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direkt iliber Duch antspannt au'warden, da.dia reat-

lichan 5 = lOw aelbsttstlb dnroh dle Undichtigkslten

dar ganzen Apperatur siad entayannmn. E&n nseh dem

?rin ip dag Munaenschan ;us trémunsagasatsea ar%eitenvv,

der outonntlacher Qasdiﬂ“tVuchraiber vargleidht nnd

rolatrlert l&u;&na Ao uuudiohta das;»rischgases *

and 423 Abgascs 'ufens ba"'. der Reihe der p@xallel
schaliatan ufen it uerjenkgen van utiokatoffo

n.d. nldy ex eina uaadiuhte von 0,212 vor den Ofen

wid eing ao;ohe von u,hé narh dan ufen. |

atundtelle zu verhiﬁ’axu. J@doah brauahﬂn ny 10~15%

A fnde der LJh&i@IQOIiO( u~ru der ﬁontakt mLt Waaoer

ER LA Fods BE sonan, uamit 8r beim uJabau der untan ia
tenbodan nxncasefzt@n mulzﬁ niohn varklebt Lst, sondern

tfrat avrwuslBiite yagon der B3 ropn.oran Mgemahm

dos reauziuxt@;—x Jiarfontakt s nul .der Epntakt vvr

der uﬁtéaﬁrmn'ﬁuch gut'ub“a&xh 1t aein.

Luy jigriaruag:§aa rohe u&ﬁswﬂu dna ala &mbempxoﬁufﬁ
der %utylﬁngLVRc¢ﬂ*9til~wL1uA unf&ilt, Lst ﬂu a&gen,
laid 01686 dydrlerun& bdbel 2w” ln dor Dampfphase Uber
Loasl r@generiuztem &uyferauntaxt vorsanommen wird.

Nus ey rew“uerl@xte ontakt VEernag Gas ald Beimﬂngung
AT uucuﬁvnola vorliawonuc uta&ncstul richtig 3u
aralton wnd au ajdr‘erun;"je uasenuar& &1unung des
ragancriorten hgnttrts . fux 618 uutoxacatalepaitdng
noruit aul 32in0@ hcup OY D uUlu ehalt e lan kann ol
slaey &chlaaht‘gahunusn‘unﬂhut@u\Ihgur‘a*ung dus ux-

vl lzonmaen ! ’Qé\?dfiérta uuﬁnduk aln zweltea Hul UHur
Ton Kenbail “6%¢C?ﬁfudﬁr %’“ r?b¢u“flertaa Kontﬁkt
noth azdutmuieh¢ it etW&ﬁ xogy sHurg impriguledsh.
wir Ale Au\&ﬁulﬂyl“‘afdnh s iyand wirxﬁn sich uuaz
ﬁ&s$a1;0nalt unhf’ﬂruﬁVnLn, ANz en dea rohen Butanols
Jureh miSQnéﬁhlﬁmA aus n‘v4}4hqu?xouionan. Die dyﬂrié“

Cnpgricde 468 ﬁms&gs Unil;;u 1at dans beendet, WO




guviel Vrotylulkohol ‘urch den ufun geht and Aeet&l
AN AN AT ad gar :')fi.lt@n »‘firdo - o

Dic anelyviscas *gtriﬁp%mbera¢c§ggg boatﬂht aus
luufenuer Quﬁunaiﬁtischar sriafung dop ﬁreialuu!guaea
(uq‘Jb,x Cud) vararung??aun’ wa;;gentllcher rritung

| oy
deo Vvlﬂchw;f?‘rct0f¢s?nuf ¢ im u»borutorlum.,

iwufend wird fernmer am. xldo.zu%znb duk Py doa utdo*s
zapriilt (uromxruqokpugi". by = 6). Auf die hnalyse
(Send GTVOI«OhiAft iz Anbuang )
i3t thﬁﬁ.V“rWi“’an woxdon.;»gr Kufxﬁrkoutuzt wird
auf csosnreyhaall ( rookewvarlust bei 1.0° Lo Vakuum
du:ﬁm@&ﬁfL Liue 1 4’uan.ﬂ0 nd aul salne Bestand-
talle vu, ﬁyg fg‘ftﬁzjaox@m@at S50 suwdin analyaiertf’

