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Stend des Verfshrens zur Jerstel_.ung ron suilol
unter bvesonderer Zeriicksicntl.guns ler sewinnung
der dabeli anfallenden .edencrogquktie

‘Das Vorgrodukt des Butadiens bela Jiersturenverzanren 1SU 188 .. ’i-
Batylenglykol. Es wird durch Hochdrucxnydrierung 1ies -Cetaldols Ze-
wonnen. Aus dem erhaltenen Rohbuiylenglyko.. .ursz i0nputol ZZenannt.
erhilt wan durch DestiZlation das Ieinoutv.engiykol. -iese esinrache
Resktionsform kowgliziert sich iIn 1er =ecaniscnen AusIihrungsIiorm
durcl. @ » Notwendigkeit, die anfallencen .c.enrroaukse -4 zewlinnen
und in verkaufsfihige Form zu bringen. .4 2iniacrsten .assen 31cn
diese Dinge klar legen an liand der “apei.e .. <ie s1ne Aurzznlung
der Stoffe bringt, die im iohbutol rorxo.den <na -n vyeicner ucnze
sie Barin enthalten sind.

bild 1:

~20epunkt ies

Stoff: Siedepunkt: .ceotiropes 211l  :eW.-%
; i8ser:
1. Acetaldehyd 20,03 -3
2. Methylaethylketon 2.6 .2 %
3., Butyraldehyd 4,77 B
4. Aethanol T2 L1557 <
50 sek. -Butano_l Uy 5: > 7 - 2
6. Crotonaldehyd L02., 2% 2%
7. n-Butanol P A TL4 L =
8. Ciolylalkohol -2 j : i - 3
9. Essgigsdure 128,17 . .z
10. Butolacetal 21-1227 = ' -3
=2, 4-Dimetyl-1, 3-Dioxan
11. Eéthylbutanol _45- 2407 - _ =
12. Butol-butyracetal
=2-Rwepyl-4-liethyl-1,3- 60 7 L%
Dioxan
13. Butoxyhexanol 202 . BN
14. Vasser 00 L : >
15. Trans-Crotonsiure 38 ¢ L%
(smp.72 7

16. (?) Butol-Aldol-Acetal ,
. =2-0xypropyl-4-iiethyl- 205 ° 5
l,3-Dioxan

17. 1,3-Butylenglykol 2R6-2 3
18. (7)) Hexantrio*-acetal

=Hexalal A 218-2307 .3
19. Hexantriol 270-2977 < B
(130-1400/2 nm Aig
20. Hexantriol-aldol-acetal 145-150°/7 am 48 U 4
2he Oktantriol u. .
Oktantetrol 90~ ‘Y nm Hig . %

Ferner: Konlenwasserstoffe, ChlorkonlenwassersioIle, i3ter., Amine,
Kieselsaure, Salze, Harze. ”
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Die Tabelde ist geordnet nach den :ziedepunKien ader verscnieaenen.
Stoffen, das asser steht aus einem Jsesonderen «rIuna an anaerer
Stelle als es seinewu Siedepunkt entsyricnt. =8 sc¢helaetl 1ile Ztorle
in 2 Gruppen, in die als Aceotrope anternalid 007 31eaende sruppe
der Alkohole und in die hoher siedende jruppe 3i1er sliyxole uand 201ly-
glykole. &in kurzer Blick auf die -apbelle zeigt Zerner, iall 1ie
Hauptnebenprodukte Aethanol, n-3utanol. iexantriol, 7on solcnen
Stoffen begleitet sind, die nicht >nne weliteres 1iurch -estkllation
entfernt werden konnen. Besonders teutlicn <ritt 3ies La arschelnuns
beim n-Butanol, das als Begleiter 1e. 3liedepunkKisgleicnen £rotyir
alkohol und das sogenannte 3utol-dAcetal entnilt. “hne cnewmiscne
Operationen kann man Reinprodukte ailcnt ernastien. Aus 1. 23€n rege-=
benheiten hat sich in Schkopau ein .iusarveltungsscneda Ur 1ie se-
winnung des 1,3-Butylenglykols und selne ..ebenproduke ergepden. 1aS
in dem folgenden Bild 2 darzestelit .3T.

