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v elfuhren bl iy ]){u'slelhm(' von Methanol nnd anderen sauersioffhaliigen organisehen
. _ Yerbindungen.
Angemeldet -am 206, Neotember 1928, - Prforitht der Anmeldung im Deutsehen Reiehbe vom 5, April 1928
- ) beansprueht. .
Beginn der Parentdaner: 13, August 1520,

In dew Patentschriften Ne. {01531 wnd Nr. 108591 sind Verfahren ‘beschrieben, noch welchen
iman durch Reduktion ven Kohlenosyd, Kobleadioxyd oder Gemischen beider mit Wasserstolf oder
wasserstoffreichen Koltenwasserstolfen Lej erhohtesn Druck wod bei hiherer Temperatur wnd unter
Verwenduug geelgneter Kontuktmassen, beisplelswelse soleher, welele nieht zu Metall reduzierbare
Sougrstollverbiudungen von Melallen oder cin oder mehrere kalubyiizeli withende Flemente und neben
letzteren ein uder mehrere Elemente der vierten bis sicbenten Gruppe des perlvdisehen Systemns cuthalten,
Methaool ned andere sanerstoffhaliige arganiselie Verbindungen gewinnen kann,

Bei der prakiischen Ausiibung des Verfahrens tzeten hufiy Schwierighkeilen auf, u. 2w, dadurch.
dafl die Kontakimassen bald an Wihsamkeit elnbiilen oder unerwinselte Nebeureoktionen, z. B, die
10 Bildung von Kohlenwasserstolfen, In den Vordevgrand dreten, Wie Untersuchungen gezcigt haben,

liegl die Vpsaele hicfiir darin, daB die benuisten Gase anch nach der {iblichen weitgchendon Reinigang
fiir den worliegenden Zweek nieht genilgend rein sind und daB suler einer Enllernung vou organisehen
Behwefelverbindungen auch eive Entfernung flihtiger Tisenverbindungen, insbesondere von Hisen-
carbonvldémpdon. notwondig dst, Ersl wenn die Relnignng der Gase soweit gefithrt ist. dal anch mit .
15 den schirk{on pnalytischen Hillsmittelo in dem an verwendenden Gas praktisch keine Eisenverbindungen
el pachgewiesen werden knaen, arbelien dic Konlaktmassen sieher und danernd befriedigend wnter
Biidung ven Methylalloho! und dhnliehen sauerstoffhaltizen organischen Verbindungen.
Das Verfaliren exmoglicht die Verwendung der verschiedensten indnstriellen {ase, welehe zweck-
maliy eine solehe Znswmmenscizung aufweisen sollen, daf der Gebalt an Wasserstoff den Gehalt an
2) Kohlenoxyd iiberwicgt, Men kaun z, B, Wassergas mit 407, Kohlenoxyd, B57), Wasserstoff, 4% Stiek-
stoff wnd 1°, IKohlenwasserstoffen verwenden oder I&ohlondest:}]'\tlonqgasv wie Lenchtgas, Kokerel-
gas, Tmﬁempereu.urverl.ohungsgae oder Gemisehe, Jo nach Bedard werden vor oder nach der Reinigung
eiwa fehlende Mengen vor Bestondiellen, 2. B, Wasserstoff baw, Kohlenoxyd, zugefiigt oder iiberschiissig
vorhandene Mengen duruus eatfernt, bis die gewimeelile Znsammensetzung crreicht ist, z, B auf I Volumen
i Kohlenoxyd 8 oder 4 Volumteile Wassorstolf,
Leitet man das zn reinigende Gas vorerst in der in der Patenischrift Nr, 72430 beschriebenen
Weise mit Wasserdampf gemischt fihet rine zur teilwelsen TUmsetzang des Kohlenoxyds mit Wasserdampf
zu Kohlendioxyd und Wasserstoff geeiomete Kontakfmasse, so werden die organisehen Sehwefelverhin-
dungen unter Bildung von Schwefelwasserstoff zerserzt. der sich dann lefeht entfernen 185t
30 Zur villiren Befrejung des (rases von Kigencarbanyl, das bei der fiblichen Wntlernung von Kontalt-
gitten nicint ohne weiteres heseitigt wird, sind besonders wirksame Remigungemethoden erforderlich.
’\’I:an leann das (Gas zn diesem Zwerk durch sine Schieht einer aktiven, #ir Kisenearbenyl besonders anf-
nahmefihizen Iohie leiten, die beigpielsweise nach dem in der Patentschrift Nr. 88189 beschriebenen
Verfaliren hergestelit sefn kann, ader man leitet es in der {litze fber eine kupferhaltize Masse ader einen
35 Vorkontalkt, nach Art des fiir die daravtfolrende Redukiion des Kohlenoxyds zu Methanol u. dgl. dienenden
Kontakts, beispielsweise Zinkogyd oder einem Gemiseh von Zinkoxyd und Chromoxyd oder von Kupfer
und Chromoxyd w. a. m. und entfernt den -gegebenenialls entstandencn Fisennebel dureh Filter,
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Nr. 136054 : — g —

