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Neuanmeldung zum Synol-Verfahren: sz . 7’3&75 /’%;}»“,v -
“Verfahren zur Herstellumng von sauerstoffhaltigen Verbindungen,
wvorwiegend Alkoholen.®™ i . o e L

Wir haben bereits eine Reihe von inmelidungen mit Ihnen gemeinsam sus—
gearbelitet, um dezs von uns gefundene Synol-Verfahren 80 weit als wmig~
lich ‘abgudecken. ¥ir hatten jedoch infolge der zahireichen Vorbe—
schreibungen -auf .dem Geblet der Xonhlenwasserstoffsynthese grofe ‘Schwie-
rigkeiten, einen eindeutigen Schutsumfang aafzustellexn. Die Températur-
grengen “bei der Synol-Synthese sind so, wie sie fir die gleichen Kon-
takte anchk schon bel der Kohlenwasserstoffsynthese beschrieben” worden -
sindg =0 daf wir mit Angabe von Temperaturen allein keine Abgrenzung
erzielen konnten. - .

~Ba. fiel nna - wmnn _aine nens ENglichkeit¢ sixn, éie mir Ihmen in dem beilie~
genden Enteurf idermitteln. Sie grimdet aich auf die uns schon lznge
bekamnte Tatasache, da8 me= mit Jedem fir die Synol-Synthese eingesetz—
ten Lontakt such Echlienwzsserstoffe synthetisieren kenn, wenn esn doat-
lich hShere Temperaturen wihlt. Dies kanm auf zweioriei Weise gesche—
hers '

a) Man kann den fiir die Synol~-Symtheses reduziexrten und dafir e
getzten Xontakt durch Steigerung der Temper=tur anf einen stfirkerer
Umsatz bringen. Hierdurch tritt nur eine =sskr viel raschere Schi-
digmmg des. Kontaktes ein, die wiederum eine TemperaturerhShung not-
wendig macht, nm den gieichen Umsatz beizubehalier. Anf diese wei-.
re kann men immer mehy in das Gebiet der reinen Xohlenwasserstoff-
asynthese hineinkomnren. Diese Umstellung suf /die Xohlenwasserstoff-.
synthese hat Sedoch dem Wachitell A=8 d1e Tobomodsness 3oz ¥ontohe
%¥es wesentlick herabgesetzt ist. Er setst sich schneller mit hoch-—
siedenden Produkten umd mit Ruf zu und mm2 dann zusgebaut werden.

b} Een kemn glex auck den zomst LUxr Symol-Synihose bestimmten Kombakt !
in elner weniger aktiven FPorm anwenden und so0 von wvornkereiln eine |
hthere Syntheselemperstur erforderlich machen. IMes kanz man s.B.
bel mnseren dichten urd Xkleinstilckigen Schmelzkontakien tun, indem
man sie mit nur wenig Wasserstoff, z.B. im Verhilimis 1 3 10 Je
Stunds, reduziert, wie wir dies dei unserer friheren Ardbeiisweise
getan haben, oder man kawn einer fTiir Synol-Synthese mit hoher Was-
serstoffbelastung {1 : 3000) redusisrten Xontakt machiriglich :
durch geringe Sauersicffmengsn stwas schiidigsn oder ihn anch von:
vornhereln nur sehr kurs und unvollstindig redusioren. Er hat damn
schon su Antang eine hhere Synthesetemperatur und giv: Sororzugct
ZXohlonwasserstoffe. .

Diese M 1ten haben wir in dem Tex?t nichit so susfihrlich darge~
legt, da vielleicht nicht richtig ist, dies dem Priifer genax =n
38 zch.iiiem. Es ist ihm sonst vielleicht leichier mSglich, uns wagen
“E fxther eingereichter Anmeldungen Schwierizkeiten su machen.
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Tix Eommesn im =msers= Exnitzurf gu eirner Ehnlichen !omnliemm_g- wia mie
Fischer und Tropsch in ihren Anmeldunger gewihlt haben, nEmlich Syn—

" these bei Temperaturen, die unterhald der Methandildung liegen.

