I. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT WERK AUSCHWITZ

Bauleitung

att

Des till a= < on :iils

A, Butol-Destillation

Das Rohbutol wird von der Hydrierung mit einem pH von 4.5 geliefert. Izwird sben-
so wie in Schkopau durch Zugabe von KOH neutral gZestellt. it der gleichméfigen
-Zugabe unmittelbar in eine Mischstrecke der Zulei tung zur Xolonne I hat Hillls
Schwierigkeiten gehadt und sah sich deshald® gendtigt, am finde zer Miscnstrecke
einen Probehahn einzubauen, um das pH verrolgen zu xénnen.

Zugabes ca. 2.3 1 KOH 20.5 %ig auf 1 cbm Rohbutol.
Die Dosierung erfolgt mit einer Schwinghebelpumpe Leistung O - S 1/h)

i I. Butol-Vorlaufkolonne

Das Rohbutol wird in Hiils {iber einen Ovalradmesser und elnen forwdrmer aur den
8. Boden der Rohbutolkolonne gefahren. Jer Torwdrmer erwvdrmt das Rohbutol

auf ca. 75 . Er ist sehr gro8 ausgelegt, sodaB er die Leistung des ¥ieader-
aufkochers wesentlich entlasten kann. 4uch Hiils nat senr unter adaer ferkie-
selung des Wiederaufkochers der Kolonne I zu _eiden. Jm 1iese Schwierigkeit
auf ein Mindestmaf zu beschrinken, aat Hiils eine Reihe von Filtern :n 1iie
Rohbutolleitung vor Eingang in die KXolonne gescnal tet:

1) 2 parallele Filter unmittelbar hinter d¢en “ank :im Tanxlager
2) 2 parallele Filter am Eingang in den Jestillationsbau
3) 2 parallele Filter vor den Ovalradmesser

Diegse Filter miissen sehr héufig gereinigt werden. 3is werden einfacne fein-
maschige Drahtsiebe benutzt. Trotz dieser nenrfachen Ffiltration lésst es
sich nicht vermeiden, da8 die RShrchen des ¥iederaurkochers n#ufig gersinigt
werden miissen. Sie werdem zu diesem IZweck mit 4 a langen 3ohrern ausgebohrt.
Es wird von oben nach unten gebohrt. Jas Bohren von unten nach oben wird als
schwer durchfiihrbar und unangenehm bdezeichnet. Jei ier Planung riir iuschwitz
ist hierauf Riicksicht zu nehmen. Is muss deshald die Uberdachung des ¥ieder-
aufkochers entweder die notwendige I5he haben oaer es muss eine (ffnung im
Dach vorgesehen werden, um die 4 m langen Sohrer :n iie X3hrchen 1es ¥ieder-
aufkochers einfilhren zu kdmnen.

Imn Gegensatz zu Schkopau, welches ¥ert iaraur .egtv, :n der Kolonne I mnéglichst
viel Wasser abzutreiben und deshald mit 50 - 35% Wasser :m Destillat fHhrt,
hat Hiils das Bestreben, m8glichst wenig Wasser :n der Kolonne ! abzutreiben.
Dieses Bestreben liegt deshaldb vor, weil die absicht besteht. das gesamte
Destillat der Kolonne I, nicht nur das Rohbutanol nacnzuhydrieren. e Hy-
drierung darf aber nicht zu sehr mit WVasser relastet werden. Itils deabsich-
tigt, das gesamte Destillat der Butol-Yorlaurkolonne nacnzuhydrieren, am die
Schwierigkeiten mit dem Druckverkocher und der Raschigkolonne zu umgenen,
Es wird angenommen, daf immer spritarm gerahren wird, soda8 der infall an
Vorlauf in der Kolonne I so gering sein wird., iafd eine Kammer 2zum Sachhydrie-
ren ausreicht. Als weiterer Vorteil iieser ¥ethode wird angeriihrv. ia8 der
eingesetzte Kohlenstoff zu 100% ausgeniutzt wird. JTm aucr ien ainfall an Bu-

. tanolwasser m&glichst gering zu halten una iadurch die disikonvinuieriiche
Kolonne zu entlasten, wird das Butanoliwaaser 3aus ader 3utanoi-Destillation
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auf- den Kopf der Kolonne I zuriickgerahren. ’er zzroBte Telil iieses
Wassers soll butanolfrei im Sumpf zurickgehalten werden. Jm ien
Wasseranteil im Destillat der Kolcnne [ zu untaerdriicken. wird senr
tief in die Kolonne I eingefahren.una mit relativ achem Rficklaur

von 0.7 beluttert (Schkopau 0.1 - 3.2). >ie Destillation wird durch
eine Geruchsprobe des Sumpfes vertolgt. Theoretisch miisgste o8 mog-
lich sein, mit einem Wassergehalt von 25% im Destillat ien zZesamten
Sprit und das Rohbutanol abzutreiben. :atsdchlich sind hrierfiir aber
30 - 35 % Wasser im Destillat notwenaig. “"rotzdem Alils @1t so gerin-—
gem Wassergehalt im Destillat fghrt. .iegt e8 »ezliglich <‘er Neben-
produkte nicht schlecher als Schkopau. ¥ihrena aber in Schkovau

der Hexanolanfall fast vollstiindig gewonnen wird. zent iieser :in
Hiils. z.T. verloren. Die Hexan - ®raktion. welche :n Schkopau in ier
diskontinuierlichen Destillation abgetrennt wird. Terunreinigt in
Hiils als 8Iiges Nebenprodukt das ibwasser ier Lolonne I II.

Der Eingang in die Kolonne ist 10.4 </h Rohbutol. 328 destillieren

1300 kg/h tiber Kopf. Der Ginabat-Kondensator ainter der f{olonne

war urspriinglich mit:60 qm ausgelegt. 1at aber »ei 2iner 3eaurschla- - t
gung der Kolonne mit 9 t/h nicht mehr ausgereicht und wurde deshald

ersetzt durch einen Kondensator von 150 qm KithlflHche fir 4z vor-

gesehen: 100 qm). Das Kilhlwasser ies Xondensators wird aur eine
Ausgangstemperatur von 45 C gefahren.

Entwiisserungskolonne (Kolonne III)

Der Sumpf der Kolonne I wird auf dem 2. -~ 'd. 3oden der fLolonne .II
gepumpt. Die Kolonne arbeitet in Hiils mit einem 7akuum von 45-40 am ig,
welches lediglich durch Elmopumpen erzeugt wird. Jer der Kolonne vor<
gesclaltete Produktvorwirmer ist nicht in Betrisb. Jas 7Takuum wird in,
Schkopau durch richtige Kithlwasser-Beaurschlagung gehalten. _a T{ils wur<
de in Erfahrung gebracht, daB8 Schkopau das Xilhlwasser neueraings zurch
einen GST-Regler regelt und hierbei ais Impuis ien Kolonnendruck denutzt.
In Hiils wird die Entwidsserungskolonne mit sinem Rficklaur von 0.20 - J3(25
betrieben. Das abdestillierte Wasser snth#lt noch viele orzanische

. Bestandteile. Es rjecht stark nach 3utanol. s:nth#lt ein 31 und wirkt
,8tark korrodierend. Deshalb konnte es nicht m1t esinem Toltmann-Zihler
,oder mit einem Optima-Z&hler, sondern musste mit einer {iprwaage ge- 3
messen werden. Die Korrosionserscheinungen an ien Jurchflusszihlerm
traten vor allem an den Achsen auf. Ja diese 3chwierigkeiten in Schko-
pau nicht beobachtet wurden, wird vermutet. 1a8 deren Zihler noch aus see-
wasserfesten Friedenslegierungen (Marinelegierung) gebaut sind, 8

ist aber auch mdglich, daB in Hiils das Xondensat infolzge aes geringen
Destillat-Anfalls in der Kolonne I so senr verschmutzt ist. ia8 die
Korrosionserscheinungen an den Zihlerm nieraur zurlickgeriihrt werden
miissen (Werkstoff in Sohkopau erfragen). DJie Entwidsserunsskolonne IJT
wird in Hils nicht mit Kondensat, sondern mnit dem Destillat beluttaert.
Auch Hiils empfiehlt, das Destillat nicht unmittelbar in 1en Abwasser-
Kanal, sondern iiber eine Schlackenhalde abzugeben.  n Hiils wird es
entgegen dem Einspruch der Wasserabteilung m1t iem Abwasser ier Ilmos
vereinigt und unmitteldbar in die Abwasserisi tung gzegeben.

Der Sumpf der Kolonne III ist ebenso wie in 3chkovau nit iwangsumlaur
versehen. Es ist aber beabsichtigt. auch hier aur ien Zwangsumlaut
zu verzichten.
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1TT.Resnbutol-Kolonne (Kolonne Iv)

