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Durchfuhrung chemlscher Umsetzungen°

Es ist bekannt,_exotherme ‘Umsetzungen, wie z, B° die'UmSet;"
zung von Kohlenoxyd mit Wasserstoff AV mehrglledrlgen Kohlenwassér;;

stoffen, gegebénenfalis neben erhebllchen Mengen flu531ger und fe-

ster Sauerqtoffderlvate'von Kohlonwasserstoffen, in dfen durchzupA‘

fuhren, in denen der Umeetzungaraum derart mlt Elnbauten untertellt ;

1st,'dass dle Umsetzung nur - 1nnerhalb enger, von Kuhlflachen umge;”;v

bener Zw1schenraume stattflnden kann. Hlerdurch verhlndert man elnf;

' sonst lelcht auftretendes, unerwunochbes Anstelgen der ‘J'.’emper:'a'!:u:l:°

Die fur dlesen Zweck sohon vorgeschlagenen Elnbauten 51nd verschie

dener Natur S0 hat man Qle Kuhlmlttel schon durch schmale, ln enger*

Relhe angeor&nete“Tasehenfgeiuhriwgwgbg1 die. °1ch umsetzenden Stoffe*

—_— =

an dlesen Taschen vorbelgeleltet werden, und_ferner auch schon "n“"

Bundeln enger Rohre entlang, ;;;;;; denen 3ié Umcetzung stattflndet°

Entcprechende Anerdnungen kommen fir die Durchfuhrung endothermer L

Umsetzungen in Betracht, wobﬂl dann anstelle eine Kuhlmlttels eln

L

Helzmlttel verwendet w:er° _ '-‘/ ]kf .  '} =__"} L

Bel dlesen Anordnungen sorgt man- zweckma551g dafﬁr,/d§§s<f;\

~das. Kuhlmlttel oder das Helzmlttel im ganzen Ofen- etwa ale glelché :
Teméeratur hat,»well dies fur eine glelchm4551ge Temperatur 1nner-“

. halb des Umsetzungsraumes oder der. Umsetzungsraume Voraussetzung i

st Am besten verwendet man hlerzu elne verdampfende F1ﬁ351gkeit.

427
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| HandeIt es s1ch um eine Umsetzung, die in Gegenwart vonf

’ festen, in den Umsetzungcraum elngefullten Katalysatoren stattfinw

det, so ist es fiir die technlsche Durchfuhrung der Umsetzung sehr

V

w1cht1g, dass der: Katalysator 1n einfacher Welse in den Umsetzunga~ :

raum, gegebenenfalls unter Luftabschluss, eingebracht und nach dem

~Unw1rksamwerden wieder daraus entfernt werden kann. Bel den erwéhn—
ten Anordnungen ergeben 51ch hlerfur Jedoch SchW1er1gkeiten, da der_w

Katalysator sich leicht an manchen Stellen des Umsetzungsraumea .
festsetzt und hiardurch sowohl be1m Elnfﬁllen der Zutrltt weiterer -
'Katalysatormasse zu den benachbarten Stellen wie die vollsténdige

_—

'Entfernung der ganzen Katalysatormasse beim[ﬁusbrlngen erschwert -
oder verhindert wird. Diese é;;%lerlgkelten werden durch dle im “
Patent.ooa.o(Anmeldung ooon,coooovom glelchen.Tage unser Zeichen
\O Z, 13 717) vorgeschlagene Anordnung; be1 der der Katalysator in )

Rohre dleses Bﬁndels eine Kuh1~ oder eine He1zf1uss1gke1t flleBt,

-weitgehend~bese&¢&gt

Eq wurde nun gefunden, dass es‘hierbei fur d1e gleich—

mas31ge Abfuhrung oder Zufuhrung der Umsetzungswarme ebenso wie

{auch fur d1e zweckm3331ge Ausgestaltung des 1& dem Patento.no.;.
(Anmeldung,,,.,.vom glelchen Tage, unser Zelchen 0 Z 13 715) er—

‘lauterten Umsetzungsofens sehr vortellhaft 1st, ip Gfen zu ar— ,

belten, in denen dle zu’ ‘einem Bundel verelnlgten und yon dem'f'

Kuhlmlttel, vorzugswelse einer verdampfenden F1u331gke1t oder
/.

