. peroxyd in dem Reektionsprodukt, von dem Verh&ltnis zwischen' =~
‘der Menge Aldehyd und der Menge Wasserstoffperoxyd ebhiéngig: -

laut:

‘stoffgehelt in der Auflsung ca.. 60. MOl .
""Tdt‘alménge"’an ‘Peroxyden. =~ w0

[

K2 N

kS R T I N Lo - S — R "ﬂ_ﬂ e ‘. };zf:r;:
‘{_ o L iy . 2: 71 ;, _ . st . . Cim e

' R o ERR SISO W . . BT . = .

- R - . . . - v 3 o PR
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7 Durich Oxydéation von Propan mit Sauerstoff unter ge-.

" eigneten’ Bedingungen erhilt men flussige Reektionsprodukte, - .~
“ die nachfolgend mit dem Namen "Propenperoxyd! bezeichnet . S

-gind und" die ih~der Haupteache gus einer’ Mischung vorn Wasser,

' Wasserstoffperoxyd und Oxyalkylperoxyden bestehen. Diese
-Oxyalkylperoxyden werden nach der Kondensation des- Reaktions-

_produktes eus bei der Beaktion entstandenen Aldehyden (in
‘der Hauptsache Formaldebyd) = und Wasserstoffperoxyd gebildet

o

", 2 CHOH + Hy0p —--> CH,O0HOOCH,OH

k + Hy0p = _ =R |
~ i 'Infolgedessen ist die Menge .8nh freiem Wasserstoff-

“Unter den optimslen Reaktionsbedingungen (Temperatur
Kontaktzeit ' .5 Sekunden) betrégt der freie Wasser- -

't;,b_e_zogen a}zf die 7 K

© - Binzelheiten fir die praktische Durchfihrung des. ~~
Verfghrens sind in den nachf plgen,dgzﬁ@mgx%pprﬁépen-ni__ed-,er-,- v

. gelegb: . . -

S o yerfenren zur Herstellung von Perdxyden durch un~ .. . = .~
_» volllkommene Verbrennung von ‘Kohlenwasserstoffen (ein%e—
. reicht em 10.April 1940, erteilt am 15.Dezember 1941). =
Patentanspriche: .. o L -
1. . iVerfahren zur Herstellung von :Peroxyden durch un--.

- '&‘\ ” vollkommene Verbrennung von:Kohlenwasserstoffen,; da-

-1

-durch gekenmzeichne®, dass die Wand :des Raumes, in dem -
‘die Verhremung stattfindet, aus nichi-rostendem Metall
besteht und ‘dass die Wendtemperdtur 200°C nicht Uber-

 steigt. . e e

Ea AN
B

- ' VWerfahren ‘laut 1., dadurck -gekennzeichnet, dass ein

" Reaktionsgefiiss von grossern :Inhalt:im Verhaltnis zu

:seiner Fléche, 2z.:B. ein kugelfdrmiges Reaktionggefiss

..%, .Werfshren laut 1., ‘dadurch gekennzeichnet, dass das
7" .Ges-an der -Wend des Resktionsgefisses entlang sirdmt, -

o cmach ma‘nt;g:e.sf:inz{en 4im Reaktidonsgeféss reagieren }ﬂsst.

"4 Verfehren leut 1., dadurch gekennzeichnet, dass aie

PO




. Reaktionsprodukte schnellstens abgefuhrt und gekuhlt L
”-—werden‘ ’ iR ,

~y
. -4

2. Holl Patent Nr._ 52522 j ' L

Verfehren zur Herstellung von Wagserstoffperox B
durch unvollkommene Verbnennung von gasformigen gesgttig- }
“Ten- Kohlenwasserstoffen mit zwei oder ‘mehr Kohlenstoff-
atomen_(eingerelcht em’ 10 Apr11 1940, erteilt am 15 Dezem-
berfig4i). ¢ o T

Patentanspruche. |

‘*1, “Veérfahren zur. Herstellung von Wasserstoffperoxyd

- dadurch gekennzeichnet, "dass’ gasformlge gestittigte

.  Kohlenwasserstoffe mit zwei oder mehr Kohlenstoffatomen

e “im m MolekUl; bei ‘einer Temperatur zwischen 440 und 500°C

R ' ‘mit. Hilfe von “Sauerstoff unvollkommen verbrannt werden,

wobel: dds Volumverhalbnis zwischen diesen Kohlenwasser— - ‘
~.stoffen und Sauerstoff mlndestens 4: 1 vorzugsweise .