Der Sumpf der Butol-Entwidsserungskolonne wird iber einen vOTrWdrmer, veicner

in Hiils in Betried gehalten wird, auf ien ‘2. Zoden der Reinbutol-Kolonne ge-
geben. Die Psrderung erfolgt mit einer IGS-Pumpe, wveiche 0iagher ceine 3¢hwie-
rigkeiten bereitet hat. Das Vakuum der Xolonne [V wird in iils ebenralls aus-
schlieBlich durch eine Elmopumpe erzeugt. 38 18t zZwar 9in Jampfstrahler vVOr-
handen, dieser wird aber nicht betrieben. 4uch Hiils macht iaraul aurmerksam,
daB die Elmos unbedingt siurefest sein missen. suBeiserne slmos sand 7v61llig
unbrauchbar. Da Hiils 'Bronceldufer, weiche absoiut destédndig sind, aichti zur
Verfiigung st¥hen, werden Liuter aus Schmiedeeisen j>enuizt. iese naliten abder
auch nur wenig liénger als guBeiserne Liufer. Jie Elmos werden in Aiils =n3it
FluBwasser gefahren, auch wenn die Riickkiihltiirme :n 3atrieb sind. Jer Kolon-
nensumpf in Hiils ist ebenfalls mit Tmwdlzpumpen verseanen. Jie Leitungen aus
dem Sumpf iiber die Umwtlzpumpen zum ¥i ederaurkocher sind nit fompensavoren
versehen, ein Abried yurde hieran bisher nicht sJeobacntet, :iie Kupferscniirzen
wurden deshalb bisher nicht eingebaut. OJer iusirag aus aem KolonnensumpTl
erfolgt in Hils lber Standregler mit einer Krelselipumpex -chwierigkeiten wur-
den nicht beobachtet. Insbesondere arveitet im Gegensatz 3 schkopau aer
Standregler gut. Nur das tiberstromventil <lebt biswellen. s ist deshdld
erforderlich, die Leitungen hiufiger zu reinigen. ‘n Ails wird iie ieinigung
mittels Dampf durchgefiihrt, welcher <urz vor Singang :n 1ie Kolonne an 1iie
thherstrsmleitung angeschlossen ist. DJie Jberstromleitung ¥vird 3u aiesem IZIweck
gegen die Blase durch ein Ventil abgesperrt ind es wirda DampT zuridckgeblasen.
Um bei laufendem Betrieb das Eindringen von fassercampf in ien Zolonmmensumpr
zu vermeiden, ist die Dampfleitung wiederum gegen 1le Jberstrémleitung iurch
ein Doppelvengil mit 7wischenentspannung apgescnlossen. i8 wird vermutet,

daB die Standregelung im Kolonnensump?r ier Kolonne I in Fils ieshald gut
arbeitet, weil der Sumpf nicht so weit ausdestvilliert wird wie :n Schkovau,
denn Hiils hat der Kolonne IV noch eine iusquetsch-Kolonne i nachgescnaltet.
Dexr Sumpf dieser Kolonne ist ebenfalls mnit 3tandregler ausgerustet. iuch ‘diese
Regelung hat keine Schwierigkeiten hereitet. -er Ausirag 3aus ader Lolonne ¥
erfolgt mit Zahnradpumpen nicht aus dem Xolonnensumpl jelbat, sondern aus der
tiefsten Stelle des Wiederaufkochers. Jer SumpI jer Zolonne 7 ist in 3Ilils
hiéufig versalzen, deshald sind die Abgdnge zum #iederaurkocner aicht an! der
tiefsten Stelle des Sumpfes, sondern seitlich angeoracnt. .n deTr <iefsten
Stelle ist ein Puffertopf eingebaut, w¥eicher 11T 2inem Tentil Zegen 1en 3SumpYf
abgeschlossen werden kann. Bei Zunahme deT Riickstinde im 3umprf der Tolonne
.wird dieser z.T. in den Puffertopf abgeiassen, iaus weichem eoT mittels 3Stick-
stoff unmittelbar in einen Kesselwagen apgedricki werdaen fann. aiusseraen

ist der Kolonnensumpf noch mit 2 Reserveangingen versenen.

thoer Kopf der Kolonne IV destilliert 3einbutol, veiches in einem sinabdat
kondensiert wird. Auf Befragen erklirte Or. Iaag, 1a8 er 1ie den iinabat-Xon-
densatoren nachgeschalteten Luf tkithler nicht entfernt hat. ia er aur dem Stend-
punkt steht, da8 sie in den Vakuumsleitungen zur “umpe die Kondensation vonm
Produk verhindern. Er fiihrt an, jaf ias Produkt im Kondensator nur 7is

ca. 50 C abgekiihlt wird. In den Inertgasieifungen vp@rindet sich aiso tampf—
£5rmig Produkt entsprechend seinem Damprdruck cei =073. Tenn die ‘nerigase
unter 50 C abgekiihlt werden, kxondensiert ein Teil ies Produktes una sHhrt zu
Schwierigkeiten in den Pumpen.

Das Reinbutol wird in Ovalradzdhlern gzemessen .ns fanxlager Zepumpt. 1% den
Ovalradzihlern hat Hiils keine Schwierigkeiten genabt. DJie Uessung -1 setriebd
durch Ovalradzihler, die Messung ies Tankstanaes una iie iessung 1ieT apgehen—
den Menge stimmen in Hils fiberein. Iiils gziaubt iaher nicht iaran. :an i Gag-



Blasen mit dem Produkt anfallen und iie Messung *dlschen. I8 131
aber zu beriicksichtigen, daB Hiils das Reinbutol vor Abgabe an einen
Fremdbetrieb im Gegensatz zu Schkopau 1m Tanklager des <igenem 3Se-
triebes lagert. Schkopau pumpt unmittelbar von der Kolonne zum

Fremdbetriedb, sodaB die Schkopauer ferretmamgsschwierigkeiten. wveliche
hier auf Gasblasen im Reinbutol zurickgerfiihrt werden. 2icht v3llig

von der Hand zu weisen sind.

Die Vorlagen sind in Hiils z.T. hinter iie Pumpen gestellt. DJiese
Anordnung hat sich sehr gut bewdhrt una ergibt sine qusgezeichnete
Ubersichtlichkeit des Pumpenhauses.

IV. Kolonnenabmessungen
1) 1600 g, 30 Boéden, 500 Abstand., =~ = U.7S, ..42 n/sec Damprgeschw.
2) 1600 P, 45 Bsden, 400 Abstand. + = <., >«31 m/sec Damprzeschw.
3) 2600 P, 30 Bsden, 500 Abstand., =+ = J.22, *,50 ns/sec Damprgzescnw.
4) 3000 B, 30 Bdden, 500 Abstand. + = U.47. ..00 2/sec Damprgeschw.

Die Dampfgeschwindigkeit ist errechnet <iir si1ne telastuns der folonnen
mt 12,5 t/h Rohbutol.

B, Butanol-Destillation

‘Die Leitungen fiir Butanol unhydriert und 2aydriert :ur und von der Ivdrieruns
8ind in Hills beheizt. Ebenso simtliche Leitungen. :n welchen wasserhaltiges
Butanol gefdrdert wird. Das Butanol kenhrt von der Iydrierung mit sinem pH
von 4.0 - 4.5 zuriick und wird durch KOH-Zusatz aur’ e1n 24 von ca. 2.5 8=
stellt. Die Dosierung des KOH erfolgt mit Schwingnebeloumpen (leistung

0 - 17 1/h). . Bei einem normalen Einsatz von 1000 l/h Butanol hydriers in
die Kolonne wird 1 1 KOH 5 %ig eingesetzt es wird zanz allgemein in ils
zur Einstellung des pH awsschlieBlich XOH denutzt). 2ie Zudosierung erroligt
erst auf dem Wege vom Tanklager zur Kolonne. Jesnalb muss der Stavelbehiliter
fir Butanol hydriert korrosionsfest sein. DJie berden Tanks “iir 3utanol hy=
driert und unhydriert sind in Hiils mit Vinoflex ausgekleidet. Jer Mischer:
fir die KOH-Zudosierung besteht aus einer sinfachen a1t 72A-Raschigringen
gefiillten Rohrerwei terung, in welche die XOH im segenstrom eingedriickt wird.

Die Butanol-Destillation bereitet kasine Schwierigiei ten. - Insbesonderas
wurden Verkieselungen an Verdampfern nicht bdeobachtet. ' Das ‘iber Xoor der
/- Entwisserungskolonne destillierte Azeotrop enthiilt ca. 20 - 25 % Wasgser.
;$~45~_ Es wird in der Florentiner Flasche geschieden. Jas Aesamte 3utanol feucnt.
o "~ wird zur Belutterung der Kolonne benutzt. DJaa abgeschiedene 3utanol-
29(3"”‘f“wasser enthdlt noch 10 - 12 % Butanol. 3s wurde arsorunglich iiskonti-
47€%«‘/£7{nuierlich aufdestilliert und das hierbei anrallende 3utanol zum 3utanol
- ~&h~ %oy hydriert zuriickgegeben. Hierdurch wurde ias “m 3utanolwasser asnthal tene
2 sek-Butanol angereichert. Es entstanden iadurch Schwierigkeiten derart.
daB die Ausbildung der Trennschicht in der Scheideflasche nach der &ntwis-
serungskolonne sehr unvollstéindig wurde. DJeshald wird nunmehr dieses
diskontinuierlich gewonnene Butanol zum 3utanolvorlaur II zegeben. wei-
cher wiederum diskontinuierlich destilliert wird. 3ei dieser Jestillation
wird nunmehr eine Fraktion von sek-Butanol abgetrennt. sodal iessen in-
reicherung in dem der kontinuierlichen Jestillation zurickregebenen

. Butanol nicht mehr festzustellen ist.
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Der Anfall an Reinbufanol betrigt ca. 50% des Rohbutanois (Rohbutanol = 70%
des Reinbutanols) Der Sumpf der Reinbutanoci-Xolonne wird disikontinuieriich auf-
gearbeitet. Er wird als Butanolriickstand ieklarierv.

;C. Diskontinuierliche Destillation

L In der diskontinuierlichen Destillation :n 13lils weraen rolgende Produkte destil-
. liert:

1)
2)
3)

4)

5)

1)

2)
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Butanolwasser (ca. 30% des anfallenden Rohbutanois)
Butanolriicketand (ca. 10% des Rohbutanois nydriert)

Butanolvorlauf I (ca. 5% des Rohbutanois)
Dieser Vorlauf enthidlt ca. 50 - 60% Sprit. 20% Vasser, 10% 3utanol. % sek-

, Butanol und 5% hshere Alkohole. Der jJehalt an sex-3utanol entfdllt, vern
das Butolacetal abgetrennt wird. In Hils wird iie Jdestillation 1ieses 3utanol-

vorlaufes I nicht vollstdndig durchgeriihrt. sondern es wird mr Sorit abgetrie-
ben und der Riickstand von 40 - 50 % des Zinsatzes wird als 3utanoivoriauf II
gestapelt.

Butanolvorlauf II (ca. 50% des Butancivorlaufes )

Er enthilt nur noch wenig Sprit, wird mit 3enzol entwdssert una aieraur frak~
tioniert Aestilliert. Die Stapelung 1es Butanoivoriaures IT ertolgt ies-
halb, um eine grtRere Menge fortlaufend jestillieren :u kxdnnen. >ie 3lasen-
fiillung der Kolonne ist ca. 50 cbm, weiche dis aur °O cbm ausaestilliert wer-
den kann. Durch bestdndiges Nachfiillen wahrena ier lJestillation werden die
einzelnen Fraktionen sehr vergrbBert.