Falls wir die vorliegende Anmeldung dis sum Patent bringen kinnen,

. wirde sie bel weltem die wichtigsite Anmeldung werden und als unsere

eigentliche ‘Hanptanmeldung anzusprechen sein. Wir legen: deshald denm -
allergrBsten Wert darauf, éaB sie so schnell wile nSglich deardeltet
wird. Bine Gefahr der Uberschneidung mit unseren friiheTen Anasldungen
sehen wir eigentlich lediglich inbezug - auf,0.2. 13 281. In ihr werden
in den Beispielen jJjeweils Synthese= bei hBherer und bd=i niederer Tea—
Peratur gegeniibergestellt, wobdei die hShere Synthesetemperatur gerin—
geren Alkcholgshalt bringt. Jedoch ist diese Anmeldung Xedigliich anf
die durch Gasetzung erzengte Tarmeentwickluong abgestellt, die enﬁsp::e—
chend-.geringe?r sein muf zals diejenige £irx Kch.-__..saers*oﬁerseugmg E:
¥ir heder uns bemtht, in der vorliegenden Neusnmeldung -eine daven .
deutiich abweichende Iormlierung su finden. Sollte dies nach Threr:
Ansicht nicht gelungen sein, siso eine " berschneidung mit Jieser oder
einer anderen Anmeldung vorliegen, sc ditten wir Sie, tPotzdem einen.
Entwurf einrsureicken, aunch anf dle Gefahr hin, daf wir sputor bei
0.%. 13 281 entaprechende Ab&ndemgen freflen musten.

Wir haben mit Hexrrn Dr. Luber snli8lich seinpex Anwesenhcit in Lenm.
an 18a. September bereits die Frage exrSrtsrt, oD man diege Ammeldung.
einreichen soil. Eerr Dr. Lubexr ket dies. be;}e_ht, vad wir bitten. Ihz'en
zustiindigen Sachbearbeiter, gegebenenfalls =14 Sexrrn Dr. Iabor . Ehew
die von uns im einzelmnen erbrterten Fege zur ¥Weiterbearbeitung der An-
wmelduong zu sprechen. Solliten sichk noch irgendwelche Schuerigkeiten
bel der Bearbeitung ergeben, so wéZre unser Herr Dr.¥Fenzel dexeit,-
ihrer Klirung nach ILuldwigshafen zu kommen. In diesem Palle bittex =':‘.r
Sie ue sofortige fernschriftliche Benachrichtigang,: aami‘b wir einen
Zeitpunk‘t biexrfiir vereinbaren kinnen.

AMMONIAKVWERK MTERSEBURS
Anlage. : Gese!(schxt :;?eschrankterHaﬂung s
> 2,
;," /’ j o Cf




-1 e eer. S A
L >4 ] vvvn-s-—‘r ‘“‘ -

vertahz-en sur ~Herstellung wvon um.tofﬂmlgcn ?erbd.ndmgg,
- Forsugswelse aiilkoholien.

