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Procédé de préparation des éomposés organiques oxXygénés,
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Demandd le 15 mars 1948, i 14P 33™, 4 Paris.

L’invention concerne un procédé de pré-
paration des composés organiques oxygénés
par conversion de composés carbonés conte-
nanl au moins unc liaison double o¥éhi-
nique, par un faz contenanl de 'oxyde de
carbone et 'hydrogéne en présence d’un
catalyseur.

Suivant une forme de réalisation connue
du procéde, on fait usage d’un catalyseur
en suspension qu’en recycle en  circuit
fermé.

Suivant une autre forme de réalisation
de cc¢ procéde, actuellement comnue, le
catalyseur cst immobile dans la zonc dc
réaclion 2 travers laquelle on fait passer
les corps participant & la réaction 4 tempe-
rature elevée ct sous pression.

Un catalydeur adapté de préférence esi
une masse contenant du cobalt telle que
Ia pierre ponce sur laquelle ou a précipilé
du cebalt.

Ce calalyscur devient inactif aprés une

‘période de lougue durée, On a constatd,

au cours de quelques essais, que dans cer-
lains c¢as Ie catalyseur peut éfre régénéré,
par exemple en le traftant par Phydreogéne,
sgus une pression égale ou supérieurs a
la pression atmosphérique, par ecxemple soas
une pression de 100 & 200 atmosphéres
et a4 température élevée par cxemple de
I'ordre de 450° C. Cependani, ce mode
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de réglnfration ne donne pas toujours

_de bons résultats. -

On a découvert aver surprise quon peut
réaliser une régénération dans des condi-
tions satistaisantes en faisan! subir au
catalyseur d'aberd une oxydatinn, puis une
réduction par I'hydrogéne.

L'oxydation peut s’effectuer en présence

de l'air, par exemple en [aisant passer un
courant d'air 4 travers le catalyseur & une
température de 'ordre de 400 4 900" C.

Outre l'air, on peut crployer d’nutres
gaz contenant dc Poxygéne. Le tfeneur
en oxygiéne peut étre rélgée au cours de
la régénération, par exemple en mainte-
nant une concentration plus faible au commen-
cemenl el wune concentration plus [lerte
vers la fin de Vopération.

Le calacyseur inactif ne donne pas Pim-
pression d’élre contaminé ct au conrs d'une

extraclion par Uessence, celle-ei ne se con-

tamine guére. Le catalyseur n’est pas non
plus activé par cette extraction.

De plus, on n’observe guére de carbene
sur l¢ catalyseur devenu inaetif. 11 est
probable que la nature de la surface du co-
Lall est modifife par Uoxydation et la re-
duction.

L'exemple détaillé suivant rend Ie pro-
cédé suivant Pinvention plus lacile 4 com-
pendre.
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E‘zemple.— On lait passer sur un cata-

lyseur de pierre ponce contenant 8%, en

poids de cobalt, des oléfines et du gaz a
"'eat sous une pression de 200 atmos-
phéres et & une tempéralure comprise enire
T[40 et 180° C, et on obtient ainsi prin-
cipalement des aldéhydes.

Le cobalt a été ajouté 4 la matiere ini-
tinle sous ferme de sels d'meides gras &
Ch-CY préparés en partant des aldhéydes
i CO-C% par oxydation, la quantité variant
entre 0,15 et 0,25, en poids de cobalt
par tapport A la maliére oléfinique initiale,

Au bout de 700 heures, la teneur en
aldhéyde du produil de la réaction, qui
alteignail au début 65% en poids, avait
diminué 3 25-309% en péids.

Le catalyseur a té¢ ensuite régénéré
sur place en faisant passer sur lui de 1'hy-
drogéne sous une pression de 200 atmos-
phéres et 4 475" C. Le degré de conversion
a2 augmenté de nouveau ct le produit de
la réaction contenait 559, d'aldéhydes.

Au bout de 100 heures, Factivité du
culalyseur avait de nouveau diminué et
comme précédemment, le produit de la
réaction ne contenail que 239, en poids
d’aldéhydes.

On a ensuile déchargé le catalyseur du
four. Un traitement répété d’une portion
du catalyseur par Vhydrogéne n’a donné
lien 4 aveune amélioration de son activité,

Une aulre portion du ecatalyseur a subi

d’abord nune oxydation en faisant passer
de P'air sur lui a une tempéralure de 700

a 900° ¢, puis une réduction par I'oxy--

géne i la pression almosphérique & 475° C.

Le catalyseur ainsi végénéré, appliqué au
traitement des oléfines par le gaz a Dean,
a de nouvean permis d’olienir un degré
de conversion satisfaisant el le produit de
la réaction contepait 68% en poids d'al-
dihydes,

RESUME.

Procédé de préparalion des composes
organiques oxygénes par conversion de
compasés carbonés, contenant au moins
une MNaison double oléfinique, par un gaz
contenant de Poxyde de carbone of de
I'hydrogéne en présence d'un catalyseur,

| caraciérisé par les points suivanls, sépard-

ment ou en combinaisons

I° On régénére lu catalyseur par un
traitement d’oxydation suivi dune rédoc-
tion.

2° On oxyde le catalyseur par un traite-

ment par air 4 une température de Uordre
de 400 & 9500°C.

3° La réduction s'effectue par Phydro-
géne sous la pression normale.
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