5ild 2%

-

Als wichtigste latsache geht aus iem :=Chema 2ervor. lai das iaunt-
produkt, das 1,3-Buty1%nglykol onne weltere cnemlsche 3enanalung
nach Abtrennung dexr Rohalkohole ana 1es 7asser 2estillatorisch Ze-
niigend rein gewonnen werden kann. ~lile dibrigen stoffe dagegen. wle
der Reinsprit, das Reinbutanol, ias 32elnhexano.l. i1as :exantirlol sind
erst nach wmenr oder weniger umstandlichen :nemiscaen inad iestil._la-
torischen Verfahren zu gewinnen. 7ir gomzen 3pater nleraul iochmals
zuriick. Diese Vielzahl von techniscnen Operationen 13T hemiscn 1im
wesentlichen auf zwei Ursachen -zur.icxzurilhren. -inmal aur ii= xilldung
von Ringacetalen aus 1,3-i;lykolen ina 4ldenvaen. 4ls zelspiei -3t im
Bild 3 die Acetalisieruns des Acetaldenmds 1nit _.3-2ulviengiykol

zun Butol-Acetal angefiihrt. Die raticnelle-lezellnung xeridr ist
2,4-Dimethyl-1,3-Dioxan. *hnlich iiesem .ingscniuld vollzieht :10n

die ildung von entsprechenden .icetalen aus _.=3utviengliyko: a1t
Butyraldehyd oder Aldol, oder die J_msetzung 1ies rexantriols 1nit

den gleichen Aldehyden. Diese Acetrale sina zenr cestindige -ubsTanzen,
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sieden vielfach in der Nahe der Haupt- 1na JjepenproduKktie ind 31el-
len damit mehr oder weniger stSrenae 3egleiter 1ar.

5ild 3.

Der 2. Grund, der in der tiauptsacne Iir aie /ielZalt er rsroquklie
bestimmend idt, ist die Reaktionsrahigkeit 1es Acetaidols. sine ier
wichtigsten Reaktionen des Acetaldols 1st 1ile 2ildung einer /jeroin
dung zwischen Acetaldehyd und Acetaldol. Jiese /ervinaung wurde 7von
Spdth als Aldoxan bezeichnet. Die cnemmiscne sonstvitution dieser an-
lagerungsberbindung wurde von Herrn Jr.danscnke -n 3cnkopau Jestlimmt
als ein Derivat des 1,3- Dioxans. 2ie Acetylveroindung 18t lestillier-
bar und lasst sich durch hydrierende AbDspa.tung der aicely zZruppe ln
das Butol-Acetal Uberfiihren. Die 2ildung 1ieser /erbindung osegrundet
die Zweiteilung des Verfahrens zur -:erstel’lung 7von A.dol. -n erster
Phase wird Acetaldehyd zu Rohaldol aldolisiert. 21n - emiscn 70n eiwa
gleichen Teilen Acetaldehyd- Aldol. Theoret:scn <dnnte man 0518 za
66%iger Aldolisierung komuen, praktiscn ldsst sich dieser VYert aicht
erreichen, denn bei stiarkerer Anreicherung 1er Aldolveroindung 38T
eine weitere Aldolisierung nur bei nonen Temperaturen inada anter Iu-
hilfenahme starker Alkalimengen zu erzienlen. .nter 1liesen 3edingungen
verlaufen die weiteren Nebenreaktionen ies Aldols dereits :n
unzulissig hohem Ausmass, und uwar 1ie 7Jasseraosvalitung anter 3ildung
von Crotonaldehyd und die Weiterkondensation 11t Acetaldehyd antver
Bildung nicht mehr riickspaltbarer {ondensationsprodukte von 1ier Art
des Dioxyhexylaldehyds. Die Kondensationsvprodukte sind die 7ororoaukte
filr die Polyglykole, wie Hexandriol.lktantriol.Oktantetrol. Im 3etrieb
wird je nach dem Bedarf an hBheren {(ondensationsprodukten - n 1ier'
Aldolisation mit Umgﬁtzen zwischen 48 and =2 % zearveltet. cel Ilempe-
raturen von etwa 20" .