BEs izt bekannt, dufoch katalytische Reduktion ven XOhlcnoxyd.
mit Fagserstoff bei gewlhnlichem oder schwach erhlhtem Druck mehr- .
&liedrige Xohlenwasserstoffe zu emus.n.. Diese Tempsratuaren uem
tiefer als diejenigen, die zur Erszeuvzung von Methan durch Redukt:l.an
von Eohiencxyd mit Wasserstofl SenBStigt werden. Andereraeitis ist es
bakannt, daas man durch. Kohlenoxydreduktion dei hohen Drucken, =.B.
i00, 200 und mehr Atm., unter Verwendung von zinhoxydhaltigcn XKontak-— -
.tex Alkohole ergeugex kann. Bs ist fexmer bekan.. dasz man duarch XOh-
. leuoxydreduktion e erhahten Bruck ﬂber alkal:sierten xiaenmaaen
‘ sausrstoﬁhalﬁge Produkte omugen kann Jedoch liefert diese. \"Syn—
thol—Syntheae", aie bel etua. 380' verljiuft, Produkte von schr tmein—
heitlichen Charakter. Es werdon dabel Gemische von Eatern. Sauren‘ Ka—
-tonen, A.dehyden, Lactonen, geshittigten und ungasittigten Kohlezuaa‘;aar-
stoffen in solchen Mengenverhiltnissexn gueinander erhalten, dass sic‘-- ’
die Iaoliemg einze.-.ne* Ktsrpcr schwierig gestaltet wnd daa Vez-tahren
nickht "n einex ‘“e-..!::_.sauan Anwa..d,nng ga"ﬁr,rt hat. ’

BEs wurde nun gaznnden,;, daB men dbei weaevntlich niedrigeren
) Dru.okan als bdei dox Hethanol-Syntheze sa sa.uersx*otfhaltigen Produkten
keommt, iz denen Jedockh im Sogomsatz zu dem Synthol-Verfah>on meist
die Alkohole sehr stark Ubsrwisgen, wenn man Ubdber Katalysatoren, die
Metalle der Eisengruppe, vorzugsweise Eisen, enthalten und cocrhbhtem
Druck; insbesordere Mitteldruck, die Synthese E‘be!.. %iefeoxren Temperatu—
Ten ausfihrt, als sie bei Verwendung des gleichen Katalysators zur
Erzeuguag von mehrgliedrigen Eohlenwasserstoffen erforderlich sind.
Das Verfahren stellt vor sallem deshald eine wertvolle Bereicherung
der Technik dar, weil es gelingt, anch hihexe Alkohole, Z2.B. im Gebiet
012 bis 018, 022 bis 023 und dariiber, in nennenswerten Mengen su syn-—
thetiasieren. -

Das Verfahren wird vorteilhaft mit Eigenkestalysatoren ausge—
fihrt. Diese kinnen auf Yeliebige Taise hergestellt werden. Jedoch
sind im allgomeinen nur hochaktive Katalysatoren zu Spitzonleistungen
befZhigt, wie aie besisplielsweise durch oxydisches Schmelzen von Eisen-—
messen und anschliefiende Reduktion asowie durch Pillen von Hydroxyden,
Carbonaten u.dgl. sus eisenhaltigen I-Bmzngen und arnschlieSende Esduk-
tion erhaliter werdea. Dabel iiecfern die Eat taiysatoren bei einer Tem~
Peratur von etwa 175 dis 225° groSe Mengen sauerstoffhaltiger FProduk--
te, bei hSheren Tempersturan; =:M. 240 hia 2800 mms meks, ix bolooo
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tex ire".e- xohlemasserstorf.- bei denen sanersatoffhalitige Verdindvn-
gen nur a.lo Tcrn:n-ea.nignngtn .nttroten. Die xatalysatom werasn
z-eek-ﬁsis in kleinstickiger bszw. puivriger Form a.ngowsmlt. Sie kin~
nen die bekannten aktivierenden bzw. stadllisierenden Znsatze, wie
Aduminiumoxyd, Kalium=—, Zink-, )!anganoxyd., odexr auch Hetallo, wie
Kupfer, Silber, fernsr Arsen cder S:L:u.kstc, z.B. Iasserglas Sa.nzo,
‘wie Borax u.dgl., enthalten. - . .