Die Reiniwone tles Clasgemisehes kann bel gewdhnlicherm Druck odur nuch exfutgtor Kompression
vorgenonumen werden. Wenn man in der goschilderten Weise die fliichtigen Eisenverbindungen sorg-
Tiliiy entfernt, bleiht dia verwendete Kontaktmasse Wochen und Monate lang haltbar, ohee einen Ritek-
gang in der Wirkung 7n zeigen. Im brigen het die Entfornung der Wisenverbinduugen auf dus Ergebnis
der Jmtalytischen Reaktion keinen Einfluf und richtet sich die Art und Menge der evhaltenen Predulcte
nach den besondeven Verhitltnissen (Tewperatur, Art der Kontaktmasse, Strimangsgesehwindiglkeit det
CGase usw.) Je nach den Bedingungen entstehen entweder anssehlieBfich Methanol oder Geamische davon
mit hioheren Alloholen, Estern nud anderen Sauerstoffverbindungen, deren Menge ven der Wirksamkeit
der verade, verwendeten Kontalktmasse abbangt.

Die verwendeten Knntaktmassen werden sweckma®iz frei von Schwefel und anderen sehidlichen
Rastandieilen gehalten, wann sich anch gezeigt hat, daf pamentlich baf einem Gehalt der Kontaldtmassen
an starlen L3asen oder snichs bildenden Elementen gerinee Mengen von Sthwefel. Chlor; Phosphor, Arsen
W, dol, meist nicht oder nur wariy schidileh wirken, Vm eine erneute Vernnreivigung der gereinigten
{fase dureh fliichtige Bisenverbindungen sza vermeiden. werden zweckmibiy der Reaktionsraum sawie
metallische Teile in ikm it Malcrial fiberzogen oder daraus hergestellf, duy gegen Kohlenoxyd wider-
standefihig ist.

Beispinl: Wassergas von dor Znsammensetzuie 379, Kohlenoxyd, 67, Kollenséure, 5294 Wasser-
stoft. 2R Btickstoff und 2 5% Methan, das etwa 5 g Schwefel pro Kubiloneter. zum Teil als Sehwefel-

-wagseretoff, zwm Teil als orgauiseh gebundenen Sehwefel. enthilt, wird zwsammen mit Wasserdampf

hiet 600 fiher eine Kontakimasse, z. B. Eisenoxyd-Manganoxyd, geleitet. Das Gusgemiseh besteht danach
aus 95", Kohlenoxyd, 16°% Kohlensdure, 57% Wassezstoft, 257, Stickstoll, 2'5%, Methan wnd enthilt
pnr noch Sehwetel in Furm von Schwefelwasserstolf, Es wird nun auf 200 Atm. komprimiert und mit
Wasser von, Fohlensinze und Schweiclwasserstoft befreit. Das Gasgemiseh bat dann eine Zusammen-
setzung von 30% Kohlenaxyd, 67% Wasscxstoff, 1:5%, Stickstolf tnd 15°% Methan und besitzt einent
Schwetelophalt von mur 002 ¢ pro Kubilaneter in Iform von Schwefelwassenstofl. Wenn die Leftungs-
vohre, insbesendere die Hochdeneldeitungen, wie fiblich, ans Hisen bestehen, so hat dos Gas, Inshesondere
wenn ex fencht st jetzt noch einen Eiseagehalt von (3.4 Fe pro Kubikmeter in Farm von Elsenearbonyl.
Znr Entfernung dieser Verumeivigung leftet man das Gaspemenge wnter Diwek ither aletive Kohle,
die praktisch attes Bisenearbonyl absorhjert. Das so gereinipte, unter Druck sichende Gas gibt heim
Tharleften fiber eiuen Kutulysabor {siche Tatantsehriften Nr. 101381 und Nr. 103501} bei erhohter Tem-
peratur in vorsiglicher Ausbeute fast refnes Methanol. Es muf natinlich dafiir Sorge getragen werden,
daf das Gag nach der Reinigung nicht dureh neugehildetes Misenearbouyl vernmreinigt wird. was 7. B,
in den Jcalteren Teiflen der Vorrichtang durch Treckenhalten der Gase emveieht werden lamu,

PATENT-ANSPRU(H: .

Verfahren zur Darstellung von Methano! nd andeven saverstoifhaliigen organischen Verbindnnger

dureh Reduletion ven Oxyden des Kohlenstotfs mit Wasserstoff oder Kehlenwesserstoffen oder (remisehen

beider bei erhiihtemn Druck und bei hoherer Temperatur it Gegenwart von Kutalysatoren., dadareh gekenn-

meichnet, daB die zur Umsctzung dienenden (iasgemische nicht nur vou den diblichen Kontaktgiften,

wie Selrwefel vexbindungen, insbesondere orranischer Natur, sondern aneh von fliichtigen Tisenverhinduneei
vollstiindig belreit werden.
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