Hexanol aus Aldolisation

In Hiils werden die Aldolisatoren wegen 1er 7erxrustung aurcn K.CO. vornenmlich
mit Essigsiure gereinigt. Das allenralls anrallende Iexanol wird“nicht auf-
destilliert, da es sehr stark verschmutzt -st.

Butanolwasser

ca. 20 Destillationen pro Jahr, Dauer 'O - i2 S%tunden »ro Jestillation.

Die Blase wird mit 55 cbm Butanolwasser zerillt una das Butancl als 4izeqtroyp
iiber Kopf destilliert. Das Destillat wird in einer Mlorentiner flasche ge-
schieden. Das anfallende Butanol feucht wird zum 3utanolvoriaur II zegeben.
Das Butanolwasser wird zur Belutterung der Kolonne penutzt. 38 wvird solange
destilliert, bis kein Azeotrop mehr ibergent. ier Iolonnensumpr una iie Xolonne
also butanolfrei sind.

Butanolriicks tand

ca. 10 Destillationen pro Jahr, Dauer der Jestillavion: { Tage. 3is vweraen
folgende Fraktionen aufgefangent

a) 120 - 122°C: es ist ein minderwertiges Butanol. veliches zum innydrierten
bButanol zuriickgegeben wird

b) 120 - 138°C: Hexanolvorlauf, kehrt zurtdck -n 1en 3utanoilrickstana
c) 136 - 148°C: Hexanol rein

N 3



3)

4)

Runmehr wird Wasser in die Kolonne gegeben. um ias Jexanol r~estlios von
den Biden der Kolonne abzutreiben. DJas aurdestillierte 4zeotrov wird
in einer Florentiner Flasche geschieden in Hexanoliwasser. weiches zur
Belutterung der Kolonne benutzt wird und Hexanol feucaht. welches 1in
den Butanolriickstandstank zuriickgegeben wird. Jadurch wird dier 3uta-
nolriickstand angefeuchtet. Dieses nunmenr im 3utanclriickstand enthal-
tene Wasser wird bei der nidchsten Destillation mit iem schlecnten
Butanol (Fraktion a ) als Azeotrop abgetrieben.  ieses izeotropo
kehrt ebenfalls zum unhydriertem Butanol zurdck. iei laufendem 3e-
triedb ist immer mit etwas feuchtem Butanolrickstand zu rechnen., Jer
in der Blase verbleibende Rest wird {ber einen Xesseiwagen :n aie 3utol-

Vorlaufkolonne wieder eingesetzt.

Beigpiel:
Blasenfiillung: 44 000 1 Butol-Riickstand feucnt

a) 1 364 1 Butanolwasser

Dasa in der Florentiner Flasche anfallende 3utanoiwasser vird iIn
den Tank fiir unhydriertes Butanol. :ias “eucnte 3utanoi ais Rick-
lauf zuriickgefahren.

b) 5 200 1 Butanol feucht - enthdlt ca. J).5% Wasser
¢) 24 100 1 Butanol schlecht

d) 4 800 1 Hexanolvorlauf

e) 3 550 1 Reinhexanol

f£f) 15 130 1 Riickbutol

Butanolvorlauf I
ca. 10 Destillationen pro Jahr, Dauer ier Jestillation: 2 Take, :lasen-

" fiillung: 48 cbm. Es werden folgende Fraktionen iurgerangen:

a) Spriyvorlaﬁf - es ist ein Produkt. weiches aur Zusatz von fYasser
ein U1 abscheidet - 4 250 1

b) bis 80°¢c Sprit - Dieser wird in Hils ais Rohsprit abRegeven - <5 ‘CO

c) Der Blasenriickstand wird entweder 2is Zutanolvoriaur II deklariert

- und die Destillation abgebrochen oder es wird n1och weiter 1iestilliert
bis 87 C und dadurch 4 700 1 einer Zwiscnhenfraktion zewonnen, wvel-
che zum Butanolvorlauf I zuriickgegeben wird. ’er nunmenr vYerbdbleibdende
Rilckstand wird als Butanol feucht deklarier+t 1na Zemeinsam mni1t iem
Butanolvorlauf II aufdestilliert.

Butanolveorlauf Il

ca. 6 Destillationen pro Jahr. Dauer ier Jestillation 38 - :0 Tage.

Blasenfdllung: 15 130 1 Butanol ‘eucnt
' 9 000 1 Butanolvorisur II

16 900 1 Benzol *.3.
41 030 1

Die Destillationen nehmen folgenden VYariaur:

a) Es destilliert . zuniéichst ein ternires iemiscn 3enzoli-3prit-¥asser.
welches sich in einer Florentiner Flascnhe iisvrovorstioniert in
2 Schichten: Benzol-Sprit mit wenig ¥Vasser una Soritwasser mat
wenig Benzol. Die Benzolschicht [Ulschicht) wird als Riicklaur
in die Kolonne zuriickgegeben. Die widsserige 3chicht wird in ernem
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Kesselwagen gesammelt und fiir sich aurgearvel tat. Jie Jestillation wird
solange fortgesetzt, bis das eingeriill te Produkt wasserrrei :st. Jer Sprit
wird hierbei gleichzeitig entfernt. Jiewdhnlich wird nunmenr Butanoivorlauf
II nachgefiillt, um die Blase auszunutzen. ’alls Ziir iie weitere Destilla-
tion das zugesetzte Benzol nichtausreicht, auss auch +i eses nachZef{illt wer-
den. Insgesamt wurden bei der betrachteten Destillation 50 000 1 Butanol-
vorlauf II in die Blase nachgefillt. <« 550 1 3enzol -.a. pussen nachgege-
ben werden. Dieses Auskreisen von ¥asser ¥ird bvei 54 - 28~ Xopf tempersatur
solange fortgesetzt, bis die Blase nacn Intfernung von vasser una Sprit

noch ausreichend gefilllt ist.
b) von 68 - 85°C werden nunmehr 25 830 1 3enzol abdestillierv

c) von 85 - 98°C wird ein sek-Butanolvoriaur Ton °~ 400 1 aipgetrennt. i kehrt
zuriick zum Butanolvorlauf II

d) von 98- 102°C destillieren 21 520 1 -~eines sex-sutanol

e) iiber 102°C wird ein n-Butanol-Zwischeniaur zewonnen, velcher im allgemeinen
zum unhydrierten Butanol zurlckkehrt. leinbutanol w¥ira dei iiegser Jestil-
lation nicht abgetrennt.

f) Der Blasenriickstand besteht im wesentlichen aus n-sutanoi. I wird 2zum
Butanolvorlauf II zuriickgegeben.  a er senr starx verscnmutzt 8%, darf
er nicht zum Butanol unhydriert zuriuckgegebdben werden.

Fiir die Destillation werden ca. 2% des ei1ngesetzten utanolvoriaures IT an
Benzol bendtigt.

Beschreibung der Hiilser diskontinuierlichen folonne

Die Hiillser diskontinuierliche DestillationseniagQe :s8t vollstdndig aus fuvfer ge-—
baut und fir Vakuum und Druck ausgelegt. Jie SO cbm grose., cuprerplattierte,
liegende Blase ist mit 2 Wiederaufkochern ausgerustet. Tlorrosionserscneinungen
wurden an der Destillationsanlage nicht beobachtet. >Jie von ¥idmann. 4Jannheim,
gelieferte Blase zeigte allerdings nach kurzer 3etriebszelt einen Ri3. >ie Blase
fiir die zweite diskontinuierliche Kolonne wurde :1esnald dei lanzler vesvellt.

Der nach Beendigung siner Destillation in der 3lase verbleibende Riickstand bdetridgst
10 cbm. Die Wiederaufkocher aus Kupfer naben eine deizflHéche von 3C am.

MaBe der Kolonne: 2500 @, 45 Bdden, 4100 Abstand. jesamthéhe: 27.6C a.

Die Kolonne fiir Auschwitz ist kleiner projektiert. Jach Angabe von Jr. Iaag
erscheint fiir diese kleinere Projektierung eine 3lase von =0 cbm z2u &ZTrobB.

Das -Destillat der Kolonne passiert zundchst einen firmeaustauscher von -0 am

und 350 1 Inhalt, in welchem der Riicklaur aurgeheizt wird., rieraur esinen dinabat-
Kondensator von 150 qm, aus welchem die Tauchung entferant ist. Jas Kondensat
flieB8t hierauf in eine kleine Zwischenvorlage von 150 1 Inhalt ait Standregler,
aus welcher der Riicklauf gefahren wird. 2Jie Zwiachenvoriage wird nach einem
Zimmermanns-Kiihler von 35 qm und 660 1 Inhalt entleert. Jer Zimmermanns-K£iihler
steht also immer prall voll Fliissigkeit. Iir kann durch einen Umgang ausgeschal-
tet werden. Der Ginabat-Kondensator una iie Zwischenvoriage 3ind ‘ber aine Glug-
ger-Flasche entliiftet.

<
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Die Briden der 2. diskontinuierlichen Kolonne passieren sungchst ei1nen
Ginabdt-Kondensator ohne Tauchung und hieraur eine Xiihlervoriage Ashren-
Kithler mit Standregler). Parallel zur Kithlervoriage -8t e1n Schlangenkih-
ler geschaltet.

Die Projektierung der diskontinuierlichen KXolonne 1n iiils wird als ein-
wandfrei betrachtet. Der in Hiils nicht vornandene, iacn 3chkopauer
Vorbild fiir Auschwitz geplante Kurzschlu8 uam 1ie Xolonne wird als <cunstig
bezeichnet.

Vorlagen

Fiir beide Kolonnen stehen Hiils 10 Vorlagen a 5 dbm zur rersiigung. .- 7or-
lagen fir Spritprodukte, 5 Vorlagen fiir Butanoiproaukte ;. - dieser vYor-
lagen sind aus Aluminium, die iibrigen aus Zisen. idmtliche rorlagen
haben keine Heizung, auch eine Berieselung 387 aicht 7orgesenen.

Pumpen

Fiir den Riicklauf stehen Hiills S Pumpen verscniedener -elsutung zur r@TI igung.
Diese “nordnung hat sich gsehr gut bewdhrt.