Wichtig fir die EBErzeugung dexr A...ohole el den ezvﬁ.hnten tie~
teren renperstu.ren iat =ine sorgfiltige Yorbeha.ndlung zur Erzielung
eirner grbsmglichen Aktivitidt. In den meisten Fillen werden die
Katalysatoren mit Wagaorato:tf vorzednziert. Die Dnrchfﬁhrnne, die-e..
Reduktion und sege‘benent&’.ls aie aorgtaltige Oberfiihrung dexr Kataly-
‘satoren in aie Umtmssgetue nntar»!emidnng Jeglichen ZBauer- ’
stoffzutritis ist von . greBer Wichtigkcit. Besonders snpfehlons'ort
ist 4.3.03 'Rednktion der Katalysatorcn gem der Anneldnne 0.2. 12 ‘930-
Pir aie Brzeugnng dex Kohlenwa.ssorstofte i8¢ ’bekanntlioh in. do.n nei—
s+~'~ Wl‘*ew ebe--"e._ls eine Redukvio* =T i'°se--*ozr e*’orderl.&ch.
oedoc.h branoht sie nicht so weit zu gehes, und das Pernhalten van ’
oaueruoz.‘;’ breucht 4ox¥ ¢ nicht 80 peinlich beachtet su wexden wie bei
der Alkoholsynthese. Die Reduktion kann im Syntlhese-Ofen oder auch
&n einem besonderen ReduktionsgefdS vorgenommen werden.

Piir die neus Synthese k¥nnen die verschiedensten ausfihrangs-—
formen angewandt werdon. Han kanm sie £.B. darchfiihren, indem man den
Katalysator nur mit Gas beschickt. Jedoch kann men anch den Xontakt
zusftzlich mit ¥Fliissigkeit bherieseln, dezen Henge und Axrt weitgohend
variijert werden kann. Piese xontartbenetznnjge:# dienen dagu, die Re-—
aktionswiirme abzufiihren odexr auf dem Katalysator eine Spiillwirkung zu
erzielen und dle hochmoleknlaren, schwsrlislichken SubstanzZen su ent-
fernen, oder auch dasu, ausserdem noch chexiache ¥irkungen gu srzie-—
len. Die Syntkheae kann ader auch in fltissiger Phase durchgefiihrt wer-
den, wobei der Katalysator etets mshr oder minder von Fliissigkeit um—
geben dleidt. SO kann man beispiel sweise den feinverteilten Katalysa-~
tor in Fiissigkeit aufschlimmen und das Xoklenoxyd-Fasseratoff—Genmisol
.nun unter starkem Rithren oder a.nﬂmarfiger feiner Verteiluvmg esinwir-
ken se lassen. ¥an kann aber auch den Katalysator in dem Reaktions-—
gefES feat anoxdnen und das Gas auf die 1hn bedeokxende Pllissigkeit eln
wirker lassen. Die Vexrnichtung der Reaktionswiirme kann dbei don letst—
gonamten Vexrfahron sowonl im Reaktionaraum selbss, s.B. durch Ver—
dampfen von Flissigkeit., oder ausserhald des Reaktionsraumes durch AD-
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ktthler der nach enﬁsan 5ebrachten nﬁssigkoit gescheken.,

Im aligemelinen ist es vorto:i.lh.a.ft, das Roa.ktionsgas aur einmal
=it flem Xatalysator in Berthrong kommen zu lacsssn, ohs man Gie guwbile
deten Reaktionsprodukte sbscheidet. Man kanr ater aunch daa Resktions—
endgean {ider eipe andere oder die gle"che Stufe leiten, ohrne die P.ro-
dukte v3llig darans zu entfernen, ond so eine Art Gaskreielguf an.t-
rechterhalten. Im ellgemeinen arbeitet. na.n 1.n mhreren Stu.ten mit Zwi-
achenabscheidung.

Fells sich der nicht in die organischen Frodukte eingsbante
Saueratorf des .umgsasetzten Ausge.ngsgases im wesentlichen in rorn von
¥asser susscheidet, wird diesss gleichzeitig mit den Prodnkten -aus dem
Gas entfernt. Entateht Jedoch bei dexr Resktior eine merkbare ¥enge von'
002, 80 15t @8 in vielen Pillen mckmé.asirdiosea durch aine eigeu
Nasanamne, Z.B. Dmc]massezwasche, zwischen den einzelnen Stufen =
entfexmen. .

