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Q‘ Verfahren Zur l]arstellung sauerstoffhaltiger nrgamscher Verhmdungen
W Pateat 512715 T

en
——

Patentiert im Deutschen Remhc voin 4, Janua.r 1928 ah
Das Hauptpatent hat angefangen am 8. November 1927.

Tn dem Patent 512718 und in dem Patent
520 154 sind Verfahren zor Darstellung wert-
voller sauverstoffhaltiger Verbindungen be-
schrieben, die darin bestehen, dab man aunf
aliphatische oder hydroarcmatische Kohlen-
waszerstoffe bei Gegenwart von wasserireiem
Aluminivmchlorid Eohlenoxyd nnter Druck
einwirken 186t

Es wurde nun gefunden, daft man eben.
falls wertvolle sauerstoffhaitige Verbindungen
erhilt, wenn man an Stelle des wasserfreien
Aluminfumchlorids andere, den Eintdit des
Kulblenoxyds erleichternde Stoffe, wie wasser-
freies Alumintumbromid, Borfluorid, Chlor-
zink, wasserfreies REisenchiorid, Titanteira-
chlorid, Zinntetrachlorld oder Antimonpenta-
chlorid, verwendet, _

Beispiel:

Eine Hochdruckbombhe mit Rithrwerk wird
mit 106 Teilen n-Pentan und oo Teilen
wasserfrelem  Aluminiumbromad  beschickt,
durch mchrmaliges Awfpressen von Kohlen-
oxyd und Eutspzonen wird entliiftet und hier-
anf unter einem Kohlenoxyddruck von etwa
120 Atm. hei gewdhnlicher Températur ge-
rilhrt. Der Druck sinkt im Laufe von 15
Stmden auf 45 Atm, Man prefit hievanf

wieder auf rzo Atm, Kohlenowyd nach, rithrt

weiter und wiedarholt das Awufpressen des

Rohlenoxyds so oft, bis keine Druckubnabhme

mehr erfolgt.

Dus Reaktionsprodukt hesteht aus zwel
Schichten. Die obere Schicht besteht aus unver-
indertem Pentan und wird azbgetrennt. Die
untere Schicht besteht gus der Aluminium-
bromidverbindung des Reaktionsprodulktes, Sie
wird auf Eis gegossen und nmach Zusatz von
Salzsiure mit Wasserdampf destilliert. Das
Destillat besteht aus gwci Schichten. Es wird
ausgeiithert und die dtherische Schicht nach
dem Trocknen fraktionfert destiilliert. Ein
erheblicher Teil geht zwischen rig bis 116°
als farblese intensiv riechende Flissigkelt
fiber. Diese Frakdon bat die Zusammen-
setzung CyH,, O und ist identisch mit Athyl-
isopropylketon. Die héhcren Fraktionen be-
stehen ebenfalls aus Ketonen, die vermmutlich
durch Weiterkondensation dieses niederen Ke-
tons unter dem Einflul des Alumindum-
bromids entstanden sind.

An Stelle des n-Pentuns kinnen beliebige
andere aliphatische oder hydroaromatische
Koklenwasserstoffe, z. B. Butan, Hexan, Hep-
tan, Cyclohexan, Hexahydrotoluol, Hexa-
hydroxylele oder Gemische von aliphatischen

*1 Von dent Patentsucher ist als der Erfinder angegeben worden:
Dr. Fetrich. Hopff, in Ludwigshafen a. Rh.
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oder bydroaromatischen. I{ohlenwasserstuﬁen
aus Erdolex; Produkten der Kohleverfliissi-
gung, Braunkoblenteerblef . i, Verwendung
finden. An Stelle des Aluminiwnbromids
kérmen zndere den Eintxitt des Kohlenoxyds
crleichternde Stoffe, wie Borfuorid, Chlor-
zink, wasserfrefes Eisenchlorid, Titantefra-
chlorid, Zinntetrachlorid, Antimonpentachlo-
rid, angewandt werden.

Beispiel z -

Eine Hochdruckborbe mit Rithrwerk wird
mit zoo Teilem Petroliither vom Siedepunkt
35 bis 60 und 7o Teilen Borfiuorid beschickt
und. hieraunf rgo Atm. Kohlenoxyd aufge-
prebt. Nach Ingangsetzung des Rithrwerks
sinkt der Druck im Launfe kurzer Zeft auf
55 Atm. Es wird noch so lange Kohlenoxyd
nachgeprebi, blg keine Druckabnahme mehr
einiritt, Der Hiissige Bombeninbalt wird mit
Eis zersetst, das Reaktionsprodult mit Was-
serdampf abyeblasen 1md fraktioniert destil-
liert. Man gewinnt etwa 1zo Teile unver
dndertén Petrvolither und etwa 5u Teile eines
von 30 bis 250 giedenden Oles, das in
der Zusammensetzupg mit den nach Bej-

spiel 1 erhaltensn Produkten ibereinstimmt.

Beispiel 3
zot Teile Cyclohexan werden gemiB der
in Beispiel 2 gegebenen Vorschuft mit 68
Te:lIen Borfluorid versetzt, 150 Atm. Kohlen-
oxyd aufgepreft, bis zur Druckkonstanz ge-
rithrt ynd in der #blichen Weise aufgear-
beitet. Man crhilt neben etwa too 'Deilen
unverindertem Cyclohexan ein gelbes OI, das
rwischen 8o bis 160°/1z mm siedet und

einen Samerstoffgchalt von etwa 9 O hesitzt.

Das Ol gibt beim Schiitteln mit Natrium-
bisulfitlgsung einen lkristallisierten Nieder-
schlag und enthilt in der Hauptsache Ketone.

PATENTANSPRUCH:

Weiterbildung des Verfabrens des Pa-
tents 532718 und des Patemis 520154
mmr Darstellung saverstoffhaliiger organi-
scher Verbindungen, dadorch gekenn-
zeichnet, daf man an Stelle des wasser-
frefen Aluminiumchicrids hier andere den
Eintritt des ' Kohlenoxyds erleichternde
Stoffe, wie wasserfreies Alumintumbromid,
Borflupaid, Chlorzink, wasserfreies Kisen-
chlorid, Titantetrachlorid, Zinmfetzachlo-
rid oder Antimonpentachlocid, verwendet.
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