D. Butol-Tanklager

Im Butol-Tanklager sind folgende Tanks gurgesteilts

1) Rohbutol 2 x 250 cbm Eisen mit Vinoflex ausgexkieidet - 21Ca¥ seneizt.
2) Reinbutol - 4 X 100 cbm - 2 x Eisen, . 1 iluminium - ;eneiz%
3) Butolriickstand - 1 X 53 cbm ~ Eisen - dehe1zl

4) Riickbutol - 1 x 20 obm - Aluminium - dene1zt

5) Hexantriol - 1 x 40 obm - Aluminium - oeneizd

6) Rohsprit - 1 x 56 cbm - Eisen-nicht beheizT

7) Reinsprit -2 x 56 cbm - Eisen-nicht vehe1z?

8) Spritvorlauf - 1 x 56 cbm - Eisen - nicht deneizt

9) Spritnachlauf - 1 X 56 cbm - Eisem - n1cht deheizt
10) Acetvorlauf - 1 x 20 cbm - Aluminium - aicht beheizt

11) Rohbutanol - 1 X 250 cbm - Eisen mit Tinorlex ausgekieidet - ieneizd

12) Rohbutanol hydriert - 1 x 250 cbm - Zisen 11T finorlex ausgexleidet - seneizv

13) Butanolvorlauf - 1 x 56 cbm - Eisen - aicnt beneizt
14) Butanolwasser - 1 x 56 cbm - Aluminium - sehelzt

15) Reinbutanol - 1 x 56 cbm - Aluminium - 1cnt deneizt
16) Butanolriickstend - 1 X 56 cbm - Eisen - aicnt deneizd
17) Hexanol - 1 x 40 cbm - Aluminium - nicht deneiz?

18) Schwefelsidure 72% - 1 x 20 cbm - Eisen

'19) Kalilauge 50% - 1 x 20 cbm - Eisen - oJehei1zt
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E. Verkaufstanklager

1) Reinsprit - 2 x 250 cbm - Eisen - heizbar
2) Reinbutanol - 1 x 400 cbm - Aluminium - 21cnt deneizt

An Ausgidngen aus dem Tanklaéer werden mit Ovailradzihler zemessens

Reinbutol
Sprit
Rohbutanod
Reinbutanod.

also simtlichée Produkte, die an Fremdbetriebe abgegedben werden.

In der Pumpenstube stehen nur die Sdure- ina Lauge-fumpren in "assen. -ic 3elif tung

des geschlossenen Pumpenraumes erfolgt iurcn 2 Ventilatoren. velicne frigcnluft in
den Raum driicken. Die Frischluft kann geneizt werden.

F. Feuerschutz

-t

E‘'n besonderer Aufwand fiir Feuerltscheinrichtungen xonnte a1cnhnt festgestellt werden.

Im Betrieb sind eine Feuerldschringleitung ind iie iblichen einrachen Ffeueridsch-
gerdte vorhanden. Der Boden des Pumpennauses nat 21n scnwacnes yefdlle zumiAb-

wasserkanal. Auffangtassen unter den Xolonnen sinad nicht vorhanden., sobensowenig
eine Katastrophengrube. Als Sicherung ies 3atriebes sei1 Fliegerangrirfen :1st in
iie Hauptzuld tung der Luft fir die Reiuzierstationen 1er iegier 21n 7entil ein-
gebaut, welches mit einem Handgriff geschlossen werden xann. :ei Ausrall der Luft
fiir die Regler schlieBen simtliche Ventile una gamtliche Znerzien Iallen aus.

G. Analysen

1) Rohbutol (Destillationsanaiyse)

Spritt -0 %

i Wasser: .30 %
‘ Butols =.27 %
Butanol:s 2 %

hthere Alkohole? .70 %

Riickstand: R

D.2C %

2) Reindbutol (239.:%)

Acetaldehyd: .28 % iedeintervalil: 41.5°C
Acetale: .35 %
Ester: 4 % A- = 2006
Croton .07 %
vasser: 2%
.30 %
Y
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3) Riickbutol (66%)

Acetaldehyd: 2T % q3 ca
Acetale: .34 % )
Eater: 0% Apv = 004
g;::zz‘ ‘52 2 .edeintervall
Riickstand 3.75 % T
2,08 %
4) Rohsprit
Acetaldehyd:s .32 % ladeanaliyse:
Acetale: =2 % C 4 7 3ppat
Ester: JOT % Y Wetaer
Crotonaldehyd: ‘8 % : e Tasser.
Amine: .20 % ~ % Butanol
Wasser: .0 % ~S = U.810
“. % -
5) Rohbutanol (73%)
Acetaldehyd: 26 % iedeanalyse:
Acetale: NS, O s % Sorit
BEster: 0% % 2 Wbr‘ -
Croton <8 % _,'4 % Wasser
Wasser: 2.60 % -+3 % Butanol
=% .3 % hsh..alk,
= ~,00%
Ao = 2.387
6) Reinbutanol 799.3%)
Butyr: .06 % > = s.806
Acetala: .07 % -
Egter: .24 %
Crotoh: .01 %
Wasser: .03 %
21 %
H. Belegschaft
1 Betriebsfiihrer pro 3chicnht: Schichtmeister
1 Betriebsassistent "0gtenmann
1 Betriebsmeister 2 Kg}onnenrahrer
1 Zweitmeister “ir lede Xol. ' Tahrer)
1 Betriebsschreiber Pampenwar ter
1 Postenmann fiir Tanklager . -ankwirter
3 Tagesarbeiter (Jungens) . dann leserve
1 Putzfrau
2 Laboranten
4 Laborjungens

)%

o
<o
el

w2
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J. Nebenrdume

Die Einrichtung der sozialen Riume ist in Iils sowonl .n 8T sutol-Desvillazion
als auch in der Aldol-Hydrierung vorbildlich geidst. -8 sind rornanaen:

1 Meisterzimmer

7immer fiir den 3etriedsscnreilpder
Aufenthal tsraum

Toilette fiir * Personen

Raum fiir Wirmescnrénke

P S e )

Der letztere Raum war urspriinglich als Schichtmelster-cimmer gzeaacnt. -a 3a8
Fenster aber zum Betriebd geht, ist das Zimmer 1unkel na als 3chreibzimmer ‘inge-
eignet. Es wurde deshald ein besonderes limmer -ijr 4ien Schichtmeilster aulr 1er
anderen Seite der Bqtol-Destillation eingericntet.

S
o
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Destil - a -2 22 ;s

Butol-Destillations

Das Rohbutol wird von der Hydrierung 21t 2lnem oH = 1.3 Hierert una wird
im Tanklager der Butoldestillation Z=lager<. ‘a elserne _agertanks olenutz
werden, muB das Rohbutol vor Eintritt :n ien ‘ank m1% Lauge versetlztl Werden.
Dies erfolgt durch sinspritzen von {OH mittels 3Jchwinghebelpumpen -n 1iie
Rohbutolleitung kurz vor Eintritt in z1en fank Sinspritzmenge ca. -~ . XCH
pro chm Rohbutol). Eine Xontrolle der Josierun& errolgt 1i1cnt, zienn es
hat sich herausgestellt, daB die Produktion sz0 zier1chméBig lduft. :1ad
wihrend eines ganzen Jahres Abweichungen von 1em srwunscnten vH nicht aur-
getreten sind. Das Rohbutol wird ‘n einer iluminium-ieltung gerdrderv.
Etwa 1 m vor dem Einspritz-Stutzern auss mit =21ner sisenieitung bdegonnen
werden (evtl. phenyltahlisiert), ia {CH iluminium zerstdérs. -er ohbutol-
Tank wird in Schkopau nicht geheizt.

Butol-=Vorlaufkolonne:

“ Vom Tantlazer wird unmittelbar ‘iber =21nen iorwarmer spater Ydrmeaustausch

mit den Priiden der Reinbutol-Kolonne, :n :ie asrste £olonne zerahren. -ie
Aufgabe errolgt bei 30 Bdden zweckmdBiz aur ien 20. Z2oden. Jie DJestillation
verliuft normal. Die einzige Schwierigkeit destent :iarin. 1aB ias Aochbutol
aus der Hydrierung Kieselsiure mitfihrt. w¥elcne sicn an calten 3tellenider
Butol-Vorlaufkolonne in sc lammiger Form (l1isst 31cn .eicnt ausspulen/!

und an heiBen Stellen als feste Xrustcniederscnidgt. Filtrationaversucne
vor fingang in die Kolonne sind ohne rfolg zewemen una ‘interoleiben :n
Schkopau. Das Filter verstopfte nacn <urzer _e1t ocnne 21nen nennenswerién
Belag aufzuweisen. Die Kieselsdure -ritt on z~~RBerem Umr'ang nacnh inrahren
einer neuen Hydrierkammer auf und nimmt iann = imghlich ap. ~m 21ner 3=u
schnellen Verkieselung, insbesondere 1es diederaurkocaers 1ier 3rsten 0lon-
ne zu begegnen, ist vor das Filter zes Jvalraamessers ein ais Filter aus-
gebildetes Sieb eingeschaltet. 3eide Tilter ausser a1ach anfahren 2iner
neuen Hydrierkammer hdufiger gereinigi werden. _a 1ie 7erxieseiung ceson-~
ders im Wiederaufkocher auftritt, nuss 11eser 'inpeaingt -opve: 7ornanden
sein, auch wenn eine Umschaltung normalerweise 2rst 1ach anger thr » sonaten
notwendig ist. 2Zine Verkieselung 1ier jlockenodden -ritt zicnt aur. e
Zusammensetzung des Rohbutols ist etwa Idolgenae!

62% Butol ‘00%
25% Wasser

5% Sprit

4% Rohbutanoi
4% TRiickstand

Die Menge des Rohbutancls wechselt senr sIarg inac 24nKT 3enr 7om sangider
Hydrierung ab. Alte Hydrierkemmern .ieTern 7iedl 3utanol. aucn O-reiches
Kreisgas gibt Anlass zu erhdhter ?roauktion 7on sutanol.