- Beli dex &r‘beitsweise in mehreren Stufen ist es vorteilha:tt, in
einex Stn.fe keinen elizu grossen Umsatz zu erzwingen, sondern ihn ge— -
=¥8 0.Z. 13 005 {vex CO,-Bntwieklung nicht mehr als 20% CO, im Endgas)
und gemiiss O.Z. 13 281 (Begrenzung des ‘:.Ye-;sat-ee, tezogen auf die Wirme-
extwicklung jo Stufe) zu begrenzen- .
. . Senr wichtig ist die Wegﬁihrung d8er Reaktionswirme. Dies muss

m¥glichst wirkungsvoll geschehen, um eine Tberhitzung dse Katalysators
zu vermeiden. BEs hat sick mimiich herausgestellt, dass nicht nur die
niedrige Synthesetemperatur, sondern auck die Vermeidung einrer Uder-—
hitzung an den EZatalysetorkBrnern (bei Umset zung in der Gasphase) von
groBer Wicktigkeit ist. Bs werden deshalb z-eck:nd.sig Sfen mit einwand—
freler Wirmefithrung angewandt. Als solche kSnnern: beispiesiweise der
bekannte Plattenofen oder RZhrenifern, z.B. mi4 14 mm= 1ichtor Bokssellis
vnd Anord.nung des ZXontakts in den Rohren, benus =t werden. Es kBnnen
auch Ofen gemiB Heuanmeldungen 426/1942, 427/1942 und 428/1942 Vez-wen-
dung finden.

Die Schichthdhe, in der man die Katelycatorem anwendet, kann
innerhald der technisch miglichen Grenzem ech!ranken. Im a.llgemeinon
kann sie beiapielswelse 7 bis S m betragsn. In vielen Fillen ist es —
‘Jedoch, besonders wenn maen die hhermolekularen Alkohole gewinnen
will, voxrtellhaft, die Xontaktschicht niokt sllizu hoch zu wihlen, z.B.
arr 1,50 bis 3 = (Aomerkung fur Patentabteilung In: Diese Bemerkung
bittern wir jedoch nur deann an.fmehmn, Wonn es auch nach den neuesten
Gesichtspunxten nicht mSglich is¥, fUr dle Synmol-Synthoase die Anwen- '
dung einer mniedrigen Xontaktschicht anznnaldon. Die friihere Prifunc

dieczex --.‘-rc =2t Ibnen gomwinoan nat Dim Jjetst ammakox=. 222 Sims S3—

!!
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che Anmeldung nicht mehr miglich ist).

Bed anendung vonr Oronsyszem. bei densxn dls axnt=ickalts Wk
e d-*cu @iuns ¥and ki “‘u..‘ch aehgefthrt wird, geschieht die Jirmeabfih~
:m:ng zgweckmifSig duxrch ein verdanpfendes Wediwvm, =.3B. siedandes Wasser.
Es kBnnen jedoch auch andere siedende Plissigkeiten, z.B. Mittelldl,
halogenierte Xohloanwasserstoffe: nsv., angewandt werden. Man kann a.‘bor§
die i'dm a.u.ch durch wirmeaufne shmende E‘lusaigkeiten abfithren, die Je-
doch bel diesem Vorgang nicht verdampten. Als solche. kann man Z.Be
Diphenyl, entweder filr sick alle:.n oder im Gemisch mit anderen Stof-—
fen, wie Diphenyloxyd, odsr auch andere Flissigkeiten sawenden. A )