¢eg orhnltonen uohoutwfr
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Jas aus der nydrierunusanlage kommende Rohbutylan—
clykol mit durchachnittlloh 60, Gow, Jo Butylenglykbl
(lLouslig) ersidbt bel der teohnluohon dnsti‘latorinohon
Irennunb unbefuhr dle fol uﬂdan Reaktionsproduktes—

169, 2 xg nohbutjlenulykol
100 kg Reinbutylenglykol |
19,5 kg Athylulxohol (prit) 10,,43
298 kg | utanol 100813

).8 ko xickntand (davon O, 6 kz
A Butylanglytol)

J.)-O Gkg Butolaoatul
Vol ko Aldahydvorlauf
42,5 zg ‘asoer )

dxa *estllAatLQnaanlabe oeatoht Lm Prlnzip aus 2 uin-';;;;ﬂ
ueiten. der ,.,V'V . ¢ Y, PR
and Cor Sprit. Mbangrodm mit Lhre:
wertvolilen anfalil an uusunwsmltteln. Ea ergibt sich "
~u3 der bel der aldoliaatioa des / sgctaldenyd Ges&sten -
zwwnualuufig, da8 durch voriinderten uldollaierunga-';; ;'**
unsatz ein vorﬁnderter uatylanglJLol~ und Sprltanfal* |
su sr-roichen isct, oder mit ‘anderen dorten, daf die
abrthtlon cehr auf natylenb‘ynol oder mehr auf 5prit
”Gfdhreﬂ vierden Lann Dia oben ungefuhrte Rohbutylcn~
Clykol-3ilana ontspricht ainer normalan Sohkopauer
"ahrwoise cufl 1o“¢;.ion von Butxlenblykol. hach den
Sohlopauerx erghrunucn Uv¢itd dia watars Grenza des
AL uhukohol— O-ﬂdr t;x;,xf 1 "“s sel ncrmaler ¥ahr-
welae auf ;rodu“thvg ven Jutyl‘ﬂ lyxol bai rund 17 kg
Sprit, pro 1CO % & uyle‘uﬁ,l\{ho‘ liaben. Man kinn im
sufsrsten Fall bis 15 kg mﬁllt e Butjlenulvkol ohne N
ollapsmidl, 2u sehr ina ueuiuht ;alla‘ae Lrhvhnng*f_'ff°° 
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vom tyyus dex Butanolacetate das. sptepastt s O
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Bntsnol, Ratox. Iwet&le.
2) Wasser,
3 n.mmxxmm:ol
Kolonne 1 arba:.m \mtmr s

pot

groser Abtriedeliuie reloht’
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L% B
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50° /90 mr Hg, cie vumpftemparatur der Xolenna b'xi |
1559/150 mn M. Der Ileikclouf 48t om. Oy1-Tachy oy Y
aul mlt Kondenswasbar chuhren wardan, wexl daa 8w
instillierte | aaaer J.nfo}ga seines Md{zhydgahul"‘;ea
Ay Jgrharzung lu der holonna nelgt.'

