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. Yerfahren zur GeWinnung,von’Trimethyloléthanah

[S—————
=R

‘Bei der Herstellung von Trlmethylolathan durch Umsetzung,
von Formaldehyd mit Proplonaldehyd in wasserlger Lésung unter. Zu—‘ ’
satz von alkalischen - Stoffen, insbesondere von- Kalk, erhalt”man
‘eine wasserige Losung, die neben ‘dem” gewunschten Produkt aueh“nichf”

vumgesetztes Ausgangsmaterlal, andere Kbndensatlonsprodukte und amei-
‘ sensaure Salze, z.B. Calclumformlat, enthidlt. Dle Aufarbeltung die—'
- .ser. Losung erfolgte blsher in der Welse, dass man aus der wasseri-
- gen Ldsung “das Calcium durch Zusatz von- Stoffen, die schwerlbsliche
Calciumverbindungen bllden, w1e Schwefelséure oder Oxalsaure, aus-~=
 fAllte und nach dem Abflltrleren der Calciumsalze das Filtrat ein-
dampfte. Dabe1 erhlelt man das Trlmethylolathan in Form eines Si-,j;
| rups, aus dem das relne Produkt durch Herauslosen und Unkristalli-
: 51eren mlt ‘Alkoholen gewonnen werden musste.m@"'» g IR w'*

Es wurde nun gefunden, ‘dass 91ch das Trlmethyloléthan
‘aus der wasserigen Beaktlonslosung bei gewohnllcher oder erhohter :
Temppratur mit organibchen“Losungsmixte1n+udieum1$“Wasser~nicht
oder nar ‘beschrinkt mischbar sind, extrahleren und 80 auf elnfache
Welse gew1nnen ldsst. Als. Extraktlonsmittel eignen sich besonders
flu381ge Ketone, Alkohole oder Ester mlt etwa 4 und mehr Kohlen-
stoffatomen, wie Isobutyron, Isobutylalkohol oder Isobutylacetat
oder deren Gemischee» _— : : - 3

~he o Aus dem . Extrakt kann man das Trimethylolathan durch Ab- -
kuhlen bzw. durch Einengen und Abkuhlen abscheiden. Es fallt dabei 3
in gut’ krlstalllslerter Form ‘aus und kann léicht von der Mutterl&ugel
durch Zentrlfugleren oder Absaugen getrennt werden. Dle Mutterlauge

-ﬁ—nceh enthaltenevoder~sogar‘aas~gesamte, 1m ursprﬁngllchen Extrakt

_ vorhandene Trimethylolathan ‘dadurch' gewinnen, dass man die Mutter—
- lauge bzw. den Extrakt- mit relnem‘Wasser extrahiert. Man erhi#lt auf
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“dlese Weise :eine konzentrierte wasserige Trimethylolathan-Losung,v
die ohne weiteres duroh indirekten.Dampf elngeengt und dann auf Wal-
-zentronknern ‘Zuxr Trockne eingedampft werden kannm, - PR
' ' Gegenuber der bisher bekannten Arbeltswelse hat das vor~
wliegende Verfahren den Vorteil, dass die ursprung]iche wasserlgev;a,
,Reaktlonsiosung nlcht elngedampft Zu: werden braunhf wodurch die
 auftretenden ochw1er1gkeitens dle Vor allem auf Zersetzungen durch
,Uberhltzung beruhen, vermieden werdenavWelter bietet das® Verfahrenvv
den. Vortell ~dass unmlttelbax relnes Trlmethylolathan”gawonnen‘fff"“

'w1rd9 sodass flir d1e meisten Verwendungszwecke eine besondere Rewnia

gung durch Umkrlstalllszerpn n10h+ erforderllﬂh ist Fefner brau—_a~
fohen aus der ursprungllnhen wasserngen Reaktlonslosung d1e Khlksalze;
nlcht ausgefallt Zu werdens ‘man. kann vielmehr unmlttelbar die- wasseé
rlge, noch Kalkualze enfhal+ende Losung extrahlereno Man-kann so«,,g
ear die Extraktlon durch Auflésen von Salzen,. wie Kochsalz oderf
~N‘atrlumfoztmlat,wln -dep-- wasserlgeg_Reaktlonslosung moch™ begunstigenc

Vlelfdch ist es 7weﬂkma851g9 den Extrakt vor dem Elnoj{

:engen oder. Au521ehen mit reinem Wasser: in der Weise~ zu reinigen;
dass -man 1hn mit elner konzentrlerfen wasserlgen Losung von Tri—;,’
methylolathan wascht Dabel gehen dle gerlngen Mengen von Salzen,
die im organlgchen Extrak+1onsm1tte1 mlfgelost wurden, in die .-
’Was~hlosungo Beil der welterverarbeztung dps gewasnhenen Extraktes,;
z“meduroh“EInengen*unﬂ Abkunlen oder durch Extraktnon mit: Wasser
und Elndampfen der wésserlgﬂn Losungs erhalt man ein praktlsch ,
;vollig aschefreles Trlme’thylola*l'hano -Bs lasst s1ch durch Sublima- 7
tion im Vakuum volllg rein gew1nnen°~ | o
' - Belsplel 1 R -
o = Elne etwa 30%. Tr1methy101d+han enthaltende Losung9 herm
'gestellt auS\elnem Gem1Sﬂh von 1001GeW1ehtstellen Proplonaldehyd
-und 520 GeWJOhtstellen BO%gger Wﬁgéerlger Formaldehydlosung durnh ;
‘Versetzen mit 65 Gew1chtst° len Calnlumhydroxyd urd Abflltrleren
fdes ausgefallenen Calclumformlats nach beendeter Kondensatlon,i"