Die chemische Verbindung zwischen ildol una i¢etalidenvd erkliart auch
vollig die Schwierigkeiten, die oei1a Aodestillieren ies dberscaniissi-
gen Acetaldehyds aus dem nohaldol zulitreten. <8 _.iegtl 20en aicht. nur
die Aufgabe vor, 2 Stoffe von senr adhen :ieaediiferenzen. w¥ie sie
zwischen Aldo] und Acetaldehyd bpestenen zu -rennen, - acetémldenvyd
siedet beg 21° unter Normaldruck aina Aceta.dol 2ei1 20 mm Hg erst

bei 59-60" - sonder es ist notwendig, z:rst :l1e chemische verbdDinduang
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zwischen Acetaldehyd und Aldol aurzuspalilen. iann erst fann l1er
Acetaldehyd abdestilliert werden. Die sogenannte Aldoldestillation
ist daher in Wirklichkeit eine in 21iner -estillationsapparatur iurcia--
gefiilnrte chemische Operation. Die optimalen _eaingungen, anter 11enen
sich diese Reaktion abspielt, waren zu eruwitteln. Jer sinIuss der
Wasserstoffionen - sonzentrationen -st aa 3tarkstien. .Ja scnwach
alkalischen Gebiet ist die Spalitgescnwindigkelt am zradten., ~ird
imner geringer, je saurer das Ronaldol wira. _eider st aie sarfahr
der Bildung hoherer Kondensatmonsproaukte zeraae 1m .ebiet enselts
des Neutralpunkts besonders gros, 30 1al >raktiscin inter icnwacna-

Sﬁuren bedingungen destilliert wird. sans sielchgiilidig cel welchel
p? man destilliert, in jedem #all zent aie aurspaltung 1ies Aldoxans
in dem Temperaturbereich vor sich. -1 1em 131e J0€n ZeKennzelcC neten

weitéren Nebenreaktionen des Aldols dcerei=<s il 3Iroler icnneliligkeit
verlaufen, also die Vasserabspaltung ind 1ie dexantriol-Kondensation.
Man kann daher nur ein Reinaldol erzeugen. ias 10Ch =2Twas 1enr irotor -
aldehyd und hohere Aldehyde enthalt, alis :1e 1er Zusamnensetzung 1ies
Rohaldols entsprechen. Es gelingt terner z=ucCa 2acnt. -en Acetaidehvi
restlos absutreiben, wenn nicht Jdiese iepenproduxibi’dung enr 1ner-
wimschte Ausmafe annehmen soll. s :r -ecnniscn interessant -2Sti-
zustellen, da3d bel diesem .ettlaur rviscaen °~Y ra _Tang les sldoxans
nnd der ‘ibrigen iiebenproduktbildung Zerade A nineren _emrvergaturde-
reich die Sraltung beglimstigt war., venn :1e ferwel.: o1t 2es :onaldois

nur ~eniigend kurr gewihlt wurde. _er von 1ier Jirma _inckelw Zeliler=rte
Durcnlaufverdanpfer hat sich fir :iesen -+Jec< 7anr  sSONaers zee:rznet.
Deait allein war des ortimale Zesuliiat o ersdinxs n0zs 70T a7~ eit,

Bs mui3te noch eine Reihe techniscner ina :nemiscier secdineangcen, 2vp-
mittel+ rerden, wic optiuwaler Jruckver.ass - el Lo.0onAc. «aw83iZ27

~Lckbercich der Destillation, J0liaaec  slV€i.. cal. saldeivodvile
Einflisse des L anamaterials, gUnsTi-oic .ol <ol I8 UL il dle,
Fritfuny vou chicudschien Suusiali @i, .ie ST Ldluse 4ilSbor Silu NIITKCSlis
Unter normalen :irbeitsbedingungen onven w7 =0 ~1D ~eingidoi 7Oon

wtwa folgender .usauaenset-un,; =2risulen:

Bild 4: -

TN Pexle ..d0l 120%1izg
neina’dnl natIallen
Acetaldehyd y O% .ceta.denvya c.: Ielle
Crotonaldehyd 1, 3% sotonaiaenvd 2,° )
Aldol - 73 ,O"Z‘
tickstand 3,2% tickstana -
Jasser 17,0%

Diese¢ Gesamten Exrfahmungen wurden 7on ins am sarvid-Acetalidehvd
gemacht. Wie wir von 'ilils wissen, Ternglt 3icn 1er _lchtbogen -
Acetaldenyd im grofen und ganzen zieilch. Jur n 21nifen wvenigen
Punkten weicht er im Jerralten etwas ao0.

Die ..ebenreaktion des Aldcls, 1ie 33cn 1 lex ~ldolhvdrierung am
stirksten bemerkbar macht, ist die ‘asseraosvaliung 2us siidor za
crotonaldehyd. Sie l2uft als Jonxurrenzreakiion aeoen 1eér Zydrilerung
des Aldols zu 1,3-Butylenglykol ner wma Ln 1m80 3tdércerem Ausmal,

je glinstiger die llydrierung arveitet. zie -.estimmt 1180 ®elt eher
die ldnge einer Kontaktperiode ocex iler Ivdrlerung. _le s>ildung
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hoher kondensierter Produkte von der airt Jer orproauxte 1l1es xexantriol: '

tritt demgegeniiber erheblich zurick. ‘onl aumscn.ieB8licn in 1er Zvdrie-
rung spielt sich die Reaktion zwiscnen 2len .idehyaen ina 1en :lykolen
ab unter Bildung der substituierten _.’-Jioxane. 11€ aucn a.ls 21ine

Lonkurrenzreaktion zur Hydrierung ier ...denyvagruphen auIigera8t weraen
kann. In der ivérierung war also ansustirevben., 21e Iydrrerveaingungen
mglichst aktiv zu gestalten, neven ien rein -echniscnen _xelen ier
Steigerung der Durchsatzgeschwindigkeit. Zie 3c¢non senr rr'ifl einge-
fiilhrten chromierten Kupferkontakte naoen silcn Jisher 3uch welternin
gut bewdhrt. Eine weitere ¥erbesseruns 1er irxsamkell 1leser sontaKkte
war durch die Linfihrung einer Feinreinifunz 1esS iaggserstoIls aoglich.
Der von Leuna nach Schkopau geliererte ;asserstoiI weidt no0cn 21nen
Kohlenoxydgehalt zwischen 0,01 - 2,23 > aul. _urcn .verleitung ies
wasserstoffs iiber einen Wickelkontaxt -el _zmperaturen >oernaibd

2000 wird das Kohlenoxyd zu .ethan ayariert ina ler senatt an .0 aur
untey 0,001 % zurilickgedrickt. Das zr;eonis var =211€ /e, iangerung 1ier
Kontaktlebensdauer, eine Verringeruns 1es senaites an .rotyilalkohol,
eine verringerung des Acetalgehaltes inad joerrascnenaerwelse auch
‘eine Steigerung des Durchsatues. Sie _ereitsteliung von aonlenoxya -
freieu jasserstoff lieB auch Versucne aussicnisrelch =rscneinen.
Nickelkontakte filr die Hydrierung des ~1do.s Zu verwenaen. ~ie zrgeo-
nisse waren recht ansprechend. In Jecaniguasversucnen varen 1le waul-
seiten solcher Kontakte erheblich i#nger ais iie 1er inromierten

Kup ferkontakte, wouvel die sutanolbildung vis ast Iur ~edeutung s.1osig-
keit herabsank. Leider sind die .iickelkontaxkte erneblich stdrungsemp-
findlicher, so dai nach einigen iroldversucnen ile weltere -inIidhrang
wihrend des Krieges zuriickgestelltl wurae.