ius dem Sumpf dar' aweiten :Colonna. derea Umlaufvar-
uampxdr it uutomatiaoher otundxe5elun& und éwun“*
ualauf vaxsshen Lat— strdmt das Produkt heja durak
sentrifugalpuapon \md Vomdrmr m Ae dxitte Xo z.mma,
lenilyk oLml% Bei dem beiden arstien
Kci&nn&n‘vw'Lkodman halchaa Ah"wﬁsungaa steht die
aUlonng unter gutua Vaauum. duais keige alizu vtur*&
Lipis igﬁxn@ dca bu:yxa Lykols zu Qualwzatmminﬂﬁrung
des xekaprouuktes fdhrc. uie ubazganﬁs;&mparmtur
Liagt bed 115 - J.16°/% m.~.ug.me Sumpftemperatux
bei 160%/100 am ;,,g_,. :-che PRU ﬁlhxt aine OB .0, 2~fac1wn
wiokiouf. Las Qat}.‘iat ﬁn‘d dber Oml. aéi"!xﬁhl@? tmd
deddroosvi als xmjwu*vmm;xykol in da@ T@J:lagw
gop\upt. Lar Jmladve:m.mpfer iat duroh Zingsehs. tm.‘\
ven Pwapen wil dwauhfxn*;4f aunaeatattet. Alle Telia
.m‘nt dens Sumpf in ﬁar; xun.g koxmen, nalgen etuas
‘mfua.mrx.s_,, o “hzlb ‘_lma'%igo Unmstelliuns ouf
| ﬂ;m?hsm vok g: SPave Jg,rm Bl (uurahaolmizt.lmh

\lle J S(" 1«& ’ut.‘r

A Y

‘M ' - ' s t:"t Q”, \‘h“ ‘3‘}‘@8 fv‘ia@n iai} ‘g‘ﬂgﬂn }““wmﬂion { f’i
3 m m mit zin.uz,,,h ;‘,“f versehanen bmame"‘f”mpfer o
-u.ut ®u benutuwy, ':iuc:egan ohm*alartm‘ ..;*‘fahl.r Dar )

m llhﬂ.u.%s.ga f,olonnonrﬁmm nad, welahar hihezs

i 1838 und wndwnsationnprow.kte enthilt, wird dw‘c«h
"m Leitungen dlakontinaifrliah abgelessen und
,_m.t mmnn .veesgotmmcsrtw R

' Das Baumetertal der ‘ganzen n.-uxuummam
m ‘_ In a.nm Kolonnon,




tuzex wn don Kolonsan Lo 1o obt Wtwu?i
aguregzaten olnxubanan 7"7 _   . 1',:—? ”j  ‘~f ﬁ
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S e Car
G I et .

Alknholan aein, veshnlb or ;“;w - 3
110° haden mus. Die Ahtriobmlo m
gahalzan'werdon, wail nit 3[

im Umlnusﬁzdaﬂpﬂu-

158°

mmmn R
im Kolonnenauaglqg s
Vakunn ~ obes m;,_aags A
unt¢n  e -



\L’I‘b .f
Dee 13.1.&% 18t l:xnfand duroh La’oo:at

auf "1£rom1t e pmron. wobox l.‘ou

>mahr an, so 1st aie Tiotslodende-ln

ter Suspt ‘dor Relnbutylenglykelkolonne
15 - 2074 lmty lenglykolgohd.t a\ndntt
hiur eine stnr)m Verkruatm »du' B.il

~n¥aahetdun35

mlttelte Rgrruktxonakurve,}dxo"*”; ,
&arsastallt 188, Jer uuldtltillionC_lb

st.und lot. sohwaoh almluch. ni.l shh’

.



) "y
L]

und Grotylalksholbestimmmg,

i

Eolnhoitsgm doi R@Ln‘outylmlyhh:

Beter (aluqlthylnoot-&)j
‘ crotylu1koho1 G
‘Wasser i
| | ~_81'dcintarvlll




dastallier




-

2







durw m.a en, * anin;!.ultlmbl~ gcylasﬂ't




 gemisch, bestehend aus 40% R0

Die apesuno Fahrwouc dor nntinuiorncm
| fmktionienmg nach der Hydsierung weist eis
male auf. Ia der Vorlsufkolense T mu vi
~ mit sek.Butanol und Spris augatrmt
‘ sich ale Auotropc m der rcl.c«nhn
susbilden, d.h., das das Tasser vem m’ R0
absutrennen ist. Sprit und uo.,,m;f nol six
vermittler fir ¥ssser in dor Miselw
| munmg in dor Kolonno 8 mt