Das VerZahren 1284 sich dberreschenderweise schon bei Drucken’
ausfm:. n, bei denen men bisleng in direkter Synthese Alkohole, ins—
besonderxre hngkettigei. nicht erzeugen kozm.te. So keznn men z.B. _bel
10, 14, 18, S0 und mehr &t¥xarbeiten. I allgemeinen ist dex Be— .
reich von 16 %ia 30 Atm. der-gimstigate, Dabei kaBf"gensis 0.2. 13 345
in reiner Gasphase bei Drucken unternaldb 30 atm.. arbeiten wmd gemﬁ.ﬂ e
0.Z. 13 345 bei htkeren Drucken auBer einer Wirmezbfithrung durch eine
¥and hindurch eine gusidtzliche Benutzung mit Flissigkeiten anwenien.
Man kann beix Arbeiten in mehreren: ‘Stufen suck verschiedene Drucke.
anwenéden, S.8. in den eraten Stufen einen erhdhten Druck wmd’ 4n den
nachfolgenden einen niedrigeren, oder auch umgekehrt in den ersten
Stufen einen geringeren :Drmck~ von beispielsweiae 13 Atm. und in den
nechfolgendsn einen solchen von 36 und 72 Atm.. Auf diese Welse 133
es mbglich, den siteigenden Verdinnuxngsgrad des Gases durch erhihten
Druck auszugleichen.

Das Verhdltmis von Xohlenoxyd zu Yasserstoff kanr in weiten
Grenzen schwenken. Im allgemeinen ist es ‘méoﬁzﬂsis. aetwa gleioch-
grofSe hengen wvon x.omenoxyd wad Wasssrsteil sum Tasatzs Zx Toizgc=.
¥an kswn aber auch das Kohlsnoxyd im leishten Uberaschuf-anwendex,
SeBa CO 3 3‘2 ®is 1 s 0,75, vor =2llenm danm, wenn d.grch den Umsatz
mehr Kohlenoxyd als Wasaserstolf verbraucht wird. na kann jedoch aunch
ein wasserstofTreicheres Gas, ala e3 dem Vez-hﬂltaia 1 2 1 eantspricht.
verwendot werden. Allerdings wird mur in den scltensten Fillen das

Verhfiltnis 1 1 2 ginstig sein, da hierbei die hydrisrende ¥Wirkung

' des Wasserntoffs su stark in Erscheinung tritt.

¥Man Xkann das Gas naoneinnndcr durch verschiedene Stu::en ohm
weltere Zusiitze dn.rchootun oder aber auch nach den einselnen Syn-—
theaastnfan naues Sas guomischan. dspilelasweise kunn man Uber einem
Katalysator, der das Kohlenoxyd stirker als den kehier’Vasserstoff '
vexrorancht, in der ersten Stufe it cinem Terkiiitnis vom 2 & 2 &5~
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beiten. Es verschwindet non wesentlich mhr Xohlenoxyd als Iuscutott,
80 dass d=s Gas =1t clinem verdnderiten VerkiEltmis in dle zweite Stufe )
eintreten wilrde. ¥an kann nan dwrch Zusatz von Prischgas wieder das
gewiinschte optimale Verh#ltnis herstellen und gegebenenrells analog in

den nachsten Katalysatorstufen verfahren.

Feispiel b
Dexr Umsatz von Kohlenoxyd ungd 'asserato:ft zur EBrzreugung wvon

stark alkoholhaltigen Produkten wurde bei 19 Atm. dmrchget‘uhrt Dex Ka-
talysator war durch Zusammenschmelzen von Eisen mit Zusiitzen von Alumi-
riumoxyd und- Kaliumoxyd :Lm Sauerstoffstrox vorgenommen worden. E» war-
esnschliessend zerkleinert und bei 5000 =it einenm starken Wasserstott-
strom reduziert worden. Br wurde anter ?ernhalten Jeglicher Spuren