Eine weitere Verbesserung in der Zlrydrierun;; 2T
‘gtudiun der rliissigkeitsverteilung n lew 4T
Rieseldfen. Die Anwendung von Ringverteilern C ias Aulzeoen 1ler
wliissigkeit auf den nontakit neben 1en -n iten Jren =21n<evaute. .JWe1S-
blechen hat sich gut bewihrt, besonaers a :inpliick aur die -elastungs-
fshigkeit. iMan kann die fen tagelang 11T 1em _2-i4facnen sontaksi-
volumen auf organische Substanz oerecamet. -2iIeiden. dr _anege -el1tlen
ohne weiteres mit dem 10-1llfachen soniaxkivo:unen.

Fin weiterer Vorteil flr die Hydrierung ergapb s1cn aus qem verringerten
Acetaldehydgehalt des Reinaldols. -ie zserinsere sOnzentration am Acet-
aldehyd bedingt auch eine Verringeruns ier ..ingacetalbildung.

el-e nan iurcn las
e :yarierung cenutzten

Von besonderem Interesse waren Ardeiten. lie 3lcn 11T em -inruss les
Wassergehaltes im Reinaldol auf die _Zesténaigxkelt l1es als {ieselgel
verwendeten Kontakttrigers befassten. .35 zeilgie 3lch. :a Tassergenalte
im Reinaldol oberhaldb 20 % innkeRald 1er .auIzellen l1er sontakte gele-
gentlich zu Verstopfungen fihrten., als .olr 2 =21ner Deptisierung les
Kieselsiuregels. Je groler der Wasseizenalt ana e ndher dle ‘smpera-
tur, umso stdrker der Angrift des /assers. _as .eic = £1.1 aucn Iur
die anderen Kieselszdure-haltigen “ragers., v1e sleselisgauresirange und
Kieselsduresplitt. Bei der Aldolhydrierung 3eiLST Lonnte auen urick-
nahme des .assergehalts auf etwa -7 % dieser -.inmuss inscnadlicn ge-
macht werden. Hills fdhrt bereits sezxt _angein 41T ileseul 7erringerten
wWassergehalt.

Bei der Herstellung von sutinuiol aus aAcety.en ind 2Opigem rormalde-
hyd in Uegenwart Kieselsiure-haltiger sontaxiirager 21n aeppe-verranren
und bei der Hydrierung der etwa 60% T“asser 2ntnaitencden >utindiolls-
sung zur Butandiollosung ist der zinrlul 1es «assers auI las rdger-
material zweifellos noch in stdrkerem .aale vornanden.
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Eine Verlange.ung der Kontaktlebensacauer d>el 1iesen Jelaen £atalyti-
'schen Prozessen wird erreichi werden <dnnen, wvenn es 3€.l1N8T. ile
bisher verwendeten Prigermaterialien. {jeselssurestrange una {iesel-
ssuresplitt bzw. -gel zu stabilisieren oaer 1urcia stapllare angere
Trigermassen zu ersetzen.

Als normale Laufzeiten der xKontaxie D jer ..dol-dyarierung senen
wir heute etwa 4 - 5 —onate an. -n lieser -eit wirad 1ias _200 »21si
140Q-fache Kontaktvolumnen an organ.s3ciher :upstanz aurcngesetzl. .1
einzelnen Féllen erreichen wir erneolich _-Zngere @uizeiten. .13
bestes Irgebnis wurde kirzlich eine sontaKktlaurizceil 7on .90 Tagen
bei einem Durchsatz von 1900-facnen LontakKkitvoiumen 3an nrganiscner
Substanz, das ist etwa das 10-facne sontaxKivolumen oro rag, srzuelt.

Der Anfall an Nebenprodukten, der nacn aen areutigen .rxenninlissen

zwangsliufig gegeben 1ist, ist in -ild < wieqergegeDell.
Bild 5:
Fir die Erzeugung von Ou «<Z _ . =3utylens.yKol
werden
verbraucht I <g Acetazdenva
© und gewonnen 2.8
Nebenprodukte ", g Aetnvy.alfono-

1,3 ¢ -atano:.

.o £Z Jexanirio-

“1ir rechnen heute ium Normalfal>. 211 =21neqd . erpragcn on ..o _2ilen
Acetaldehyd auf 10V Teile erzeugles ity .eng VKoL, -aneoen zewlnnen
wir noch etwa 7,5 kg Sprit, 3.5 ¢z atAno. na -.o5 <X <exantiriol.

