9 Stunden
lang bei 137 C und 155 atii_ mltmwassergas behandelt Aus den
-erhaltenen- Reaktloneprodukten lleBen sich 226 g oximblldende fﬁf
Verblndunben 1solleren.

. Wurde dle glelche Oleflnmenge vorher m1t 40 g wasser .

vermlscht und dunach unter denselben Reaktlonabedlngungen 17 -
_,utunden lang mlt Wussergas behandelt,wso konrten aus.‘den erhal—
670 & ox1mb11dende“Ante11e gewonnen werden..

Ausfuhrungsbe;sglel 4 -
.'-'~-~ f'VOn elnem‘ w1schen 239 e 258 c 51edenden Kohlenwasser-
Pl
stoffve 1sch, daS~zu £2 % aus Oleflnen bestand, wurden 778 g
mit 45 g~ des erwahnten Kobeltkontaktes vermischt und. darauf
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4 Stunden lang be1 38 c und 148 atﬁ mit Wassergas behandelt.--
Aus den_ﬂntst -enden Reaktionsprodukten lieBen sich 100" g
oximblldendy Bestandteile gewznnen. fj : SR

_ Wurde dle‘glelche Oleflnmenge (778 g) vorher mit 540 ‘g
Wasser verm1eeht und. darauf - unter denselben Reaktionsbedingungen
=10 Stundcn lang mlt Wassergas behandelt, so ‘konnte ‘man-‘aus’ ‘dem”

: Rcaktionsprodukt 320_g ox;mblldende stoffe isolieren."

Patentansp;gch

~—~1:1~Verfahren Zur Herstellung sauerstoffhaltiger T

: KohlenstoffVcrblndungen durch katalytische wassergasanlagerung
Zen Oleflne ‘oder- oleflnhaltlge Kohlenwasaerstoffgemlsche, a a -7%
*-d*u"r”c h g ekennzeichne t, dad die Umsetzung, -
unterhalb von: 200 'y gcgebenenfalls welt unterhalb»vo :2Q0°
1n Gegenwart von Wasserdampf durchgufdhrt wWird, wobeifuberatmo—"
spharlsche Reaktlonsdrucke ‘zur Anwendung kommen..-'_ﬂ.,.,p4,;*“

. 2 ) Verfahrer- nach An_pruch Ty dadurch gckennzelchnet,
daB 51ch der %asserzusatz zuf 0,1 b1s 100 Vol.-7 der zu behan-.
“delnden Kohlenwasserstoffmenge b~lan££.
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