'das sich naeh der Kondensatiom in ein Flis
,gmuch von 208 320 und 80F mwm. - 4108
 geht sur weiteran Entwassonmc doc |
ﬁ'*in dio Kolom w:.edox m.rm m_d

satn (m" 0,1 % “zo') und bet rupom: mn £
111 - 120" sl.edon. In der a.uwgmm"* e 0. die

an“ daxf tur li%erc Zeis aur 18 Al
8918&“‘& wcrdcn. sonst nrﬂrbt o otnh.

| r_dor mdelwdkolonnc 4 vor alleu am Gor hdm
*priitung der mrhultancn wntp&rti& m “lemu 5
inomgareohten TYpe (Vorsohrtttu m Dcut“m BO
monopolverwaltng) Gansu uhenmcht -u-a fomr u;  voR

der .uusnngamittellnduutrie goromrto nomms c«
Butanola.
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f}otriebsvo:schrixt zur ngotellugg WLW

In ¢inom emailliorte&.— 2 .Jxrdmcmasscl worden 400 n
wpfarizirsonat and 1,,0;£5 Chromnéure in 1000 xg
frmonlakwacser >5A, de zur Lrhdhung der Lﬁnliohknl% -
149 kg uirduhhorns“lz zubo caben wurdbn, uater gutcl :
Jihren peloot. u;e Losunb n;aht mna in ulusballann abo

V2/.-51chkAsten wrrden t Kicacloo,. KorngrUBo }/6 na
peidllt. zin rnmmierter Behélter wird @it einem Teil
der womsoniakallychen .u;ferkarbonutldaung boachickﬁ.
lmnn vwerden die viebka tan elngetauoh&. Uie &upfor-
losung zus «ile Golkbrnor vollst&ndig bodoohln@ Sobald |
sler ic selkBrner vollbcﬂﬂben hhban, worden dio S5ieb-
Yisten n- *‘xsbeucgen,—ubtropfen gelaaaon und dio.Ab-‘
nanme der .osung imoo.aten be utimmt. fus der Volumen~
ilifervne li.t slsh uiG ‘ufndhmo dus Kuptera wilorond
der rankang erreohnon. Der lnhalt der Shebkﬂntcn wi gl
<& Stwaden bLel llJ gbthuknet. Inageaant wird axe i
prigplerang wald Lrock:nmxg 3 mnl durohgetmu't M ‘:-chluﬂ
verdeu die KUraer in oLnen :ch&ohtofan gefulle und im
iaftstrom auf 240 f~rh1tzt bis die Abguse kein Anzon Lak
mehr 2anthuilten. Lum Johlua ulrd uuf aino Kbrngrdﬂo
von 1, uiq 2,5 M uua uoiebt.,«




VOrpro g (fu:r Rohbutylmlykol ous m WW) s

1) ucatimmnnb des pyt E' j
Im Tipfelteller -n Bromkruolgrun als W dﬂ s
mit Indikatompia. o

(Soll-Yexts 4,0 -4.2) S

2) Cestimmung der Dichte dei 2o° \ | R e
Durch Spindaln (Soll-Wort: 0.980 - 0.990 - 3' ll‘l; e
apritschnlt <)o - i G

3) bcstimmnns dor hldehgd:ahls : e B
10 o’ Rohbutol werden im hrlm.yn' | 50 u’ g/a L
neutrulor mdroxylanmmommtum m n‘ R
unter vaondmg von Hethylorange nach 20 m TP NS
Svehen bel Mrtenperatus ntt q/ﬂ law |
sumokum‘crt. u.r v.rbmm an u’ mco nus 1 i
,.mmdmnl. b, B R : g

(Soll-¥erts 0,0 on’) [

4) Destimmung der aaarosahlz o | : i.
103 cm’ hohhutol‘werdcn mlt n/lo lhul‘!nﬂ !tnlulo LA
phtalein als lndikntor titriert. Der Verbrsush em 1
oas-Lause hcilt S&uxezahl ~f'i,. S R B B