Neben den eben geschilderten.Bemdhungen. s0giicnst venlg ..evenproauktie
»u erzeugen, lief die Aufgabe, den iwangsidurigen anial. 2an sepen-
produkten in handelsfaihige Form zu sperrinren, >aer. 3oweltr 2s sicih
um neuartige Stoffe handelt VerTanren ausvuaroeliten zu nIer ze-
winnung. (Siehe Bild 2).

Der Sprit 1aBt sich in verhdiltnismadig =1nracner .eise 2u ~e1ln=
produkt aufarbeiten. s bedarf lediglicn =z2iner <ehanaiung 11T .:ikall
und anschlieBender Destillation 2a:a 2us Jem iohaikonol nacn /erab-
treibung eines Acetaldehydvorlaurs =21nen -einsprit u fewinnen. 1er
fir fast alle Zwecke einsatzfrhigz :st. 2-in feranger qroen verpleiBender
Gehalt an Aldehyden kann durcih 21ne 10Cn.aiige ‘ppnanaJung a1t ..ikali
entfernt werden und auf diese '=213€ 3us jem ..e1nsSprit J4onopolsporit-
gualitat erzeugt werdern.

Beiwm Butanol war die Aufgabe etwas scawleri<er. -as Jei1 1er 11estilila-
torxischen Rohtrennung anfallende =onoutano.l sntnalt neoen Jrolyl-
_alkohol noch das schwer spultbare sutadacetal. elde rrodukte sind
destillatorisch nicht abteennbar ina aissen cnemisci entlernt veraen.
Als einfachste Aufarveitungsfprm ergado sich sine spaltiende axydrieruns
unter nohewm Druck in Jegenwart von Jasser. _rotylaikohol wird hierbei
in Butanol Ubergefihrt und das :utolaceta.l n :=2rit and _Jl=3utylen-
glykol hydrierend gespalten. Yach iieser -enanalung st 1ie 1l1estil-
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latorische Aufarbeitung zu Reinbutanol senr zuter uaiitat onne
weiteres mdglich. Aus dem Nachlaur ies 30tanols Zewlnnen wir wieder
destillatorisch ohne weitere Arbeitsgdnge ietnylbutanoi., ias 308ge-
nannte Buna-lieganol. Durch Nachhydrierung 21ies 3leinbutanols wira die
Peranganat-bestindige Sonderqualitdt Zutanol X zewonnen.

Die Such nach einem geeigneten {ontaxi 4y 1iese Hydrierung 1es #oh-
butanols hat bis lLiitte des vergangenen .anres Jedauert. Als oeste
Losung haben sich Nickel-, Kupfer-. .angan-<o0ntasie >ewghrt aur Kie-
selsdurestsangen: als Trdger und Tusatz <leiner ..engen rhosobnorsaurc.
Praktisch wird hierzu der ausgebraucnte ~0ntaxt 1er ~atindioi-
Hydrierung verwendet. .iiv 3,5 cbm 2ines so.chen ausgebauten sontaktes
konnen bis zu 5 000 t Rchbutanol nacnnydrlert werden >ei Jurcnséditzen
bis zu 25-fachen Kontaktvolumen 2ro ‘ag. - IST 1ie 3ereitstelluns
dieses Kontaktes hat es uns ermgg’iciht. 41T 1er rorranaenen Anpparatar-
groBe .lengen zusdtzlichen Reinbutanols 221 207eugen.