;_7 1 oder ‘mehr, betrigt.. ' .

s Qg Verfahren~1aut -1sy--dadurch- gekennze1chnet~~da@s die- S
' entstandenen’ Reaktlonsprodukte, .abhéngig von dem Druck,
- soweit gekﬁhlt werdzsn, dass das erwlinschte Wasserstoff—
. .peroxyd. in das. f¢uss1ge Reaktionsprodukt libergeht und.
Z“Nebenprodukte “wie Formala“hyd und. Acetaldehyd in Dampf-
, form blelben ' i _
3 Holl Patent Nr 55114. - R A I
Verfahren zﬁr Herstellung von Wasserstoffperoxvd aus
unvollkommenen Verbrenpungsprodukten von gasformigen Kohler-
- wasserstoffen durch fraktionierte: Destillation nach Ent-
fernung oder: Umwandlung der vorhandenen organisgschen Peroxy—
~den” (elngereicht am 5. August 1941 e*ten.lt am 15.Mérz 1043) Q—

“;°u‘“PawentanspTuche - .

1. Verfahren zur Herstellung von Wasse fperoxyd aus .
.0 unvollkommenen Verbremnungsprodukten gasfdrmiger. Kohlen-
"1 wasserstoffe, dadurch gckennzeichnet, dass das Wasser-
“t:stoffpercxyd durch fraktionierte Des%illation gewonns '

'I"

o

v wird ; ‘nachdem -@ie:vorhandenen ‘orgenischen Peroxyden eht-
”’rnfernt oder ‘umgewaridelt rsind. S -

2. Verfahren laut 1., dadurch—gekennzeichnet ‘dass die
_MorganischenkPeroxyden durch Umwandlung in Sﬁnren ent-
fernt.werden,: wozw das -unvollkommene Verbrennungsprodukt
-ginige Zeit, xvorzugsweise auf eina"memperatur zwischen '

40 -und 100°C erwarmt wird. o ; i

Verfahren 1gut’ 1. oder 2 dadurch gekennzeichnet, dass
“<die Praktionierte - Destillation 8o ‘vorgenommen wird, dass

- ouéine, .Mischung von Wasser und- Sgurenaus der Spitze ‘einer ®
w_ﬁersten Rektiflzlerséule 4ritt und Wasserstoffperoxyd

PR




Bodenprodukt ble~bt d:e.obenw,us Le & v
" Migchung in eine: ‘Zweite. Bektiflzieraaule; etwa in der =
';@g,bgebracht wird und- der -oben’ aue ‘diesér SEule kom-
Y Wassgrdampf ‘iber ;éinen ﬁhle” in a Destillier— S
1 zurﬁckgefuhrt wir‘”“" 5 £ _ :

«"'-VERFAHREN§WEiSE'
o DER SEMITECHNISCHEN APPARATUR

o Eine:stéhung von. 12 7 m3/h glichs bchst prozen— g
J‘gw?tiges'Propan (1) und 4,8; m3/h Sauerstoff (3) wetden dem Reak- .-
Juotionsgefass. {2) tver. ein ‘Reduzierventil. und -einen Mergermesser Zu-
gefuhrt. An Stelle von auerstoff kann im Notfalle aer @ppa— .

_ ratur .auch StlckStJ g z’gefuhrt werden. ‘

L . Dar éine .grosse’ " setzung.der bel der
Reaktlon geblldeten Peroxyden fordert “§5% "das Reaktionsge- T
fédss - um das- Flache—Volumverhaltnls moglichst klein zu hal-,¢

ten ~ kugelfdrmig ausgebildet.

: “Un éine Zersetzung der” gébtldeten“Propanperoxyden B
vermeiden, ist das Reaktionsgefiss -(in dém Patent Ny. 52521 -
_beschrieben) “innen~mit V,A-Stahl’ ausgeschlagen und mit einem

. Luftkﬁhlmantel versehen; “der-es gestattgt .die. Reaktlonswandj,;

bis auf eine Temperatur zu kdhlen, dleu ber dem Taupunkt des S
: aktionsgutes 11egt : Lo

o : /S uerstoffmlschung ird.- durch eine ring- ;”'1
-Armlge.Spalte defartlg .dia Kugel gefuhrt ‘dass. sie an der. _
.Wand entlang nach unten stromt und - in e1ne drehende Bewegung

v . commb..

