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Ergingung der Arbeitwonom - /491"—-
_¢{ir die Durchfihrung der udehyd-Syﬁ\hun ll( : ‘\ ‘\ -
anfgeschltmmten Katalysatore . \ R

~ (uitteilung aus denm Poruohungalaboratorinn der mmrohﬂii
" Ae=Gey Oberh.-Holten; erste ¥itteilung vom 21 .Yobr.1940)

A) Durchfithrung in steigrohrifen.

_ Wir haben gefunden, daso nan die Synthess von Aldenyden
und Alkoholen besonders gwecknlisnig derart ausfilhren xann, 4ese
pan dio Aufschlimnung von Olefin und Katalysator in senkreaht
gtehende, druokfeste Rohr einfiillt und dann voa Boden den Drmok-
gofisses hor Wansorgas bOLWe vasserstoff einpresst. Rlerdbel kxxn
dan oingepresste Gas durch Dlusen fein verteilt und sur rhshong
dor Rihrairkung im Eroislauf gurllokgefihrt werden.

vurde. auf dicse Welso nit einer gohichthshe von rwd 5w
goarbeitet, 80 erwies sich diese Arboitoweise der DurohfThrung
in Rihrautoklaven wosontlioh Uborlegens Dies seigte sich ingbe~
gondere in einer erheblichen ‘Herabgetsung des Katalysatorbedar-
gos und der Reaktionszolte

Nach dem heutigen gtand betrigt die sweckuissig angere~
dote Katalysatormonge, B.B. ¢ir dio Rerstellung von Fettalkoho-
len Gy 4 bis Opqo gowle bei Verwendung des fir die Lobl encxyéd-
Hydrierung verwendeten {iblichen KobathorLu—lnpuim-nu‘l-
gur-Katalyuto:a, Jo X8 oingesetsies Olefin rund 10 & Xobald
odor 30 bis 40 8 = rund lo0 ocm Eatalysatornassé. Preest maa
duroh die Aufsohlimmung bel gepersturen von 110 bis 130° Ve~

 gergas mit einer goschwindigkett von 1oo bis 400 nl/on? und
gtunde bei Driloken von 8o bis 200 atll, 80 15t dle Tassergassul-
_pahme in woniger ale einer gtunde beondet und bedart im glostig~
aten Falle nur 15 linuten.
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Glezlohzeitig wird durch die Abklirsung dor Roaktionsdauser
gowle durq die Verbesserung der iibrigen physikalischen Dedin~
gungen die Ausbeute an primiren Produkten erhtht, so dass wir

boispielswoise Ausbouten von 95 bis 98 ¥ an Alkoholen, besogen

auf die eingesetaten Olefine, orhieltens

werden dorartige Steigrohrifen nittels Druckwassersintel

"~ guf der gewtinsochten Temperatur gehalten, 80 orzielt man nicht
nur eine befriedigende Boherrschung der Renktionswiirme, sondern
kenn suoh mit ein und demselbon Apparat sebr sochnell Chargen~-

. weoheel vornehmen, da man in der Lage ist, die Ausgangsstoffe
4n die heissen immer auf gleicho Temporatur gohaltenen Oten
einzufillen, was sich als.zoitsparend erwiesen hat. Ausserdem
wird die Ausbeute verbessert, da sohiidliche Hebenreaktionen, wel:
che wiihrend dos langsamen Aufholgens, g.B. in dickwandigen Rihr-
autoklaven, bei Temperaturen unterhald der optimalen Reaktione~-
temporatur einsutreten pflegen, unterbleibon. Naturgemiss kamn
auch das Reaktionsprodukt aus dem hoissen Rohr in der Hitse ot~
nommen werden und anschliessend £.Be sogloich in Druokfiltemmn
f£1iltriert worden.

»’

Filr die Herstollung von Alkoholen empfiehltd sich das
Arbeiten mit einem Rohrpsar, von welchem das erote Rohr bei
der Temperatur der Aldehyd-Synthese und das sweite Rohr bel der
hSherliegenden Temperatur der Alkohol-Hydrierung gshalten wird,
ple Olefin-Katalysator-Aufschlimmung wird in das Aldehydrohr
eingesetst, naoh der Wassergas-Anlegerung in das heisse Alkodhol-
rohr {bergefihrt und daraus als fortiges Rohalkohol-Katalysator-
Gemisch entnommen.