dem Helzmlttel durchflossenen, horizontalen oder schwach geneig- _

N

ten Rphreg zw1schen denen d1e Umsetzung stattfindet,.an dem elnen

Ende geschlossen s1nd°m :“-_'" 4 H ;-f,> ~_ B "‘f o
V So kann man zch.zur Durchfuhrung der erwahnten Umsetk\

zung von Kbhlenoxyd mlt Wagserstoff zu Kohlenmnsserstoffen, ge~'
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gebenenfalls ‘neben wesentllchen Antellen flussiger und fester Sauer-
. stoffderlvate von Kohlenwasserstoffen e1ne Anlage benutzen, bei ﬂfr;

die mlt elner verdampfenden Fluss1gke1t Z. B Wasser zu fﬁllenden
-Kuhlrohre 1n eiﬁéﬁ geelgneten Abstand (von Z. B 12 mm) vonelnander
"auf der elnen Selte in elnem Rohrboden elngewalzt und auf der ande-:

ren zugeschweisst 51ndv_D1e Warmeabfuhr erfolgt dann in der Welse,f
1dass d1e aus der verdampfenden F1h531gke1t gebildeten Dampfblasen i,

aus, den Rohren entwelchen, wahrend frlache verdampfende Flussig-*fﬁ

lkelt nachfllesst Der Austrltt d“‘Dampfblasen wird am beeten da~53

fdurch befordeft dass man d1e offenen Enden der Rohre etwas hehar;r:

’1egt z. B “um etwa 12°  als dle geschlossenenEnden° Dle Rohre kdnpf

-nen- aber auch etwas starker geneigt sein,'z B um 15° 20° oder_gf

auch mehr°~,'

;L’ -

Man kann auch dadurcn Tur eine schnelle Entfernungﬁh

der Dampfblasen sorgen, dass man dle Kuh1f1u331gke1t durch kon— -

B

.zentrlsch 1n d1e Rohre bis in dle Nahe von deren geschlossenem> .

~Endewelngefuhrte”Tuuchfﬁhre einleltet, von wo 31e dann 1njent

gengesetzter Rlchtung 1n dem Zw1schenraum zwischen dem.Tauchroh;i;

.und dem Kuhlrohr zurﬁckfllesst und hier die geblldeteﬁ—D‘mpfbla— s

sen. mltnammt Auch bel dleser Anordnung konnen dle Rohré;éﬁy'“’“:

¥se1n.:Zweckmass1g geschieht d1e Zufuhr der F1u331gke1t 1n dle.
Tauchrohre durch elne Pumpe, man kann aber auch ohne elne solcher

i

arbelten; we11 schon durch die Fortbewegung elnlger Dampfbl S

‘der das Elnstromen welterer Flﬁ931gke1t Ln das Tauchrohr und

idamlt auch dle Entfernung der ubrlgen Dampfblasen veranlasst

’Dle Tauchrohre konnen auch vorteilhaft zum Anhelzen des Ofens
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wird, d1e zum Ingangsetzen der Umsetzung ausreicht. ‘ ,

‘ f; D1e beschriebene Anordnung gestattet neben der gleichmﬁssi—‘
gen Warmeabfuhr oder Warmezufuhr ein sehr einfachea Ausbringen ‘des '
Katalysators nach dessen Unwirksamwerden. Ausserdem ermdglicht sie
eine sehr wesentllche konstruktive Vereinfachung,»da nur . eineA  -
Rohrplatte, namllch dieaenlge,xdie d1e Rohre an ihrem offenen En—;
de festhalt, dlcht"gemacht z0 ﬁerden brauchtobff{f" f'v:f},"' 'ff

Dle Anordnugg 1st besonders vorteilhaft fur die Durchfuh-‘.
rung der Umsetzung von Kohlenoxyd m1t Wasserstoff zu mehrglleﬁri—j 
gen Kohlenwasserstoffen, gegebenenfalls neben wesentlichen Mengen{f
von f1u381gen und festen Sauerstoifderlvaten VOn Kohlenwasaer—ff} 
;}stoffen, insbesondere Alkoholen, Z. B,“nach dem_fatentoiff(Anmel-;

' dung I 70'151 IVd/lZo vom 4. August 1941) Man kann hierbel in- i

der fluss1gen Phase ebenso w1e 1n der Gasphase arbeiten. Im er-f

sten"Ealv :;;f"ikann der Katalysator auch im flussigen Medium suspen—

dlert seln.'man kann die Anordnung aber auch fur andere Umset-!i

zungen, z B fiir dle Anlagerung von Kohlenoxyd an Methanol zur ;

rzeugung von Es31gsaure oder fur Hydrlerungen benutzen, eben o{

;tksie aqph fur Umsetzungen in Betracht die fﬁ AbWesenheit
vonAim Umsetzungsraum angeordneten festen Katalysatoren statt-‘t
flnden, w1e z B. Kondensatlonsreaktionen von der Art dér Aldo—i
1lslerung von Aldehyﬁen, z. B. Acetaldehyd, 1n Gegenwart von =

Spuren von gelostem Alkall, oder auch d1e Umwandlung von

Gyclohexanonox1m 1n Caprolactam in Gegenwaer er1nger Mengen f:

Schw felsaure, oder auch Neutrallsatlonen, w1e dleaenlge von f
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V peraturen im verdampfenden Zustand gehalten werden kann. Man kann
'{aber ‘auch- andere Fluss1gke1ten, z. B. Benzin, Mittelol Alkohole,”
kTetrahydronaphthalln Dekahydronaphthalin oder geeignete Gemische.
fdieser F1u581gke1ten oder aueh andere Stoffe, wie chlorlerte Kbh-i
llenwasserstoffe; verwenden. Dlese F1u381gkeiten brauchen aber niéht
im verdampfenden Zustand benutzt zZu Werden, sohdern kdnnen auch
-‘bel elner nledrlgeren Temperatur zum~££hlen dlenen-_ebenso konnen
, 31e als Helzf1u581gke1ten verwendet Werden. Das Gleiche gllt von
"Flus51gkelten, wie Diphenyl alleln oder im Gemlsch mit Diphenyl-,ﬁ#
lfoxyd Glycerln, Glykol usw° Auch Salzachmelzen oder unter den }j” :

?Umsetzungsbedlngungen fluss1ge Metalle;~WLe Blei oder selne Legie—f

“ﬁrungen,mkommen 1n Betracht Dlese F1u331gke1ten kann man bel 6"

' dothermen Umsetzungen auch als Helzmlttel verwendeno,kyn.~

g ._..<§~., e e, ey

:*ten‘mlt elnseltlg geschlossenen Rohren ohne Tauchrohr, SOh’: w<

zweckma351g'e1ne genugend grosse Rohrweite von Z. B,;lo mm oder ,~ 

*“mghnwusadassudiemgeblldeten»Dampfblasen“ehne~Schwrerigkert“an“ﬂer“**

7¢Tauchrohren fur den Zulauf der Flussigkelt ist man dagegen nicht 3J‘
i

,:;beflndllchen Fluss1gkeiten gekﬁhlt -so empfiehlt es 31ch solche
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”Drucke bis zu etwa 0 5 ati anwendbar ist, zeigt die Abbildung 1 deB
Patenta....(Anmeldung.....vom gleichen Tage, unser Zelchen 0. Z 13715)_ 
Eine weitere Ausfuhrungsform fur hohere Drucke, z. B. 8, 10, 25, 50 at
_oder. noch hbhere Erucke, wie 100, QOO, 500 oder 1000 at.zelgt die -

o

“beiliegende Zelchnung.

) Die Abmessungen der vOrrichtung, insbesondere dle Lénge der
Kuhlrohre, d1e Zahl der untergebrachten Rohre usw.‘konnen Verschie-'

'den seln. Man wird 51e den Erfordernissen der jewells durchzufﬁhren»'

PR e —

/den Umsetzung, 1nsbesondere der geeigneten Strdmungsgeschwindlgkeit

~*der umzusetzendan Stoffe durch den Katalysatorraum sowie der elnzupg

s

,ﬁhaltenden Verwellzelt, anpassen. Am besten arbeitet man 1n Ufen

?bis zu 5,m Lﬁnge, es kommen aber auch 1angere Cfen, z B° solche 'fal

 vong10:oder 12 m Langeﬁln Betracht Der Durchmesser der Vorrichtqu

fbetragt.zweckma351g 1 bls 3 m, z B. 2 m, man7kann 1hn aber}auch

ﬁ;erosser;wahlen.',;ff«w~~~r»’

Arbeltet;man m1t elnem luftempfindlichen KatalySator, deré

ﬁln elnem Inertgas,:z B. Kohlen"“ﬁre oder auch Stickstoff

R B aus elnem dﬁnnwandlgen@Blech;

i?elne besondere Umhullung,

ibringen.fV5ﬁ

Die Gestalt des—Katalysatorraumes innerhalb des Ofenmanpg
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.ge ﬁberhltzung oder Unterkuhlung des Raumes bestimmt Im allgemeinen
kommen Kﬁhlrohre von 10 bis 100 mm ausserer Weite, orteilhaft sol-
che ‘von 20 bis 50 ‘mm, in- Betracht | '
| Der Abstand der Kuhlrohre zueinander wird von éhnlichen

Uberlegungen bestimmt Im allgemeinen liegt er zwischen 5 und |
30 mm, es kdnnen aber auch grossere Abstande von Z. B. 50 mm, 100 mm
und'mehr 1n Betracht kommen° L | o

‘ Dle Vorrlchtung W1rd zweckma551g so hoch uber demﬁErdbo—‘T
den angeordnet, dass der darunter beflndllche Baum begangen.werden '
kann und man Hilfsgerate,:W1e Wagen, Bdcke und dergl., zum Abzle—fA
hen des Ofenmantelé, Ausleeren des Katalysators und ahnllchen mae-

‘\.

nahmen darunter stellen kann° Der verbraudhte Katalysator wird

\A

zweckmas31g dadureh_aus dem Ofen eptfernt dass man 1hn """"""" gegebenen—?