Die Destillation wird so geleitet. :a3 in 1er utol-7orlaurkolonne nogiichst
viel Wasser mit iiber Kopf destillierw.
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Die Briiden sollen folgende Zusammensetzung ntaben:

209 Sprit vom Zirnsatz: % Wagser

16% Rohbutanol < Ipras

64% Wasser > Rohbutanol

100% A
Die Destillation muss mit Sorgfalt 3o ~~ " hrt werden. 1as ier (assergenait
von 60 - 65% im Destillat unbedingt ::ngenal-en wira. <C-ies -~ iesnalb not-
wendig, weil Hexanol mit ausgetrieben weraen soll, veicnhec anqernia.lg ver-—
loren gehen wirde. Hexanol siedet .n 1er jegena 7on fiasser. .er <icklauf
der Rehbutol=Kolonne ist 0.1 - 0.2 - raca.
Die Briiden werden in einem Ginatat Konaensierv. _leser .3t .n 3chkorau zu

grof gewihlt worden, Um die Temperaztur :es <S'lnlwassers °1s ~07 zuszurahren
uni vor allem um das Kondensat nicht inter <07  aidbzuxkihlen. .a 1ieses sorort
weiter destilliert werden soll, zat :ichkovau 21twa 11e fdlfte 1er =zonrse 1Ies

Kondiensators mit Holzstopfen ver-cnlossen.

Der Kolonnensumpf ::at etwa folgende ‘usamiensetzung:

83% Butol “vom Iinsatzi 27 utol

12% Nasser * Tagser
5% Riickstand __Rickstana

100% -z

Entwidsserungskolonne:

Der Sumpf der ersten Kolonne wird aur :en "O. - °. _oden 1er <0 ddiizen
Antwisserungskolonne gerumpt. DJie Zwiscnenscnaliung eines /OTrwarmers 1sT
nicht erforderlich. Um die vollstiniige intwds-erung 1es 3 utols Iu anreichen.

‘muB im Sumpf der Kolgnne bis zur 3Siedetvem~eratur tes 3utols aurgeneizt werden.

5420-500-4121
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Um nun nicht auf 242° heizen zu mnissen. 2--er Jemperatur. velcne djereits zur
teilweisen Zersetzung des Butols fithren wurde., wira iie :intwdsserungskolonne
mit Vakuum betrieben. Ein Vakuum ven "0 am -eicnt vollkommen aus. -as
Vakuum wird durch eine Elmopumpe 2rzeugt -xein -amprstranler) na iurch
richtige Kiihlwasser-Beaufschlagung :es f{ondensators aulrecnt ernalien.

Das Butol siedet bis etwa zum 2.-d4. Coden. .2 iem 10. >oden :3t Dderexts
die Siedetemperatur des reinen ‘Yassers »ocei1 iem <ercedenen Jruck erreicnt.

Die Temperatur fZllt innerhaldb de— folonne 2:s50 senr scnnell ab. lie Boden-
zahl dieser Kolonne ist erheblich :>u <rows -2wihlt. ~a ausserdem 1nl7T nUr ge-
ringem Riicklauf gefshren wird (O.. - .2 - ‘ach .. 3Tent uIl iem >ocersu:n
Boden keine Fliissigkeit mehr. DJiese :Zder 321na 2aiso nicat ausenutzt und

laufen durch die Sickerl3cher bestindiz leer IickeriBcher :1eser <{olonne
nicht zu grof wihlen).

Das Rohbutol enthdlt mit #asserdampr Tlichtize iidehvde ina zZuren. 3caaB

im XKondensator Korrosionen auftreten. iese 1:na avper nach: 30 ernenllich.

daBl es gerechtfertigt erscheint, :en {ondensasor aus zorrosionsrestem iHaterial
zu bauen. Die Entwidsserungskolonne wird nicht ui1: iem {ondensat . sonaern

mit Kondenswasser aus eigener Tabrikation se.iuztert. auCAn nier 33I0rt etwas,
daB der Schkopauer Dampf schwach alkalisch -st 2 ag JH., 5 Dampr ). tas zur
Belutterung auf die Kolonne gefahrene {ondenswasser wird 11> 21ner Jiagserunr
gemessen. Eben~o wird das Koniensatwasser :er <olonne =:1: 1er vasserunr



I. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT WERK AUSCHWITZ

Bauleitung

art

iremessen. Es kaun deshald nicht zur zelutterung verwanat werden, el 28
Aldehyde in besonderen Crotonaldehyd 2ntndlt. ¥elcnhes ur fernarzung der
Kolonne fiihren wiirde. Das Kondensat 1er fasserxolonne zatv 21nen zi1emiich

i nohen Permanganat-iert und kann jeshald 1120t :n ten Abwasserxanal ZJerinrs
werden. Bs wird in Schkopau auf iie ichlackennaide zepumpt. -ie 2ierzu
benutzte Leitung braucht nicht zeneizt zu werden. :a ias 7asger ~O° varm
anfdllt.

Fiir den Kolonnensumpf der Entwidsserungsko.ionne .St -1 schkovoau eine .mwilz-—
pumpe eingebaut, welche aber selten <erahren wvird. ichkopau 3¢niiZgt srotzdem

vor, sie vorzusehen und auch mdéglichst £rois uszuiegen., .2 urca scnneile
Umwialzung der Wirmeiibergang im ¥i ederaurkocner 3:ruepliicn JZegteldery Wird,.
(Leistung der Schkopauer Unwdl zpumpe ! 20 =pm/n dSe1 1% :pom Sumpr .

Iz Sumpf der Kolonne II verbleiben

. vom Zinsatz: 62% Butol X 2uol
T! 4% Riickstand ~ Riickstana
667 Yo

Reinbutol-Kolonne:

Der Sumpf der Entwdsserungskolonne vir1 onne 2inen (orwarmer U sassieren
aus dem Vakuum auf den 10. - 1%, 3oden :er <), -0ddigen ifeindutol-<£olonne-

ca. 15 m hoch - gedriickt. Diece elstung 33teil.t Irome snrorierungen an aie
Pumpe. 3chXopau benutzt eine selbstinsaugende ~umpe. aal 1ls ‘eserve aper eine

I.5.S.-Puupe, welche das ~leiche .eistev. ‘a2 seiden #dllen wira de1 Abreifen
ies Fliissigkeitsstromes so verfahren. .a= iper :1nen Umgang 1n :en solonnen=—
sumpf der Entwisserungskolonne <earickt wird. :is ie “umpe sicnh 2e1D8Tt unter

Vekuum gestellt hat. Es miissen odel <iesen umpen .ndicntizkeitien iuIrs deln-
lichste vernieden werden.

Die I.5.S.-Pumpen haben =ich in :ichxovau .n :erT sutol-oestillation Iir alle
7wecke sehr bewihrt. Sie laufen o.’. In JlerT<eiiany >nne Jjnterodrecnung.
Die Firderpumpe von Entwidsserungskolonne iur <einbutol-{olonne muys 3g ilmen=-
sioniert werden, daB die Saugseite sralfer axsg 1le Jruckselte 3iusgeledv wird.
da vom Vakuum gegen einen Druck zearpveltel ¥erden Iuk.

&4

Tie Reinbutolkolonne ist ebenfalls =21ne Yakuum-£olonne foor 2% mm. sumpl
170 mm Hz). Das Vakuum wird durcn 2ine < mooumpe ana 2:inen Jamprsirahler
erzeugt. Die im Butolteil verwand ten £l aovumpen 1ussen mnbedingt saurerest
sein, da die abgesaugten Briiden sauer sind. ‘abedingt :aitbar sind @P4A-
Pumpen. Es geniigt aber auch ein Ihromssanl 1t 21nem iindestgenalt 7on 15%

i Chrom. Sehr gut ist auch Remanit ‘510 3. ‘ewdhnlicher Ztanlew3 st v8llig

. unbrauchbar. Ebenso wird Chromstahlguid ~1t 21nem J hromgenai  XTeT "~ % schnell

ler korrodiert. Sowohl Liufer ais aucn sehduse mussen -us ~.:2ichem Aiaterial

sein. Pumpen aus gewdhnlichem judstanl sind lacn 21new .dor 7811ig szerfres-
sen, wenn sie nicht schon vorher ‘usrallen. !is starx angreirende 3dure

ist wahrscheinlich die Crotonsdure Schkopau dsenutzl f£ir Xorrosionsversuche

~tets Crotonsdure, da sie das Betriebdsbild senr zuv wiedergibt ). fegen der

sauren und Briiden darf die Elmopumpe nur ni1: Friscawasser. aul <einen Ffall

mi. Umlaufwasser betrieben werden. n 3umpr ier Xeinbutoikolonne verpieidbt =21

ein Riickstand, welcher noch ca. 2% - ‘0% 3utol anthils, ledet

27% Butol vom £insatz: s% 3utol
73% Riickstand ..% ickstand
100%7 =

. v e naar———

 em———— T T

e ~
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Von dem eingeset: ten Rohbutol werden also :a. % als Zeinbutol <ZJewonnen.
Die Temperaturen in der Reinbutcl-{olonne sinas

Kopf: ‘24f
Sumpfs ‘78
Riicklauf v = 3.7

Jer Riickstand kann nicht weiter von :Jtol Herreit wWerden, ¥el.l 1er Iur

I IR

Verfiirung stehende Dampfdruck hdhere ’emperaturen alcent zulidsst. -er’

Sumpf wird iliber einen Ovalradmesser mt einer f<olbenpumpe aiskontinuieriich
ausgetragen und ins Tanklager zefdrdert. ~ie ilengenmessung miT Ovalrad-
zihler hat sich sehr gut bewdhrt. Ser fesser aus aber TUir hdhere ’empera-
turen angefordert werden (da die Yormai-Ovalraamesser nur '?mneraturen 018 -
50°C = der normalen Kondensat-Temperatur - :uiassen. ¥ird amprohlen,, Iir
die Destillation ganz allgemeinOvalraamesser iy hérLere ‘emperaturen zu
bestellen). Der Riickstand ist senr sane., .n 1er Xdlte stark ikaiisch

und sehr salzhaltig. Alle Butol-Riickstand-ieiltungen mussen :esna.lbd nit
Dampf beheizt werden und tiglich einmai n1* Yondenswasser ausgeolasen werden
weil sie sonst verstopfen. Ausserdem nuss 1er {olonnensumpl ?eserveab-—
ginge haben. Der Riickstand ldsst 31ch senr zut @13 folbenpumpen :6rdern.
Zwischen Ovalradmesser und Pumpe nuss aper <21n ufTertopr Zescnaltet werden.
In Schkorau ist auf den Puffertopr =21n zewicntbelastetes 3icherneiisventil
angebracht. Diese Anordnung rat ien 7orteil, :aB 1ias 2icherneitsventil

sich im Gasraum befindet und nicht 7verschmuizv. vanrenda 3icnerneiisventile
im Fliissigkeitsstrom schneller vernarzen ind aicnt aenr aroelT " .,

Trotzdem der Sumpf der Reinbutol-{olonne =tarx a.xkaliscn 18T, i212t aer
¥iederaufkocher und der Kolonnensumpr steTke {orrosionsscnaden. .iese
frscheinunz ist dadurch zu erklédren, .as 1as ~H ies dlickstandes -n aer

Kilte gemessen wird. Bei der Temperatur o 7plonnensumpr sind iie alkali-
schen Ssalze der organischen Sdur=n wel-enenc <igsoziiers. -as >H verschiedt
sich in der ¥Yirme also nach der auren zeite. .28 ¥Yerkstor? fiir 1en fer=
iampfer kommt deshalb nur Remanit :-n frage. :ucn i1er JolonnensumpI IUSS

mit Remanit ausgekleidet sein. D>ie {orrosionsschaien arreichen <narp 1ien
ersten Glockenboden, dessen Unctersel te nocn 3cnwach anzIegrirfen wird.