fo

_w1rd in kontlnulerllchem Verfahren 1n elnex Anzahl. hinterelnander—

fgesehalteter Waschturme mlt etwa dem achtfachen Volumen elnes Gew '
>mlsches aus 80%—Isobutyron und 20% Isobutancl im Gegenstrom extra~
hiert. Der\Extrakt w1rd in elnem welteren Waschturm durch eine .
ruhende 30%ige wasserlge Losung von Trlmethylolathan gefuhrt und -
,dannAln einer Destllllérblase von etwa 90%“des Losungsm1ttelgemi~:
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sches durch Abdampfen befrelt° Dex Ruekstand”wird unter Rﬁhren )

-auf gewohnliche,Temperatur abgekﬁh.lt° Dabel fallen-etwa 70% des
in der Losung vorhandenen Trimethylolathans in Form eines fein—
kristallinen Pulvers aus,,das auf einer Zentrifuge abgetrennt
wird. Es zeigt nach dem Trocknen den Schmelzpunkt 195 und einen

':Aschegehalt ven ‘weniger- als 0,01%. Durch Vakuumsublimatlon kann
-man daraus relnstes Trlmethylolathan vom Schmelzpunkt 199 ge-'
k‘ 1n_nen°‘\_'- T I e T o R

‘ ,‘i Aus dem Flltra+ erd das darln noch enthalteme Trl—
5methylolathan 1n elnem.Waschturm kontinulerlloh im- Gegenstrom““”

imlt Wasser ausgewaschena D1e wasserlge Losung enthalt etwa 25%
Trimethylolathan, s1e w1rd elngeengt oder zusammen mit frischer
Reaktlonslosung erneuf dem Exfra&tnonsverfahren zugefuhrto”

' T - ' BelSPLPl 2. ' : . o o
3 E’ne W1e 1m Beispiel 1 gewonnene Losung von Trimethylol
athan in einem Isobufanol—lsobutyron-Gemlsch die mit elner ru—."

““henden. “30%igen: Wasserlgen;Trlmethylo a*han-Losung gewaschen
wurde,,wlrd in elner Anzahl hlnterelnandergesbhalteter Waschturme
kontlnulerllch im- Gegenstrom ‘mit etwa 5 jhres- Volumens Kondens—“

“wwasser ausgewascheno ‘Das zuruckblelbende Isobutanol—lsobutyronw” f
Gemlsch kann unmlttolbar zur Extraktlon von frlscher Kbndensau
tlonslosung verwendet werden, Die etwa 25% T%lmethyloldthan ent—

: naltende wasserlge Losung w1rd mlt 1n&1rektem Dampf blS auf elne‘
'Kbnzentratlon von etwa 40% Trlmethylolathan eingeengt und dann
auf elnem eisernen Walzentrockner zur Trockne elngedampft Das

S0 ‘erhaltene Trlmethylolathan sehmllzt bei 196 und zelgt ‘einen’
‘Aschegehalt von weniger als 0,01%.’ Durch ‘Sublimation im Vakuum-

_‘Walzentrockner erhdlt man daraus in etwa 9%% Ausbeute relnstes'
'Trlmethylolathan vom Schmelzpunkt 199° '

- ' : Patentanspruchec , a

1) Verfahren™zur Gew1nnung von Trlmethylolathan aus -

“"denbeil der E1nw1rkung von Formaldehyd ‘auf’ Proplonaldehyd unter .

' Zusatz von alkallschen Stoffen erhaltllchen Reaktnonslosungen9 S

dadurch gekennzelchnet dass man dle Reak+1onslosung mit organl—

schen. iosungsmltteln, die mlt Wasser nlcht oder nur beschrankt

@rﬁﬁgchbar ----- sind, extrahlert und aus dem Extrakt das Trlmethylol- ’
athan ahscheldet : RS S ‘ e
_ 2)\Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzelchnet,‘

ﬂ“dass man‘aﬁs Extrakt10nsm1+tel Ketone, "“Alkohole” ‘oder- Ester ver-‘

i

" wendét..
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3) Verfahren nach Anspruchen 1 und 2y dadurch gekennzeich—v
net, -dass man den Extrakt,’erfordprllchenfalls Tach dem Einengen.
bis zur Abscheldung des Trlmethyloléthans abkuhlt '

' 4) Verfahren nach Anspruchen 1 und 2, dadurch gekennzeich—
: net dass man den Extrakt oder d1e nach Anspruch 3 verbleibende’-
Restlosung mit reinem Wasser. ausz1eht und die- erhaltene wésserige’
Losung des’ Trlmethylolathans zur Trockne elndampfto ' .'  ’
) Verfahren nach. Ansprunhen 1-4, dadurch gekennzelchnet,
dass man’ den Extrakt vor der Verarbeltung auf festes Trlmethjb1* -
.athan mlt einer konzentrlerten wasserngen Losung von Triméfhy1o14*
athan wascht.»w»wzf_w-?-»ewa' o S “;5fgém;¢;ngmﬁ¢
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