sUrznez. s Yic zur Wasserglisanlugerung verwendeten Kontakte werden in
lledien esufgeschfiint, die ihrerseits nicht im Reaktionsge-
nmisch loslich sjgnd. ’
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Verfahren zur keftalytischen Anlagerung von Wassergas/

an Qlefine

Es ist beka

( vgl. z.B. FP.P. 860 289) ungesidttigte,

insbesondere olefigthaltige Kohlenwasserstoffe bei erhdhter
Temperatur und erhphtem Druck in Gegenwart von Katalysatoren

mit Wessergzs zu tkhandeln, um aur diese Weise aldehyd- und
ketoartige Verbindungen zu gewinnen. Der Katalysator kann

“hierbei in Kchlenwhsserstoffen eufgeschlémmt werden, wobei
2ls Schlidmmittel dfiejenigen Kohlenwasserstoffe dienen, die

in dem zur Verarbeftung kommenden Gemisch von ungeséttigten

und geséttigten Koplenwasserstoffen vorhanden sind.

i

Es wurde gefuhden, dass die erwdhnte Wassergasenlage-

rung (Oxosynthese)
kenn mit Xontaktlo
liecien, welche in
serstoffgemisch ni
taktlosungsmittel
ser in Frege.

begonders vorteilhaft durchgefiihrt werden
uhgen und zwar dienen als Losungsmittel
em zur Verarbeitung kommenden Kohlenwes-
sht oder nur wenig 10slich sind. 4l1ls Kon-
omat fir diese Zwecke vornehmlich Was-

Die erforderibchen Kontaktlosungen lassen sich suf ver-

schiedene Vieiss he
Megnesium-Kieselgu
zwischen 200 - 32

bstellen, Man kann einen Kobalt~Thorium-

~Kontakt iblicher Zusammensetzung mit
gsiedenden Kohlenwasserstoffen vermischen

und danach die erfprderliche Wassermenge zugeben, um das Ge-
misch sodsnn bei efhohtem Druck und erhhter Temperatur mit
Wassergas zu behanMeln, Man kenn aber auch Metalle, Oxyde
oder Salze, welche] Metallcaerbonyl-Vasserstoffe zu bilden

vermogen, mit einef

darauf Wasser zuge

dquivalenten Fettsduremenge vermischen,
ben  uné die Wagsergasbehandlung anschlies-

sen Mit thOHdéTEP Vorteil 1ldsst sich ein Xobaltmineral

verwenden, das in
mit Pettsduren ode
Kohlenwasserstoffé
ben sich wédsserige
baltverbindungey i

reduziertem oder unreduziertem Zustande
Kohlenwasserstoffen oder einem Fetis@ure-
pmisch versetzt wird. In jedem Falle erge-
Losungen, welche die erforderlichen Ko-

M aktiver Form enthalten, Besonders hohe

Kobaltkonzentrati
wendete Wasser kl

en ergeben sich, wenn das zur Losung v-

j:ne Mengen wlkalisch wirkender Stoffe,

z.B. Seife, enthé#t.
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Wenn untek Zusatg dcrart zubereiteter Kontaktl¥sun-

gen, die 5-10 g Kogalt im Liter enthalten, =in Olefin oder
Olefingemisch, 1nspesondere ein Olefin-Paraffin-Gemisch bei
den urfordnrllchengTemperaturen und Reaktionsdrucken mit Was-
gsergas behandelst w?rd, 80 verladuft die Wassergasanlagerung
und die Bildung de?r entspreohenden Oxoverbindungen besonders
vorteilhaft, nusscﬁdem gcbtaltet sich die Kontaktregenerie-

rung sehr olnfaoh.?
\ _
Lin fest Qngeordnetcr Kontakt ist unvorteilhaft,

weil er zum Zweokeider Regencrierung oder Abtrennung von Ver-
unreinigungen aus ﬁem Kontaktapparat entfernt werden muss.
Verwendet men Konthktldsungen, welche im Reaktionsgemisch
1oslich oder mit dﬁm Auggangsmeterial oder den Resktionspro-
dukten belicbig mlgchbar sind, so ist zur Abtrennung des Kon-
taktes eine nachtruglichc Degtillation erforderlich, da
praktisch nur auf filicse Weise das Kontaktlosungsmittel zu-~
rilckgewonnen warde? kann. Bei Verwendung von Kontaktlbsungs-
mitteln, welche erfindungsgemdss in den zur Verarbeitung kom=-
menden Olefinen unﬁﬁslich sind, lisst sich der Kontakt ohne
Destillation 1e10h% tus dem Reaktionggemisch cntferncen. Die
Abtrennung erfolgt}dadurch, dass man die beiden nicht mite-
einander mlschbar‘h Fliissigkeiten ih einem Schelidegeféss von-
cinander trennt, w@rauf dic kontakthaltige Losung unmittel-
bar in den VcrfahﬂLnskrelslauf zuriickkehren kann, wihrend die
abgeheberten Reaktgionsproduktc gegebenenfalls weitur verare
beitet werden, l

bin bcsodﬁercr Vorteil der erfindungsgemidssen Ar-
beitsweise bastehﬁ darin, dass die bel der Synthese sich
bildenden niedrig dmolekularcn Sauergtoffverbindungen ( ins-
busondere 03-04-Ver1ndungen) in die wésscrige Phasec ilber-
gchen, weil dcrarklge Stoffe verhaltnisma531g leicht wassger-
16slich sind. Sicfkdnnen in dieser Form von den wertvollen
hochmoleckularcn Vgrblndungen abgetrennt werden, Ausserdem
vermeidet man aufidiuse Weise Storungen in der Umsetzung
nicht nur d.r hocémolekularen, gondern vielmehr auch der
nicdrigen Olefincgund uncrwinschte Polymerisationen,