Diese Schiden kdnnen aber unbericksicrntiigt >lelbven.

Der Kéibnnensumpf der Reinbutol-Xolonne wird :iurch -=1ne .mwdlzpumpe 3e-
stindig umgewdlzt. Als Werkstoff Iir 1iie ‘mwdlzopumpe -sT evenrtralls Iema-
nit verwandt. (Umwilzleistung <00 ~oms/h;  ie Jmwdlzleitungen «onnen

aus Eisen sein, da sie leicht ersetzt werden <dnnen. 53 13t aber nogwwen-
dig, in die Leitungen Xompensatioren 2:1nzuvauen. .ie nacn .nnen <ZeKenrten
BSgen dieser Kompensatoren zeigen -n 3chkopau :inen starwen aibrieb and
Korrosioncschidden. Iit gutem 3Irfolg wurde :esnald :in ichkopau 21n =zZinsatz-
rohr -us Kupfer in die Kompensatoren =ingerihrs.

Das ‘iber Kopf der 3.Kolonne destillierte ieanbutol wird :n einem -inabat-
Kondensator kondensiert und nicht anter 40 - Q7 sexkiihlt wichtig Jir
Berechnung der Kiihlfldche des dJdrmeaustauscners), :a del Yei teraokithlung
i1ie Férderung des Reinbutols Schwier:igkelten dsereitet. ‘ags Xeinbutol wird
in geheizter Leitung in das Jgnklager 1er 2utadienrabr:ik <epumvt. .ie
Lagertanks sind mit Heizung rsenen. .ie .essung 1es iusgenenden Iéin-
btutols erfolgt mit Ovalradmessern 1131 vorgescnaltetem ‘ind<essel. :ami$

keine Gase mitgemessen werden.
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Heizdampfs

Im Butolteil sind alle Kolonnen mit < ‘{ederaurkochern 7versenen. -1
Jiederaufkocher werden mit Hochdruckdampr “eneizv. Jer <“iederaurkocher
der Butol-Vorlaufkolonne kdnnte aucn =173 i ederdruckdampol Yerielzt werdaen,
aber bereits nach kurzer 7eit wird aler ier I Hrmeiubergang niolgle fer=
kieselung so schlecht, dal die 23 nhaltung :er -umnl temperatur 213 .ieder-
druckdampf nicht mehr moglich Ist. 3 w1ird fesrald aucn 12T -2TNIrICK-
dampf benutzt und der Dampfdruck, veicher notwenilg 1s8T. m =1¢€ Jerorder-
te Sumpftemperatur einzuhalten, vird als ¥al TNir ien uyraa der ferkiese.un&
ewertet. Die Verkieselung erreicht 21inen soicnen Jmfang, :azs scniieBlich
der gesamte Druck des Hochdruckdamrres ausgeranren 7ericn IUSS.

i)

Der Dampfdruck in den ‘WiederauTxkocrnern wird. ;ogesenen Jton 1er ~1Tol-
Vorlsufkolonne mit GST-Reglern "t Tamperacurtihlern -eregelc. =Jan

die Betriebssi~hrerheit lieser R:2zier :a%v ipikcpau 2l1CchB 21nzuwenden.

Im 3prit-Teil btewihren sie sich senr muv. o utcl=7eil wird nacn 1er
Bridensusannensetzung zefahren ..., =3 71Tt ‘eurger vers iur <onstanve
Temperaturen, umsomehr aber auf ionstante :ridenzusammensevzung H| 25T

Da die Briildenzusau..ensetzung wecnseli. virid ~3 ar -er JamrrIdruckKk -esser von
Tand reregelt. Deim Anfahren fter Zolonne <eraen il1e Jemveraviur--e&ler

2uf alle Fdlle abgeschaltet, ia :ie Jolonne 223nT 4 scaonell ingeranren:
werden darf.

-~

Der Temperaturfﬁhler des Reglers .8t =27 21ner cez2fliigs:agker s erilld,

welche auf eirn Nourdon-Rohr ~1rx<. Ceges :teuer~ e stickstori-
Drossel. =®s wird davor gewarnt, 2131 Teduz:erier _urt anstatT T1T TeIu-
ziertem Stickstoff zu arbeiten, :a :ZIe jrucsiurt mmer s:Ttwas :1iz 3sein soll.

Standregler:

33T-Standregler haben sich in Schxovau a7 .2Wanrs. _er ~rlilssigxel isstarc
in der Reinbutol-Kolonne wird nicnt eregel. :a 31eT Scrwimomer 1nroligZe der
grolen Ziahigkeit des Sumpfinhalt=s chy richtig arvel zev. -usserdcm wurde
bei Versagen des Uberstrdm- und.EézQ%;gégsabentlls sie {olbenpumpe 1xe
Leitungen zerstZren.  Der Riickstana ijeger {olonne wira iesraldb :Iskon-
tinuierlich susgetragen und die :tanahaliung 7on zand ausgerihrts.

Dampfgeschwindigkeit:

Die Dampfger3chwindigkeli in der ersten 1ina :weiien {olonne :s8t 20rmal.
Die Damrfgeichwindigkeit in der >utolkolonne :st senr ok una osetrdgt
bis zu 4 m/sec bei der augenblicklicnen szarxen zelastung 17 tbm/h
einschliedlich Riicklauf )

Die beiden Vakuum-Kolonnen sind a1t 21ner iignernel sstauchnung versenen,
welche in Schkopau bisher aber nicht angesprocnen 2atv.

Mengenmessung:

Es wird lediglich der Eingang von chtutol . von al_.en 2rodukten, veicne 1n8
Tanklager bezw. an andere Betriebe ap«ccevpen verden., 113 Ovalradzdhlern
geﬁessen. Alle iibrigen lessungen werden n:t .leBdrossein durchgerihrt.

Die Ovalradzdhler haben sich in der Jestillation iurchaus >ewahrt.

A
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Pumpen

Simt¥iche Pumpen werden mit Butol gzescnmierv. as 1at 3ich Lut cewahrt.
Allerdings muss das Butol m3glichst wasserirel sein. 1a JroBere fagsger-
mengen im Butol zuZerstdrungen i:s 3chmierTilmes rIiihren. Hir e 2 Jolonnen
stehen in Schkopau 3 Punpen zur 7errigung. .ine zroBere <eserve .37
nach Schkopauer Angaben nicht erroraeriicn.

Druckstickstoffs

Der Stickstoff fiir die Beliiftung wird nithllo-deglier aur 200 mm JTUuck Ze-
regelt. Der Regler ist etwas emprindlich ina auss nopedaingv vor ¥ tte~
rungseinfliissen geschiitzt, also unver Jacn aurkesteilt werden. _ie Inert-
gas-Entliftung der Kondensatoren sentiiber 21nen slutberiopIl, ¥elcher:mit
Butolwasser gefiillt ist. Der an 1ieser :>telle :n 3echkovau angescniossene
Luf tkithler zeigte keinen Effekt una <ann Iorirallen.

Betriebskontrolle:

Auf der lleBtafel sind angebracht:

1) Kolonnendruckmessung: 3 [Ig-wanometer vir Yopr-. SsumrI- :ma Jifferenz-
" druck. Damit im Manometer xeine . lissizxeil Kondensiert, 3ina 2n! aen
Tiefpunkten Fliissigkeitsabscheider .n 1ie .dessleltungen elnzubauen.
welche hdufig kontrolliert weraen mnussen. .usserdem 13T 23 10TWendilg,

bestindig einen schwachen Stickstorf-3trom - n e _eitungen 21nzu-
blasen. Der Stickstoff-Strom 1arr natidrlicsn nacht 0 stark 21n. 18L
der auftretende Druck die .'essungen 1ilscnt. Is wird emprchlen, an
vielen Stellen der Kolonne Jrucxstutzen 3inzubdringen. iam * ier Jruck
an Ort und Stelle iiberwacht werden <ann.

2) Temperaturmessung: turch Vanlkontiakt®
3) Temperaturschreiber fir wicrntigsze lemreraturen

4) dessung des Zulaufs zur Kolonne .:1isels .essarassel. iingwgage inda
| Schreibgerit.