7/

B) Herstellung von Aldehyden und Alkoholens

Futgegen der in der ersten Xitteilung vom 21,2+ gemaoh-
ten Angabe lasoen sich auch die piedersn Aldehyds sehr wohl
duroh Sturewlische von Metsllen und anderen Produkten befreden,

ohne verindert su woerden. " Rk
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Sir heben sefunden, dess nan i D TN
und 'Al]ioholen besondera nwee): iernrt Tonr =
men die Aursehlitoang von Clefis e - N A BRI
gtehende, druclkfesic, lohxeeinIiilly g o o [ I
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ias cingepresste Gas dure. Tesen fein overterle o TR
der Riihrwi TUng i Lviisianf surdes wLanrt o Ler .

“urde sul diese eise ois T O S ST T, .
gearbeitet, so ervies gict Jicue L WUl Se e o
in Qihraniollaven vesentliel L i, Lo Lo
sondere in vinex eraeulichen oo 5 T I
fes wid dey Nealtionsneid.,
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len C10 bisg (}20, sowie bed Vorven Mo des Uue o [RRERETRITERY
Uydrierung verwendeten {hlichen’obnl ey
gur=latalysators, Je kg eingesotzies Clefbn o
oder 3o bis 40 ¢ = rund loo cen
durech die Aufsehlitnan- bei ¢

I.ééI‘GD.SA it einer Teschwindicleit wvor oo Lin doo mt oo o
Stunde bei nriicken von 8o bi:: 200 ;
ahme in weniger nls einer Stunde beondet i oo cinrn oL
sten ralle nur 15 ~inuten.
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Gleichzedtis wird duren Jie Sviiir-urn i s -

sowic durch die Jerbesserung der fLiien SR S A A -
cungen die Austeute an privoren rroduliton e, Lo o Ly
beigpieclsweise fusbeuten von U5 bis 2000w Nlilicien, - ;
auf die eingescizten blcfinc, erntlien,
Werden derertipge Suelgsrohrsfen .o A T el

auf der gewiinschien Jenperatur chalien, oo tels S
nur eine befriedicende el CrTLeLuNg der wnltion Ticey novier
fann aveh it ein wnd deuselien ADRErAt genr sohnall el oo
vechsel vornehnen, da mon in der whpge dnt, e Sugonogn o

in die heissen inuer aut gleiche Tempornour - Lnlisnes v
einzufiillen, was sich als =eit gparend erwlanen hot. Lingesies
wird die Ausbeute verbessert, da sehiidliche LLres
che withrend des lingsaaen “ufuci"ku, S A S L
Q¥7oxlaven, bel Zemperaturen unterho lor opniontle Lo

cnncratur olnzutrcten pllegen, unterbléiten. Laturee: s .
hucn das Reg“uionsproguht s de nedsaen Lohr in der onig e
noumen werden und anschlicssend,:.ﬁ. AT S S S Tilnern,
fi}triert werden,

Mir dic ler gvellung von Aldtololon o Tial i e 2
AArveiten mit elinern kohirpaar, von w.lehern erLe e
der Tenperatur der alechyd=onthese nn, dog L B O
hoherliercenden :cmpafutur der Allchol-ldriae: L,
Dic Clefin-letulysuior reulcehlimoung word Lo dan Ll

cingesetzt, naeh der wassersos-Anliocerine L tas Lan Cl
rohr Ubergefilhrt unid daraus als feriies Sihallinol- ; Gy
Ge”l ;eh entnouen.

B) lerstellung ven Aldchyden wnd en,

Intgegen der in der craven SAvtellune vl U -
ten Angabe lasuen gsich wuch dic nicderen Alocivte o N
durcii Sdurewilsche von lelnllen urd anderen Ircluliten Yofelen,
ohne vor“ndert gu wverden. N Ul
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