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verfehren zhy Herstellung sauerstoffhaltiger Kohle?L
stoffverrindungen durch katalytische Yassergas-
anlagerung an Olefine

Bs ist fbekannt, daR sich olefinhaltige Kohlenwasser-
stoffgemische und arndere ungesitiigte Kohlenstoffverbindungen
mit “z2ssergas auf katalytischem Yege umsetzzn lassen (vgl. .z.E.
franz., Patent 86¢ 2%9). Hierbei entstehen sauerstoffhaltige
Produkte von mei%t #ldehyd- oder ketoartiger Beschaffenheit, Bei
derartigen Umsetzhngen hat man bisher in miglichst wasserfreien
Medien geurbeiteti wobei Reaktionsdrucke vop wenigstens 20 atij

und Umsetzungstemberaturen von enndhernd 50 bis 200%° zur
Anwendung kamen, ]

Es wurd% gefunden, daB man eine derartige katalytische
Wassergusanlageruég bei unterhalb vop QOOOC, gegebenenfalls bei
weit unterhalb voi 200°¢ liegenden Temperaturen mit groBem Vor-
teil in Gegenwart {von Wasser durchfilhren kann. Die bei der
Reaktion vorhandene Wassermenge richtet cich nach gder Siedelage
der zu behandelndén Olefine oder Olefingemisgche. Hierbei ist es
zweckméfBig, wenn tiei der Verarbeitung von Olefingemischen niede-
rer Siedelage geri%ge und bei Verarbeitung von Ausgangsstoffen
hoher Siedelage gr%ﬁere assermcngen zur Anwendung gebracht
werden, Die “asserpenge kann in weitep Grenzen schwanken und je
nach Ciedelage O,Eébis '00 Vol.-% des zur Umsetzung kommenden
olefinischen Kohleiwasserstoffs umfassen,

Bei Gegeiwart von Wasser ergeben sﬁch erh3hte lusbeu-
ten an wertvollen ﬂauerstoffhaltigen Produkten., Die Ausbeute-
steigerung keonn bi% zu 300 % erreichen. Die erforderliche Reak-
tionszeit wirg durdh das vorhendene Wasser beeinfluBt,

Veitere &inzelheiten sind den nachfolgenden Ausfiihrungs

]

beispielen zu entnehmen,
N

Ausfﬁhrgpg§beispiel§1

Von einem%olefinhaltigen Kohlenwasserstoffgemisch, das
zwischen 41 - 749 éiedete und 73 % Olefine enthielt, wurden
710 g mit 45 g eine% reduzierten Kobalt-Thorium—Magnesium-
Kieselgur—ﬁontaktesgvermischt und in einem druckfesten Rilhrwerk-
gefdl 17 Stunden ladg mit Wassergas behandelt. Hierpej wurde
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unter lebhafter Dirchrﬁhrupg ein Reaktionsdruck von *50 atil und
eine Arbeitstempe\atur von 13500 aufrecht erhalten, Aus dem ent-
Sterenden Reaitiogsprodukt ko:rter ‘80 g sauerstoffhaltige Ver-
bindungen isoiier%'w-rden, die mit salzsaurem Hydroxylamin
Oxime bildeten. 3

Hurde G%Jeichend vor dieser bisker iiblichen Arbeits-
weise bei sonst gheichen Bedingungen unter Zusatz von 35 cbm
“asser gearbeitet das dem Reaktionszemisch zugesetzt wurde, so
konnte die Wassergqsbehandlung bereits in 14 Stunden beendet

werden, Im Endprociikt waren insgesamt 495 g oximbildende Produk~
te vornanden.

AusfuhrungsbeiSpieﬁ 2

Von eineh cwiscken 74 - 103° siedenden Kohlenwasser-
stoffgemisch, das f0 % Olefine enthielt, wurden 712 g mit
45 g dee im ecrstengBeic ‘el varwendeten Kontaktes vermischt und

3und?n lang bei 136%°C und 140 bis 160 ati mit
Vasscorgas behandeld. Im Endprodukt waren 300 g oximbildende

i
Stoffe vorhanden., %

diese Mischung 9 ¢©

Hurce did gleiche Olefinmenge mit 40 g Vasser vermiseht
und danzch 10 Stun&en unter gleichen Bedingungen mit ¥assergas
behondelt, so konn{en sus dem Keaktionsprodukt 412 g ovimbildende

Stoffe isoli=rt wezden.

Ausfilrungsbeicp] J‘.e.l.t;g

Ven einen%:wischen 56 - 179°C siedenden Kohlenwasser
stoffgumisch, das 5 % Olefine enthielt, wurden 1420 g mit 90 g
des orwihnten Kobulgkontaktes vermiseht und darauf 9 Stunden
lang bei 137% ung %56 atli mit Wessergas behandelt. Aus den
¢rhaltenen Keaktiondprodukten licBen sieh 226 g oximbildende
Verbindungen isolie{en.

Yurde die]gleiche Olefinmenge vorher mit 40 g Wasser
vermischt und danac% unter denselben heaktionsbedingungen 17
Stunden lang mit Wossergas behandelt, so koniten aus daen erhal-
;| .

tenen Endprodukten (70 g oximbildende Anteile gewenrien werden.

Ausfuhrungsbeispiq;jg
#

Von einemgzwischen 239 - 258% siedenden Kohlenwass:r-
stoffgemisch, das zif 52 ¢ aus Olefinen bestand, wurden 778 g
mit 45 g des erwéhnéan Kob.ltkontaktes vermischt una derauf

-3 -



._3- t,’ e
4 Stunden leng béfff38°c und 148 atii mit Vassergas behandelt,
Aus der, entstelendon Reaktionsprodukten liefen sich 100 g
oximbildende Besﬁ:ﬂdteile gewinnen,
I

Wurde diic gleiche Olefinmenge (778 g) vorher mit 540 g
Jasser vermisent ﬁd darauf unter denselben Reaktionsbedingungen
10 Stunden lang mi&;Wassergas behandelt, so konnte man aus dem
Reaktionsprodukt 3?9 g oximbildende Stoffe isolieren,
;ié |
%iPatentanspruche

1.) Verf%ﬁren zur Herstellung sauerstoffhaltiger
Kohlenstoffvurbindﬂégen dureh katalytische Wassergasanlagerung
an Olefine oder oléﬁinhaltige Kohlenwasserstoffgemische, da-
durch gek eid Bzelchnet, daB die Umsetzung
unterhalb von ZOoopgfgegebenenfalls welt unterhaldb von 200°¢
in Gegenwart von Wé'%erdampf durehgefiihrt wird, wobei iiberatmo-~
sphirische Rcaktio§férucke zur Anwendung kommen,

2.) Verféﬁ%en nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet;
daBl sieh der Vassergﬁsatz suf 0,1 bis 100 Vol.-% der zu behan-
delnden Kohlenwassé%@toffmenge bsliuft,
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