. Sauerstoff in den Syntheseofen, einen RBhrenoren vor 14 mm Rohrweite,
eingefﬁllt. In den Bohryn befand sich der Kontakt und um die Rohrs sie-
dendea Wasser, das die Beaktionswarme abfiihrte. Zoxr Synthase wurds ein
- Lein -gereinigtes Wassergas mit einsm Verhixltnias von CO 3 ‘52 = 1 2 0,75
- benutzt. Die Gaabelastung betrug das lso—tach.e Volumen je Stunde, be-
rech..et auf das Xat alysa.uorvolmnen. Das dem Ofen verlassende Endgas
enthielt etwa 15% CO,. Der Umsatz wurde bei 135° durchgefihrt.und fuhr-
te zZu eirem stark alkXoholhali tigen Produkt mit einem Alkohol-Durch-

. schnittagehalt von etwa 51% und etwa 11 sonst:Lgen saugerstoffhaltigen
Verdbindungen. Insgesant ;au.z-de.n 160 g Produxt Je m3 uagesetztes Gas exr—
halten. Der Alkoholgehalt in den einzelnen Fraktionen wa> der folgende:

bis 2000 48%
200 " 2350 515%
230 " 350° - 58%

iiber 350¢ etwa  33% .

v 1

Nack Isolierung der Alkohole von 230 big 3"O° auroh Abtzexnuns mitsel
der Boraiuremethode wurden sie sulfoniert aund =ls Waschmititel verwen-
det. Sie waren von hexrvorragerder Sch?zmkratt und Weschwirkunng.
Steigerte man nun bei der beschriedenen Synthese die Tampera-—
tur langsax, 30 wurde stets mehr Gas ungesetzt. Xach éiner Focke gll-
m#hlicher Teamperaturstelgerurng war sie anf etws 240° getrieben worden,
wodbel 35% CO, im Abgas festgestellt wurden. Debei wurden nuz in bekann—
ter Welse mehrgliedrige XKobhlenwzsserstoffe exrzeugt mit im Durchachnitt
nur 11% Alkoholen und etwa 10¥ sonstigen sznerstoffhaltigen Verbin-
dungen. Insgesamt wuxrden 153 .g Produkxte je m3 ungesetztes Gas erhelten.
iz einzalnen gliederte sich der Gehalt an Alkoholexr in cen einzelnen

Frakiionen wie Foigis



bis 200 . 13%
2o = 23o% o<
230 - _350', ] 6%

. tber 350 etws 2% .

Ein etwa gleiches Ergebnis liess sich e*zielan, wenn man- antexr Ver-—
wendung des=eldban Xatalysators als Ausga;ng-stot:t inr nicht sc welit—
8ekend reduzisxrte. Bel einer Synthesetanperatur von etwa 242 wurde
‘in bekannter Feise ein Kohlomaaserétotfgemisch mit Q:Lnem Durc.h—
schnittsalkoholgehalt von etwa 104 erhalten. .

Beisplel 2-
Fur ei*e Zchlenoxydreduktion wu.rde ein Eisenttl_l.lungskonta.kt

durch gemeinmames Pal.en einer L¥sung von Eisennitrat und von ge-
ringen Xengen Alumin:.umnitrat mit Xaliumcar‘bonatl&sung .gergestellt. o
Der in k&rnige Fom gebrachte .:.azalysator wurde in die Syntheselsfen_ N
gefﬁ.lt, 'boi 45".)a mit Wasserastofs rednziert und im Wasserstorfatrom'