5) lessung des Riicklaufs mit Jessarossel :ina iingwaage JurcanflussmesseT
ohne Ziahlwerk iazu Bedienungsventil,

3 mi<% “essarossel :ina iingwaage uren:luss-
, dazu 3edienungsventili,

5) Messunes des Kiihlwass
messer ~Hhne Zihlwer

7) iessun« der Destillafabzabe 11- .essarossel ina IXingwaage Jurcnanluss-
mesgser ohne ZHhlw-r

3) Messung des Sumpfabganges ni1t .essarossge. na Iiingwaage mronrluss—

messer ohne Zihlwekk)
9) s3T=Regler des Dagpfdruckes :m iiederautrkocner. .azu 1as _amvribe-
1i enungsventil.
10) Alarm fiir Energien: Hupen ana lLichtsisnale cel iusrall von
a) Dampr
b) Strom
¢) Kithlwasser

: d) 3tickswers

50 ¢ v
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IT. Spritdestillation:

Der Butolvorlauf wird in der Spritdestillation welter aurgearveitet., I8
vird hier als Hauptanteil ein Sprit 7von .onopolgualitdt una Xohbutanol
zewonnen. Der Vorlauf enthilt nocn geringe ..iengen arcetairdehyd ana adhere
Aldehyde (besonderen Butyrsldehyd ), velche :7getrennt Werden aqussen, la

iie Monopolve%waltung sine Svvi+oualitdt veriangt, Velcne einen iehalt von
weniger als 0.01% Aldehyd aufweist. “1a ibtrennung aer iidehyde errolgt

in einer Spritvorlaufkolonne/lm iix<allschen JrucKkverkocaner uand ainer ra-
schig-Ringsidule. Der Spritvorlaur anthdlt ausseraem n0cn imine, velcne
ebenfalls vor Eingang in die Reinsprit-Xolonne =nirernt Verden nussen.

Die Amine stammen aus der Yydrierxonvtakt, 7eicner 3ius SupferammonliaKsalizen
hergestellt ist. Zur Abtreibung 1er amine w¥1iTrda 1as8 Proaukt 7or singang

in die Sprit-Vorlauf-Kolonne mit za. 31/h TaOH Z0%ig versetzv. _ie Jatron-
lauge wird mit Schwinghebelpumpen inmittelbar .n 11e Leiltung =1ngearucki.
Die Durchmischung in der Leitung st eine vollstdniige.

Als VorratsgefdB fir die 20%ige Lauge w1ra .n :chkovau =21n cO0 . - <2fdB
benutzt, in welchem die 20%ige Lauge 21ngestellt wird. la ~0%ige _auge

hei tiefen Aussentemperaturen ¥xrastalligiert. vird in 3chkopau =2ine unge-
far~ 20%ige Lauge gelagert. Sie ¥1r4 Jur ngerahr 2angestei.t ladurch.

ial ler  tznatronbetrieb ein Kesseliwagen <2.1erer’ w¥1rd. 7velcher =2Twaj zur
iialfte it Wasser gefiillt ist. Sieger Xesselwagen Wird lm itznatronpetriebd
ait 504iger Lauge -ollgefiillt. <Is wird 3o =21ne _agerrihige Jatroniauge ¥on
nahezu tiefstem Gefrierpunkt ernal ten. Jie Zinstellung 1er f{onzeniration
der Natronlauge mit tiefstem Zefrierpunkt uuss s1nigermaisen <enau vorgenom-
men werden, um eine Beheizung ter Lagercehdlter zu 7vermelden. _agerpenil-~
ter zum Lagern von 50%iger Natronlauge mussen anpeaingt deneilzt ¥erden.
Auch das 200 1-GefdB zur Dosierung :er Jatironliauge .8T -2 3chkopau ~acat

beheizt.

Schwefelsiure wird in Schkopau .n Form von 5%iger sdure 1n sisenpeh&ltern
zelagert. Beil dieser Konzentration wird Zisen :n ier Hlte nocn 1a1cht an-
gegriffen. ~Ausserdem hat diese 32dure einen so sieren sefrierounkt. aB

auch lagertanks mit solcher Sdure nicnt Jeneizv U werden osrauchen.

»

Sprit-Vorlaufkolonne:

Der schwach alkalische Butolvoriaur wird nacnh ’agsieren eines forwirmers

mit einer Temperatur von ca. 0" ° aur den :O. Joden er ~0-b&digen Sprit-
Vorlauf-Kolonne einzefahren. Jie Xolonne wira ausgesprochen nacn dem-
Destillat gefahren, und zwar wird -urch lauTende 3estimmungen sicnergestvellt.
daf das Destillat ca. 25% Acetaldehyd ind "% Spri% entnhélt. .ur ifle Tem—
peraturen wird wenig Riicksicnt genommen. _,as Jestil.at enthdlt nocn

200 - 300 mg/l Ammoniak oder Aimine. aneben auscerdem £ieine #engen HJexan
und Ather und wahr :cheinlich aucn 3vpuren 3utyraidehyd. Zie esamtmeaenge

des Destillats dieser Kolonne mnacnt siwa ‘%4 ies 21ngerahrenen 3utolvorlaufes
aus. Es wird deshalb mit 20 - 0-racnem 3iicklaur zefahren. -ie Jestillaticn
wird so durchgefiihrt, dall wegen 1er geringen anTallenden Menge ::ag Jesgtillat
bestsndig im Kreise gefahren wird. sile J -  Tage wira :1ne <leine Jlenge
Destillat aus der Vorlage abgezoIen.

”O‘(

:

: .
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Als Baumaterial fiir die Kolonne wird ?{sen renuizt. 4ucCn selsironr nd
Vorlage kiénnen aus Eisen sein. Jur 1ie Pumpe zur rorderung 1ies <ucklaures
muB8 essigsdurefest sein. Wdhrend iie Leitungen :-ur iiesen rorlaur nicht
geschiitzt sind, ist es dagegen errorderiich. :ien forratstank -“ir :iesen
Vorlauf im Tanklager zu phenyltalisieren oadaer aus ajuminium zu ersze.len,

da das Produkt in der Hydrierung nacanydriert w¥ira ind iie Iydrierung!
gréBte Schwierigkeiten hat, wenn iar spritvoriaur =1sennalitig :87T. .isen-
waltime ProAnkte werden in Schkovau ~esnald muanasatzlich von :er sydrierung
nicht sbgenommen. Jie niissen zunidchst -“ure<n Jestiilation 1n 1er 11skontinuler-
lichen Kolonne cisenfrei destil.iert wWerda n.

Fiir die anfallenden niederen Alkohole x<Znnen aucn sppanolausgexKierdete
Tanks bcocnutzt werden (z.i. auch Mir Tutanocl . ine Jvranolausklexdung der
Lagerbehfilter fiir Hexanol ist dagesen ingeeignet. (2 UPpanol n Zaxanol
quillt. Die Vorlaee fir iz Srrit-Yorisur-<{olonne 33 2. =~ :0m ZIrOLL

Der 3umpf der 3prit-Yorlauf-Kolonne _#ur+t seme . msen . 21n uhTzerdB,
welokes =uf lie 5prit-Vorlauf-Kolonne =2ntiidf%er .37.

ol

It Sommer wird lie Sprit-Vorlaur-<olonne =nter :ringen JTUCK ZeIahren
“bis 0.7 ati), um Lcetaldehyd-Verluste Z>u vermelden. 23 sahren :i1eser
Kolonne unter Druck hat in Schkopau aniangs <Troke ichwierizxeiten serextat,
Der Druck wurde durch einen Regler zena_ten. -elcner aber ngurlig Tersagte.

[
3

euerdings wird die Entspannung -urcn 22 fan<wil 1m: fe<lenun&gssiana on

Tand betitigt. Dieses Yentil wira so0 2n&esta2.it. a2 ter JrucKk Iionsitant
~ehalten wird. De» Druck und ile 4iD=asmenge ‘wrgen 1T eadlsnunIssrtand

iurch ein Schnreibegerdt stindies 2urgescnrieoen.

Aufarbeitung des Sprit-Vorlaufes:

Der 3Sprit-V rlauf wird zundchst nacnhydriers. ClsTaul vira ar 3auer gesteils
und destilliert. Die Amine ieiben ze1 :er Jeszillation zuruck. .eben
dar Tauptmenge Sprit wird bei iieser Jestillation :ocn :in <i21lner fexan-
Torlauf erhalten. Der gewonnene ZSpr:i ¥ira . 1ile Jeswillation uruck-

regeben. Es ist nicht mglich, :en 2acnnyar:erzen spriovoriaur :inmd 3tel-
har in die 3prit-Destillation zurickzugepen. :a s31cn sonst fexan anre€ichern
~irde. Das Fexan rat die Zusammensetzung ies :eXanols:

Alkalischer Verkocher:

Der Sumpf der Sprit-Vorlauf-Kolonne 2ntndlt 10ch 2a. J. %= Zutyralideiyd,
verachnet auf die Gesamtmenge des sumrres. Jiagser aldenhyd ist iurcn Je=-
stillation nicht zu entfernen. “a 1ie Jjonopo.verwa.itung 1m 3ezug aur Alde-
hyd-Freiheit aber hoh2 Anforderungen 3vellt. zuss zu seiner sntfernung ein
anderer Weg gewihlt werden. Der <folonnensumpIl LHur% n1: einer lemperatur
von cs. 85° iiber ein Membranventil .n 21n eilsernes. anpeneizties ilhrgerids,
in welches mit einer Zeshnradpumpe iber s21nen JUvalradmesser soviel 20%ige
Natronlauge eingefahren wird, daB der . nhalt :28 Rilhrgerddes 2% Natroniauge

enthidlt. . Das Rilhrgefd8 ist etwa - - . :bm 4TrofL. lie Terweilzeit detridgt

. Q4 Stundeg.(?) Schkopau hat mit ier lahnraapumpe JIrolise Schwierigkeiten Ze-
a
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In die Raschig-Kolonne wird im 3oden 3aus =21nem iing mistels 4 DJlsen JampT

in den Kolonnensumpf eingeblasen. iese indordanung nat 3i1ch n 3chkopau

als notwendig erwiesen, um die Irscniitterung :er <olonne mogiichsT 21 ml-
dern. Die Dampfeinfiihrung in den 3ing errolgt von oven. _iege sinrihrung
muss etwa bis zur ha’ben Hshe der 3lascnhig-£olonne aocngezogen werden. 1amit
bei AugBleiben des Dampfes der Tnhalt ier {olonne nxcnt n 1e Jamprleitung

eintreten kann (ist in Schkopau vorgexommen).