Vollkomuien neu aufgebaut werden zulkte 11¢e -aprikatorische serstelluang
von iHexandriol aus den Butol-RUcx«stdnden. 2 1en utol-alicgstanaen
sind neben den Alkali-Salzen or~ ' :scne zauren ind Zzrogere uengen
von llarzen, die Polyalkohol=> von ier Il €S “exanar.ois, ies Jktante-
trols und ihre Acetale enthulten. _urcn Jeutrailslerung aer Latilonen
it SchweTelsiure in geeigneter wdssoiger ceralinnunsg es sickstanaes
;elingt es sowohl die Kationen als :uliiate, W~le 3aucn 11e :arze Neit-
gehend abzuscheiden, so daB eine _jisung rervielbt. 1ie 1urcn Sraktior -
nierte Destillation aufgearbeitet weraen <anne. -1ne iestil_atorische
Trennang des Aldol-Hexandriol-Acetals vom :exandario. zent nacat, 30
daB in der technischen iare noch etwa 0% iieses aAcetals 2ntnalten
sind. das so gewonnene Eexandriol .st senr weltgenend einsatzldnig
fiir wecke die bisher durch Glycerin oedient wuraen. _er zZroBte Ver-
braucher ist Uerdingen fir Alkydale., ianeoen iie DJesmopnene, wvelter
‘Jeichmacher Elaol, das Phthalatharz >hthalopali SEB, 1as nocnsiedende
I8sungsmitiel Hexalal A, ferner ZUr Iporka-Ldsung, IUr itempeifarben,
Kosmetika, Farbereihilfsmittel usw. sUr =21nige wenige Anwendungsgee
biete ist der Acetalgehalt des tecnnischen {exanariols stdrend ind
wir haben daher auch eine acetalfreie 1a.itdi sentwickelt nter cem
Namen" Hexandriol H ", die auf dhnliche Art ana Jeise erzeugt wWisd,
wie die befreiung des Rohbutanols 7om 3utolacetal durcn ayadrierende
Spaltung. Das hydrierte Heyandriol :st zZericnsscnwiacner 2ais 1ie tech-
nische {naiitit, der Gehalt an Jydroxyigrurpen Funstiger., _urcn nocih-
malige Hydreirung kann ein Jexandriol arnalten werasen., 1as 3jerucnIirel
und frei von ungesdttigten aldenyd- Jaer aceta.artigen 3Jubstansen,
sogar gewisse Pulversorten einsatzraniz -sT.

Die Hexandriole sind weitgehend ang:itige cupstanzen 1nd audci irel
von primiren hautreizenden Jirkungen. 30 1212 1Aas nyarierte :exandariol
sogar filr Iebensmittelamballage Ir moedenklich erxIart wurae.
MengenmiBig stellen die Hexandriole ocereil=s =1nen DdDeacnt.ichen ‘eil
der uns zu® Verfiigzung stehenden Folyalkonc.:.e 1ar. Jusammen 11T ien K
auch in Scr¥opau anfgearbeiteten zutolricsstdnden., 1ie n IUls an-
fallen, werden zur Zeit mehr als = D00 sato :exarariol =2rzeuxt.

Die intensive Aufarbeitung aer veoenrridvsne “ihrte acn Zieicnzeitilg
71 ihrer nahezu restlosen Erfassung na 2attie 2ur ~nlge, 1aB iler Ur
Gewinnung des 1,%=- Butylenglykols =1ingesetzie Aceta.denvyd welitsenend
ausgenutzt wird. Rechnet wan neben 1ea *utvieng.y<ol ile antal’enden
llengen von Sptit, Butanol, exanoli. .~ exanariol asw. -n .cetaldehyd-
Aquivalente um, SO ergivt sich, ia3 3¥5-36% 1.Zh. Jaes 1rsnrung . lch
eingesetgten Acetaldehyds in verxaulsrani-e -roAuktTe verwandelt wurdeRn.
ber diese vielen etk .’ oasstulen. ichaldol-.ielnaldol- .sdrierung
und die Aufarbeitung der Hydrterungsproamkte 11nweg, setragt der




Verlust an urspriinglich eingesetzbem .iater-ad ~ur wenig iber 1%,
Fine weitere Steigerung ist kam mdglich.

Eine ¥rage bleibt-nun noch zu beantworten, .le lacn Jer rariations-—

breite des mengenanfalls der Nebenproaukte. --8 -golgenae lapei’e 7FiDT

hierﬁber AufschlnSSt

Bild 6:
Gew.-% bez. aul .2ngZen ocezogen aul
Stofre Butylenglykol ~N 500 sato .= 3utly-engl.