(aoll-ﬁert° 1,5 - 10).§ E T

5) Bestimmung der onmsuhl sl .
150 gr iohbutol werden in omn rrmunumu- m
Deat1¢lation.unsorwortan. bic i Sumpt eing !!lperltuli

von 150° erreicht ist. 10+ des Destillates werden
naoh dem abkihlen auf 0° und Zusats von 6 om> xoun-
trierter Salsolnro mlt 80 viel n/10 Drnlldolxo-nso
lusung vcrunt, bis blenmm c.nmrm elnen me
schu8 an Brom loxgt. Baoh 3 Minuten Stchnm ved 0’
wird diesor Uberschus nnch Zusats von 1 - 2 cl? it
104iger Kaliumjodidlbsung und SthrkelUsung (m a
Ende) mit q/lo mmmm m&wunm. .y

R ST
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Qggggutggg

Dureh ulb&d geheiltcr 2 ltr R\mdholm l“ mm
Stutsen gur wmhnmg von memmur o«r Sidl- '
kapiuaro. Mit Raaohigrinson 5 x5 pmnu‘Mtu- S
lieraufuats von 20 om Ima und 3 om 1.9,
Absteigcndar Kugolk&hlor -1% thﬁnﬂunrtoillr
it Kohlenshure gekﬂhltes mrrurgom. s

i der 88

1800 EY Rohbutol (s.B. z“!.tssudunhuldt% Otm
Kumer ) werden dcr Deatulauon bei Atmosph 8l
unterworfen, bis der Sumpf eine rmoxam ven 1$0°
erreicht hat. Dus Doatinat besteht aus Spr“-lmcr- '* :
Butanol, im Sumpf verblaibt das r%htmmuﬂ Dbol,
dus :ulerdem noch ainiso % dasser utmt. Dun warken
entfernt, indem nach dem Abkﬂhlen des Sumpfes auf o
70 - 80° im blpunpen\mkum (0.1 - 1 ma) ntturdm&l'- —
llert wird. Dabei geht das rcntnonc Yasser dei X0 - ae¥
Uber und kondonsiert sich uih in dox VMOIM. Ee
tous ia Anafnorgefna. . Daa Abhstilliern des Yassers
13t mndet, sobald an Ubersang om Moratur von
65 -~ T0° erreicht ist, dn nmmm du rmuuamm m
‘Butols b*gl.nnen uurdo. o

|
i

| ;gg___jeisw g kat;lggn

Die Dostnlate werden verom.‘l.gt smgon und dm'ch Anh o
salsen und soherfes Trooknsn mit Kaliumkarbemat ves .
gristen Tell dea Wassers befreit, dessen a«um Oiﬁ t
nach dam '1og¢n der wrblubmn Albohoa ano cor REe
Differens erg,i.bt. L |

Dic Alkohole werden durch D.nulauon (500 aa? nn-
hals-kolben nit wxmnpuau) in dred hmim ur«* i










Eetriebsvo:ach:ut gur Herctollugg von Bugz;m 1yko ; -
kontfa} t = o S —

In cinem emailliorte;g» .;lifimck:,cessal wordan 400 “
pf'm"‘ rsonat und l,a b Chromziure 1n 1000 38
nlakwasser qs,é, dem zu.r "irhuh\mg der I‘Gnuahhn
l-,d kg uirdob.horns“lz zubcabeben wurden, \mter gntu
Nidhren belost. we Lusunb awht mn in ulusbal.lm a‘bo

cidxd. win t'wn.vnie:rter Behdltor wird au eun !uu.
der oo oniakullmhcn !-ul ferk&rbonutlda\mg bnchiokh
lann wexrden die Ciebkis tan eingetauoht. Dio &uptor-.
loaunb oul dle Golkbrner vollst&ndlg bodooknn, Sobald
slorn dic m.hwrner vollbmﬂban h.h.ben, worden die Shb-
Wisten aore 15;,!3«08.811, *xbtropfen gela.saon und dia Ab-
nanas Jor LoBURg lm?ﬂhsten b“Bthmt. uua der Voluaaaa
ififerene lia.t sl.u»b__‘dlel P ufndxm des Kupfera wlmnnd
der frdnkan,; arreclmon. Der lnhalt dor Siomncn ,.,3,:
<6 Stuaaden bLal ll.) gutroulmet. I.nagaamt wird m@
prignterang aad ;roclcnuné, 3 xm.l durchgeﬁlhrt An ‘Schluﬂ
vverdeun die Kiraer 1:1 einan ;chaohtoten gefﬁllt und im

utftatrom awfl 40 \,rhitzt bis die Aw_,aso keln Ammﬁnm,

mehr anthilten. z.um .;chluB vird uuf eine on'ngrﬁﬂa
von 1,5 blq 2,5 o uua Lalebt.