L Zur Einleltung qer Réaktionfwirdwdaayvﬁnagem1sch_miimﬁﬂ_
elner'Zﬁndkerze entzun&etw%wachdem die~Réék£ion in Gang ge-.- -
kommen isgt;. ‘ist: eine. “Fremdzindung nieht mehr erforderlich. -

- Di€ Reaktionstemperatur wird. durch Variiernng des Sauerstoff-

< . gehaltes des zugefﬂhr én Gases’ “aufca.465%¢" eingestenx Ver—-

’“’mutlidhélst aer; benotlgte ProzentsatzQSauerstoff niedrlger .

- alisrd: Schema angégebeﬁ..,«. , e .
rch die Leltun

... Das. gasformlge ‘R WAXe CC
»-(6) die nuxr soweit geki t~*gt “dass ~-d4as be
entstehende Wasser noch. ubew séinem. Taupunkt liegt dem -
Kihler (7) zugefiihrt dort ‘auf -ca.35°C abgekuhl% Bei die-
‘ger:Temperatur: blelben noch . bedeutende.Mengeniaq:Aldehyden -
-£Aceta1dehyd) “in qer Gasphase,vwodurdh.dep ¥ fD e Wasserstoff-
pa oxydgehalt der Beaktlonsflﬁ ¢ als wenn
eine nledrigere Temper

Das aus dem .Kihler sust '“

passiért einen zweiten: EBiskiihler (8)*3, .;an M] ekﬂhlt
wird, um unerwiinschte Zersetzung zu un erb dé y -
dem:VOrratsgefasa -(.9):. gesammelt.wPro ‘Stunde weraen ca.~1,5 _
Liter Peroxydfltssigkeit gehil&et mit eing aktiven Saner—_ o




- stoffgehalt von. ca 18 mr aeq. pro cm3 Von diesen 18 mg aeg
31N gwl ‘aeq asserstoffperoxyd' "8 mg aeq. Oxy '

» ; itoffperoxyd Zu
isolieren werden in-e ner. nicht'@m, 1618, an ”gegebenen.ﬂekti-
‘ fiziersaule die organlschen Peroxyden” seléktiv in Ameisen—
gure (Essigsaure) und Wasserstoﬁf umgewandelt laut: - -
*”‘CHQOHOOGHZO ) ; : '
wghrend~dﬁ§“Wasserstoffperoxyd'prakt1sch ni’h‘ angegriffen

Dure Rekt1f1katlon mit Dampf*ist vorgqsehen 30 %-
sserstoffperoxyd” : : ~(E iy Eure) azeo-
V'gewinnen.y ' e

34 3o 0338 e T R
e .' Dieses Gas. wird mittels Schwefel #urewdische (11} von
?[‘:Propen befreit und durch- die’Umlaufpumpe] (10) “zum Teil wieder -
”ﬁ;anfs neuefin das Reaktionsgeféss (2? gefu : .
,ADSBEHTEN»OHNE ZIRKULATION L ~-;;;,;3, R ]
Propan 1,5 ther/h {

Laut Schema werden aus 12 7 m3/
Propanperoxyd gewonnen; aus. 100 m% hyPro

:;ter/h Propanperqud (spez Gew =ALE)L
o € 20" mg- aeq. ; ex'om3 und

I R T O - -
einer Rekt1f1katlonsausbeute on ! ca. %2k%nnten also 2**
100,“ eln:efﬁhrtes Prqun’*" L :

s etwa 0,6
€ uggewandelt
pan. eine o

T Daﬂdas Reakx onspro t. per.
Mol, Aldehyd enth#lt, der zu ca. 70 % in- SHure
: | kpnn ‘man - “bed- einem Einsatg vqn*"OO m3 P

on” 6180 ca. 12 Ti-



P T

- (Essigeaure) (Das Mol Gewicht der Mischnng von,Ameieen-  ‘w
~ pEure rund Easigs&ure ist guf 50 angenommen.) . .

" Die Ausbeuten an Wasserstoffeuperoxyd $91 Zirku-—;
~lation des Reaktionsgases k®nnen -erst nsach. Abschluss. aer
aemiiechnischen Iersuche angegeben werden. e _

e -
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