falls nach einer Extraktlon zwecks Abtrennung an 1hm)festhaf,e

der Umsetzungsprodukte und nach Behandlung mlt verdﬁnnten ‘sauer

<stoffhalt1gen Gasen zwecks7Inertisiefung, durch AusstossenJmlt

elgneten Geraten oder durch schwachefErschutterung des gesw
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lenwasserstoffen neben sauerstoffhaltigen Verbindungen, besonders

Alkoholen, “ist-der. in der. belliegenden Zeichnung dargestellte Ofen
geelgnet Das Ausgangsgas tritt durch den Stutzen 1 eln und bewegtf
sich’ von oben nach unten durch den vom rechteckigen Blechmantél 4'5

‘elngeschlossenen Katalysatorraum 2 Das Endgae w1rd zusammen mit

“den entstandenen Produkten an dem Stutzen 3 abgezogen.’Der Katalyjﬁ

irsatorraum w1rd durch e1n Bundel elnseitig geschlossener'un:_mii

g 1edendem‘Wasser gefullter Rohre 5 gekuhlt d1e elnen Durchmesseﬂf
.L?von 4 mm und elnen Abstand von 9 mm. vonelnander haben und durch

- 10 mm dlcke Platten,_dle 1m Abstand von Je 60 cm angebracht 31nd,
"xin ihrer Lage gehalten werden“\Dle uberschussigevasetzungswarme

:§w1rd durch Bildung von Dampf weggefﬁhrt :Dleser st gt durch das"

mAbfuhrungsrohr 7 und w1rd durch Trenngefass 8“'bgel+ssen, in

}durch Offnm gy9 Frlschwasser 1n elner’der Verdampfnng ents




1148001719
-9~ 13 716

éetzten Gasmenge.
,Das flhssige Produkt hat folgende-Zusammensetzung

Anteile siedend von 35 bis 200° = 50 %
.r< T "..200 " 350° = 34 %
,%,s‘" - " dber ©350°- - <164,

'Dabei betragt der Alkoholgehalt in den Anteilen bls 350 zw1schen 50

und 60 % Dleses Ergebnis entsPrlcht demjenigen, das man unter den ‘:
.glelchen Bedlngungen bei. Anwendung elnes Plattenofens (d h eines -
*Ofens, bel dem das Kuhlmlttel durch Rohre flieBt‘und senkrecht zu die-

fsen Rohren Zw1schenplatten angebracht sin@, mlt 7 4 mm Plattenab- ,

'stand erhalt.;~ o V;H'_, S :_;*;*

N

‘ -, Nach 6 Monaten Betrlebsdauér w1rd der Katalysator ausgebracht.

(

einem Plattenofen je cbm Katalysator etwa_ 150 Stunden\braucht.“_i_ ;;;

«_,‘. I

o S L Patentanspruche,. L
1) Vorrlchtung zur Durchfuhrung_expthermer oder endothermwr

-chemlscher Umsetzungen, die besondere MaBnahmen fur dle Ableltung oder

Zufuhrung von,Warme erfordern, 1nsbesonde degM' yalyt“schen Umsét- _;

) S\l'ﬂn!.——ﬁ

\ALK S
_zung_xoanohlenoxydwmxtuWassersto@§¥zufmehrg%redrtge

fgekenﬁzeichnet durch ’
'Verwendung von Bundeln von: solchen‘mi »Kﬁhiflussigkelt oder HeiZfl“ﬁ

.fur d1e Abfuhrung oder Zufuhrung der Umséf“ﬁngswarmél AJmefﬁ

;einen Ende geschlossen 31nd,,f'5 e R e g e T
Y - Vorrichtung nach Ansprueh 1,~dadurch gekennzelchnet daas
jbelderselts offene Tauchrohre fiir die Zufiuhrung der: Kiihl-. oder de' '
Heizflussigkeit—&n die Knhl- oder: Helzrohré( e s e :
sind. I T

81011 » le 'sserstof:en;'“: ebenenf??1s7neben
ferhebllChen Mensen £ ’é%lge ”und festérﬂSa erstoffder*j > ‘von
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verdampfendes Kuhlmittel verwendet. )
3 4) Verfahren zur. Durchfuhrung chemischer Umsetzungen,
insbesondere der katalytischen setzung von lenoxyd‘mit_Waaser—

,~gegebenenfaiis nebéh

_stoff zu mehrgliedrlgen Kohlr;wasserstoffe

tung gemass Anspru‘ en. 1 und 2 bel erhohten Drucken von 8 oder mehr

'Atmospharen arbeltet

I .G. FA.RBENINDUSTRIE AKTIE NGESELLscmT
- gez. Ho/dermaﬂn ppa. Klebei'
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