Weitere %inzelheiten sind aus den nachstehenden Auge
fuhrungsbeispielc% ersichtlich.,
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Ausfﬁhrungsbcispiel 1l:

aen Kohlenwasgserstpffgemisches mit 2 kg eines reduzierten,
fein gemahlenen Kopalt-Thorium-Magnesium-Kicselgur-Kontaktes
v.rmiscnt und darsfif 10 Liter Wassor zugegaben, Dic ent-
stehende Mischung @urde sodann bei 135°C wund 150 ati 45 Mi-
nuten lang nit Was&ergas behandelt. Hierbei gingen pro Liter
Wasecr 8,13 g Kobaﬂt in Losung. Von dieser Losung wurden

6 Liter mit 4,5 ked eincr zwischen 179 - 200°C siedenden
Kohlcnwasserstoff faktion vermischt, die 65 % Olefine ent-

Es wurden%57 kg eines zwischen 210 - 220°C sieden-

hielt. Das Reaktinsgemisch wurde sodann in c¢inem Druckge-

fiss bei 135°C uné{ 150 etii 15 Stunden leng mit Wessergas be-
handelt, Tas von ¢
dukt enthielt 2,14

:x Kontaktlosung abgetrennte Reaktionspro-
kg sauerstoffhaltige Verbindungen.

f
susfilhrungsbeispigl 23

lian vermiachte 200 g PFettséure, welche eine Neutra-
lisationszahl von§280 gufwies und 60 g Kobaltcerbonat mit
5 Ltr. Wesser in dem vorher 100 g rohe Scife aufgeldst waren
unter Verwendung Jines Druckgefdsses und behandelte die Mi-
schung anschlicsgqnd bei 138 - 13900 und 150 - 300 atii
5 Stunden lang miy Wassergas. Die entstehende wisserige Lo-
sung wurde abgezogen und mit 3,7 kg eines zwischen 179 - 220°
giedenden Kohlenwiggserstoffgemisches zusammengebracht, das
60 % Olefine enthielt. Danach wurde in einem Druckgefiss
vei 135%C und 150} atii 20 Stunden lang Wassergas eingeleitct.
Tzs von der Kontefitlosung abgetrennte Indprodukt enthielt
620 g sauerstoffhpaltige Verbindungen,

fusfihrungsbeisgpidl 3:

Von eindn Kobaltmineral, das 47,3 % Co0, 9,9 % Fey0y
1,6 % L1203, 2,5¢h 1in 30, 3,5 % ca0, 1,0 % Pb0O, 7,3 % 503'
2,7 % Cul0 und Spjren von Magnesiumoxyd enthielt, wurdcen
100 g in fein geigehlenem Zustande in 2 Liter eines olefin-
freien Kohlenwasherstoffgemisches suspendiert, das zwischen
200 - 320°C siedkte. Darauf .sctzte man 250 g Fettséure (Neu-
trelisationszehl= 280) und % Liter Wasser zu, in dem vofher
100 g rohe Secifdd aufgelost waren., Die Mischung wurde beil
13700 uwnd 150 a%& 13 Stunden leng mit Wasscrgas behandelt.
¥auch Beendigung}ier Wassergasbehandlung wurden dic 6ligen
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Bestendteilc abgetrennt. Die wédsserige Phase¢ <nthiclt nach
der Piltratiof 3,9 g Kobalt pro Liter, Von dieser Kontakt-
10sung wurden {1000 cem mit 10G% cem (710g) einer Xohlen-
wisserstolffrdetion vermischt, die zwischen 46 - 74°C sicde~
te und 73 % Oﬂtfine enthiclt. Das Reaktionsgemisch behandel-
e man bei 136-138°C und 148 - 160 atii 9 Stunien lang mit
Wassergas, Nacp der abtrennung der wisserigen Kontzktphese
vrgab sich'einihndprodukt, das 160 g saucrstoffhaltige Vor-
binduncen enthgelt.

é

Putentanspriiche

1.) Veffeahren zur katalytischoen Anlagerung von Was-
Serges an Jlefyne bei erhsht m Druck und bis anndhernd 200°%
erhbhien Tempcdeturen unt-r Verwendung von Katalysatoren,
dedurch gikennzcecichnet y dass die zur
Arwvendung kommdnden Katalysatoren in Medicn geldst werden,
welche in dem Qur Unsetzung kommenden Olefin praktisch un-
ite¢lich sind. '

2.) Venfahren nach Anspruch 1 , d a2 4du rch

g s kvnng eéi chnet , dass dic zur Unsetzung verwen-
deten Kontakte hn Wasser oder wésserigen Losungen gelgst
werden,

3.) Verfahren nach dnsrruch lund 2, d e d u r o h
Bexennzelichnet |, dess dis verwendete Kontekt-
1osung durch Bé@andlung von Metallqn, Metalloxyden und/od ~p
letellsalzen gaéonnen wird, welche Metallcarbonylwasserstof—
fe zu bilden ve moégen, wobei ecincrseits andere Stoffe, wie
Z.J. Metelle, Ofyde, Salze, Metalloias, Kieselgur und an-
dererseits vigerische Surcn und/oder Kohlenwsgserstoffe
zugegen gein kémaen, worauf in Gegenwart von Medien, welche
Olefine prektisga nicht 18sen, Vessergas bei erhohtem Druk-
Ken und bei Temperaturen von anndhernd 50 - 25000 zur Ein-
wirkung gebrochtl wirg,

4.} Verfhhren nsch Anspruch 3, dadurch g ¢-
kennzeichnoet » dass die widsserige Phose alke-
litatsy rundernds Zusdtze cnthilt,
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