. abgekitthlt. ?Bei der Synthese waxden’ das ga.eiche Gas und dieselben Vor— -
h¥ltnisse wie in Beigpiel 1 angewandt, Jedcch lediglich 25 Atm. ‘statt
19 Atm. Gasdruck. Bereits bei 185¢ erfolf'te eine Synthese, die zu )
_stark alkoholhaltigen Produkten fihrte. Es wzzden 170 g Je m3 unge-"
setztes Gas erhalten. Da-bel hatte das Produkt etwa 82% Alkohole im
Durchschnitt und etwa 13% sonstige sanersto'fhaltige Verbind dungen. Im
sinzelnen sind ﬂie Al¥xcholgehalte in den. Mionen die folg endsn:

bis 2000 Seg
200 = 2300 65%
230 " 350° 70%

“iUbexr 53589 etwa 30% -

TenWeHun die Tenmperatur vorsichtig steigerte, 30 wurde stets mehr
Gas umgesetzt. Fach etwa 10 Pager war bei 23!" Synthesetemperatar
una 27% Eohlenskiure im Rsstgas ein Durchschnittsgehalt von nur 19,5%
Alkxoholen und etws 8% sonstiger saunerstoffhelti ger Verbindungen erf-
reicht. Die anfallende Produktmenge betrug 160 Z 3Je m>. Im einselnen
war dex Alkoholgehalt in den Praktionen wie folgt: ..

bis 2000 1o%

200 = 2300 21%

: 230 " 3500 23%
’ tUbexr 3500 etwa 12% .

Die Rohlonwasserstoffe waren damit in dekanntew Weise zum Hauptpro-
dukxt sngestdlegen und die sauerstoffhaltigen FYerbindungen atark im
Untexschuss.

Ein BEbnliches Ergebnis wurde erzielt, wenn der Katalysator
nach dexr Fillung und Trocknung nicht so weitgeheand redusiert waxde,

-



- -
Ex liefsTte dadei in Pexsnnter Weise bei 250° ein vorwiegend a.ns"xoh-
lezWasserstoffen bestehendes Produkt, das nur etwa 1c¥ Alkohole nxid
7% sonsztige saunerstoffhaltige VYerbindungen als Ver-a.nreinigungen ent
higlt. Die’ Gesamtmenge dexr Produkte betrug 150 g je n3. Dex .A.lkohol—
gekelt in den einzelnen Fraktionen war der Tolgende:

bis 200° 114
200 = 23G° i 9%
" 230 " 3500 ° Tk
iiber 35C° etwa 655 .

Z-Patentansg‘ rilche: » .

.L.) ( Fase sung) verfanren zur nex‘stollnng von sauerstof"hal
tigen Verbindnn nnran, vorzugsweise Alkoholen, neben ;ze_rgliedrigen Xoh~
lemasaerstoffen dnrch Rednktion von Oxyden des Kohleneto*’ts mit Ylas-
) serstoff ibexr Katalysatom, die Metalle der Eisengmppe, vorzngsweiae )
Eiaen, enthalten, bei erh&hten Druck, vorzugswelise xitteldrnck, ‘da.d. } :
C gek., dess man die Synthese bet tieferen remperaturen ansﬁ!hrt, als.
sie zZuxr Erzengu.ng von mehrgliedrigen Kohlenwasserstoffen mit dem
gleichen Eatalysator erforderlick sind.

1.} {2. Passung) Verfahren zur Herstellung wvon sauerstoff-
halitigen Verbindungen, vorzugsweise Alkoholen, neben mehrgliedrigen
Kohl exmacserstoffen dureh Reduktion wvon Oxyden '‘dea EKohlenstoffa mit
Wasserstoff ilider Xatalysatoren, die Metslle der Eiaengruppe, vorzugs-
weise Eisen, enthelten, bei erhdhtem Druck, vorgugsweise Mitteldruck,
dad. gek., dess man hochakstive Kataiyasatoran benutzt und dile Synthese
bei deutlich tieferen Temperaturen betreibt als denjenigen, bei denmen
der gleicke E=talyseator, vorzugaweise in weniger aktiver Porm, im we—
sentlicﬁ‘en nur mehrgliedrige Kohlenwasserstoﬁre erzeugt.

-) Verrahren mach An=prush 3, S=a_ .,::k., 4555 man Sei mioade—

stens um 20° tleferen Texmperaturen und uznterhalld 250° arbesitet.