1)

2)

5)

.Dnroh;.Spindélfn(’Sql}— "'zm o.9ao - 0.990 - :o -u

wird dlesoer Uuuchus zmoh Zusats von ) - 2

utj.mmunb d‘s ’H | SE s
im Tﬁpfplullu nt Bromuolgrun al.o m “
=it hdm‘miﬂ o A | |

(Soll-Werts 4,0 -;4,2)

Beatimmmg dcx m.chto bed 20° \

mruokutri.‘ort. D‘l’ V‘rbmm “‘u m. M” _
dtehdsanll, | T R e
(SOll-ert.

Dos timaung dexr .m.u'ua.hlz sl
1C30 ca’ hohbutol. werden mit nflo m ud Mﬂ
phtalein ah Indtlntor tltriert. Dor Vahruu aar _ﬁ
oasohuse hcut S&uzeuhl L T e
(aoll-'ﬁerP 7 - 10)- | e f
Bnumms dar onuuh.l T e
150 gr {ohbutol werden Ln omn rrmummu-m
Deatiilation \mtorwortan. ‘bis im Sumpf eine etur
von 1)0° orrolcht lot P lOp d.l Dontuhus u Py %
nach den abkihlen wuf 0° und Zusats von 6 o> kenseme i
triortor Salulnn mit 80 viel n/10 mnd-!mi-
lusung versetst, bis ‘bleibends Jeldfixbuag elnen M
schu8 an Brom uist. Baoh 3 lu.nuun Sm Nt o

10f1ger Laliuajodidlbsung und swnum (m -
inde) mit lVlO Talosultat 2o ;







“ ey - o Ly . e
~ e e e s R i : e

Abateigender xugelxuhlcr it j 7 frtoxmcx; fg3;A*
Mit Knblons&uro gokﬂhltcs:AnstrLoxgcfllo

&nmmor) werden dcr Daatlllation bei;AtlooL
anterwortcn. bis der Sunpf eina ronporatui 150"
erreicht hat. Dus Destillat ‘besteht aus Sp’)§§1§b§§j+~:*“
Butanol, im Sumpf verbleibs das rlexstandhaltige Buwtel o
dus auaerdoa noah einiso % ﬁaosor anthﬁlt. Blonc naﬁﬁwa o
antfernt Andem naoh dem Abkﬂhlan don Salpt.o auf "{_ ‘if
70 - 80° im blpunpenvukunn (0,1 = 1 mm) weiterdest il i
liert witﬂ. Dabei geht das r«atxzono 'asé”‘*bci )o - 65“ =
dher unn kondonsiert aioh tails Ln do:, akun : ,ﬁ;; 
teils ia Ausfriergefﬁﬂ.fbaa Abﬁnstilliaroafdna Wassorerj };‘
13t beondet, sobuld am Ubér&m Om 'roaporatur von
65 ~ 70° erroidht Lst. da nunndhrrdic ﬁostlllation dos;xf

‘Butols bpginnen wurde. ~ h

Die Deatillato warden vorolnigt gauogga und dnroh ‘"“T°ﬂ5*
salsen und soharfes Trocknen mit Kaliumkarbenat ves
grdﬁtan Tall dou 3assora befreit. d.oscn 00!1dlt Oidlfif?“*
nach dem ”iesan dor vorbliobcncn Alknhole auo dor e
Differcns erbibt. - A 2| ,L,;,_-,;

D1g Alkohole wordsn.duroh.Doltillatiﬁn (500 Miv !E"’ 5‘5:%

legt.
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