Athylalkohol 7,5 - 20 5 0 - <0 200 .avo

Butanol 3,5 - 10 7 =™ - T 3CC

Texandriol o 1,6 - 2,5 % 00 - . 200

Sucol TL wasserfreil <, - 1,0 +4 S0 - ;00 A

Sie sehen, daB der Spritanfall zwiscnen , = ma 0% €Y aleLioAglYyKOd -
menge variiert werden kann, das sind J>el1 =21LLEl!l .anresaniall von QO 200
Jato zwischen T 500 und 20 000 Jato dipritv., >elm 3utano. sewegen W1Tr

uns zwischen 3,5 - 104 des 1,3~ Iytyienglyxo_-3. 2480 - scnen > >00 -
10 000 Jato. Hexandriol technisch zwiscanen .o Ma >,:> Jew,.,-wo, 188

sind zwischen 1 600 und Z 500 Jato. iaco L L. rassercrel zerecnnet,
etwa 0,5 - 1%, das sind 500 - 1 000 .ato.

Die xOglichkeit, den Zwangsanfall 2n -prit iler 1le Zenannte ;renze
von 204 hinaus zu steigern, durfte wyonl sestenen., _as -NLEresse 1ST

nur gering, mnan wiré bei ecinem grouJsen Spritbealirrnis 2aul 3asls Acet-
aldehyd besser auf die direkte liydrierung Jes .cetTe. tenyas zum ZPrit
zuriickgreigen. Die Jewinnung von menr 24s ‘4 -utano . neven cutylen=<

glykol halten wir auch fir miglich, 10cCrh atent 1em 7ermutiicnh =11
erhbhxer_Kontaktverbrauch bel der iydrieruny ~anacnst tinderna 2o

Jege. Die Herstellung groBerer ‘lengen Lexanarioi 2d 10C ails WL plsher
durchgefiihrt haben, ist weitgehena geounaen 2an 11e serwertungsidhigkeilt

der zwangslafig mitanfallenden ndheren Solyaikonole, :a sonst 1er

Acetaldenydaudwand nierfir zu Zro3 wvird. _ie srage nacn Qer .erapset-
zung der unteren Grenze des Zwangsanralls 1er jepenproaukte 1apen wir
bis vor einegen lionaten noch senhr Zkeptiscn setracnten mussen. Jdeuer=’
dings ist es im Laboratorium und agcn -n 21nem zropstecnnischen fersucn

gelungen, ein reinaldol zu erzeugen, iaS aul Aldol sezogen nur il1och
1,5% Acetaldehyd und etwa die-doppeite .enge srotonalidenyd entnalt.

Das Ergebnis grimdet sich auf Arbeiten, 1ie :,Dr.Spanig , ~uscnwitz,

wahrend seiner Ausbildungszeit n ichkopau Zewelinsam Q1T Jerrn DTe.
Berger durchgefihrt hat. wWwir waren ‘iberrascnt von niesem <rgeonis,

weil. es unter Sedingungen gelungen -ST, iieses srodukt zu erzeugell,

von denen wir bisher annahmen, das sae vdliig angeeignetl 31ind zur Her-
stellung von Aldol. Dieses faBt Acetaldenya-1rele Jeinaidol wurae durch
Destillation von Pohaldol in Gegenwar?l “reler Shespaprsaure seil einem
pH unterhaldb 3 beil Temperaturen well iper ~OC~ Zewonnen. _eider macht

dieses Phosphorséure-haltige ‘aterial bel 1ler <ydrierung ernepliche

gschwierigkeiten, sodaB voresst die -ecnnische Jurcarihrung 1l1eser =Ir-
kenntnisse zuriickgestellt werden nuste. 13t ms 30 aucn 1er scnnelle
technische zrfolg versagt geblieben. 30 yurae wenigstiens ein .eg g€-

funden, auf dem es vielleich eines -ages noglicn sein Wxrd, 11t dedeu-

"tungslosen Nebenproduktmengen ﬁ.}-autyiengLyKol Zz1 2rzeugel.
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