Der Sumpf der Raschig-Kolonne 15uft .n eine flirgrupe '1na WiTd 1ler IWeCKS

AbkiihITung mit etwa der gleichen ilenge flulwasser verseTtzT. sAne f{ihlung
des Sumpfes in einem Kilhler ist nicht vorzusenen, 1a 1leser nacn Lurszer

7eit verharzt sein wiirde. Die Qirgrupve 13T 21ne 2inrache, 2aiv Zolz aus-—
gekleidete Grube mit Schikanen. lei zuter fanrwelse Idllt aur veni g Harz
an, sodafB die Grube Jedes Viertel iahr zeleert verden nuss. .S <ommTiaber

auch vor,; dafB das ilarz besténdig aus ier irube ausgelragen weraden TuUsSSe

Rein-Spritkolonne:

Die Briiden der Raschig-Kolonne werden iuI ien =, - <C. loden 1ier xein-

Sprit-Kolonne aufgegeben. Der iufzaveboden Wecnseit 117 der Jusammensetzung
der Briiden der Raschig-Kolonne. ‘e 2ein-Sor:it-Kkolonne a1at O 38den; : Bau-

material Eisen). Diese hohe Rodenzanl ist wnpeaingt sriorderiich., & 1In

den Briiden der Raschig-Kolonne 2i1cht aur Jasser. sjonaerm auch sutclacetal

und Butanol enthalten ist. Die ein-3or:+—Zolonne .8t :1eshalb als eane
aus 2 - 3 Kolonnen zusammengesetlzle Iolonne zu 1enxken. _ar 2idcklaui’ Zer

Rein-3pritkolonne ist ca. 5-facn. “yer Zoor ier Iolorne 1estilliertwi Sprit

von lionopolqualitdt. REr wird in =21nem sinapas-{onaensator <onaenslert.
gekiihlt, in einer 5 cbm-Vorlage ~esammeii na nrleraul’ 17 Ovalraazdhlern

gemessen ins Tanklager gefahrsen. ‘egen 1ie .essung 1es >briis 113 Jval-
radzihlern hat die honopolverwal tung anringiich Sinsvrucn srnoben Ana

verlangte die Messung mit dem hr -~exannten siemens—trcmmeizdhler. arst
nach langwierigen Verhandlungen :at 31e 31¢d ~ere1l s erkiirt, :ie .Jessung
mit Ovalradmessern zuzulassen.

Die Rein-Sprit-Qualitdt entsp <oht nanchmal 21cant ien snroraderungen der
llonopolverwaltung. Der Sprit =nthdlt bdisweilen sig 21 .0S% Aldehvde
entgegen einer Forderung der .onopoiverwaliung 7on v.0T% 1na "eniger.
s wird wahrscheinlich noch etwas *utyraldehya =17 dibergectrieven, lenn
wihrend Crotonaldehyd,im alkaliscnen J7erkocner :u 00% vernarzt. .3% 28
sehr schwer, den Butyraldehyd vollstdndig :u 7ernarzen. . 1ie corit-

qualitit zu verbessern, igt es iegsnhald wahrscneiniich aotwenaig, -2 aitka-—

lischen Verkocher d4ie Temperatur zu erndhen. .er ‘erkxocner auss 1esnai’™

unbedingt fiir Druck ausgelegt Werden. 23 wird in 3chkopau ibrigens vermuietl.

daB diese Schwierigkeiten beendet sein werden. venn ji1e FAydrierung ies aldols
. mit einem Nickelkontakt durchgerihrt wird. 4e anrallenden Produkte werden

dann wahrscheinlich wesentlich bdesser ausnyariert sein 1nad <eine aiennens-

werte Menge Butyraldehyd mehr enthalten.

Der Rein-3prit enthdlt ausserdem .mmer nocn Zeringe iengen Amine, ¥alche

aus

dem Einspritzdampf der Raschig-Xolonne stammen. -as iurtreten :ieses Amins
wird sich kaum vermeiden lassen. :a :ie 2ganrs g=7nlanra npaaingt 11t direk-

-- tem Dampf gefahren werden muss. im 18 Zarzz ipzulTrennen.

5420-500-4121 R
P 0267
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Im Sumpf der Rein-Sprit-Kolonne vervpleidt 21n utanoliwasser-.semisch. vie.
es zur Nachhydrierung gegeben wird. Jiese Ivdrierung 18t 3enr =21s8enembIlind-
lich. Beim Anfahren der Rein-Sprit-Zolonne z#llt zunachst e2in 2isennalitiger
Sunpf an, dessen Zisengehalt nach lingerem rahren aper sear suruckgents Jie-
ser anfinglich eisenhaltige Sumpf nuss vor iovgade ::n 11e Iydrierung 1nf der

diskontinuierlichen Destillation 21senrrei iestilliert vevden.

Der 3Sumpf der Rein-Sprit-Kolonne lielt ider 21nen <(ihler una ein .empran-
ventil in eine Florentiner Flasche., %o =21ine :Icheidung 1. vassernaltiiges
Butanol vr1 butanolhaltiges Wasser er:olzt. le aAtkiihlung tes sumpres|: st
unbedingt erfordeslich, da =ine Jute iuscildung ier “Tennscnmicat 2TsST el
20° erfolgt. Das Butanolwasser soll :zur Zelusterung ter zascnig-<olonne
Y benutzt werden. Da es “ierzu wieder :urxene:zt verden muss, ceabgichiigt
Schkopau, die Abkiihlung des Sumpfes :er Zein-Jvprii-{olonne 1iurcn Vdrmeaus-
tausch mit dem aufzuheizenden Butanoiwasser -ur .ascn:z-iologgz_:urcnzufﬁhren.
"
" Die Rohbutanol-Leitungen miissen inbeding~ seneizt warden. ia'Butanol seil
- 4o C gefriert. Die Vorlage filir 1as 3utanoiwaaser 2uss 10&lichst ITol
gewihlt werden {gréBer als 2 cbmy, iam:t ier 3Ilcklaur aur =e Iaschig-{0lonne
sleichmdBig gefahren werden kann. Cenn :a8,7asser aus :er Zein-3vrit-£olon-
ne f8llt stossweise an. Das Rohbutanoi wird :n ceheizier eitung n1t 3ihi-
Pumpe 1ins Tanklager gefdrdert.

Butolacetal-Kolonne:

Fiir Az ist vorgesehen, den Sumpf ier Zein-3or:t-<{olonne 7or idirennung; ies
Butanols noch durch eine %utolacetai-folonne .auren zu -assen. .er ainrall
an Butolacetal ist besonders bei 3vr:izarmer fahTrweilge ausserordentlich
gering, sodaB nach Schkopauer Anscnauung zie ibirennung :es 3utolacertals
dann nicht mehr rentabel ist. 3ei Zinschnaltung 1er utolacetval-Zolonne
wirde der heiBe 3umpf der Rein-Sor:it-{olonne :nmitteibar in aie Zutol~
acetal-Kolonne gefahren werden. DJer :zumpr :leser f{olonne ¥iederum wurde
iiber den Kiihler bezw, - Wirmeaustauscner zer 32ein-sor:t-folonne :n :as
Butanol-ScheidegefdB gefahren werden.

j 7 Regler:

Im Spritteil ist die Destillation weilitgenena <eregelt una jedarl 1ur erin-
ger Wartung. Es ist aber notwendig, :a3 der -~siuzierse :Ztickstorf Jlircdie
Regler unbedingt betriebssicher zur ‘errigung svent. _n 3chkovnau =reten hiu-
fig Stdrungen in der Linde-Anlage aur. .i%t iiesem 3etrieo Ist deshalbiver-
einbart, d4al der Destillation der notwenaige 3itickstorf uinpedingt :is Jot-
stickstoff zur Verfiigung gestellt wird. iese aipsprache <onnte cnne 3Chwie—
rigkeiten durchgefiihrt werden, weil <ie Jestillation 1ur 21nen Jeringsen
Bedarf an Stickstoff hat.

Dampfverbrauchs

Der Dampfverbrauch der Destillation :st 2arneblicn. Ir 2ntsvricat in 3&hkovau
aber durchaus den theoretischen Zahlen. ichkopau emvpriehlt ien 7erbdbrauch

der EZnergien an mbglichst vielen 3tellen 2zu nessen., :3oIerm 2r <einen osemer-
kenswerten Betrag iibersteigt (z.3. ‘00 xg/h lJamvr ). ieldst ier Jamprver-
brauch der Dampfstrahler. sollte gemessen werden. Fir JampImessungen Zenugen
an sich MeBdrosseln. GrdBere Dampfmengen werden :n 3chkovpau durch seibst-
tdtige Schreiber aufgeschrieben, <leinere Jamprmengen werden mit ausreichen-
der Genauigkeit mit MeBdrosseln und Jurcnhnfluslmessern Jder iJdanometern Iemessen.

724
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Die Schwankungen im Dampfverbrauch sind so zering - 23 ¥ird wochenliang

mit gleiche- Nampfdruck gefahren - . .a3d iie Jamprmengen aurcn 2:nTache Mul-
tiplikation der Stundenzahl mit der Jurchnflusmenge cestimmt werden K&dnnen.
Die DurchfluBmenge wird halbstiindlich vom f{olonnenrahrer aurgescnhrieben.

Die wichtigsten Dampfmessungen sind:

1) Wiederaufkocher Butol-Vorlaur-Xolorne

2) Wiederaufkocher Wasserkolonne

3) Wiederaufkocher Rein-Butol-Kolonne

4) Raschig-Kolonne-Einspritzdampsr

5) Wiederaufkocher Sprit-Kolonne in ier 3vrit-Jestillation wira

iruckdampf gefahren).

Dieser Dampfverbrauch sollte unb dingt 22t Zopp & Ieuther
schreiber oder mittels Ringwaagen 211t Fernubertragung ind automat:schen

Schreibern registriert werden. JTicht nur :1e Iagistriergerate, 3onderm.
ier ¥eBtarfel ange-

auch die Dampfbedienungsventile s30lil <en unveaingt aur
ordnet werden. Der Dampfdruck dier 7orwdrmer w1ra 211 ausreicnender senau-

igkeit mittels Hg-lilanometern und ralbstindlicrer Jotierung 1es Jruckes re-

R W
b

21t Nieder-

- JampImengen-—

gistriert.

Schkopau schlidgt vor, aus dem Hochdruckkondensat 1er 3utol-Desgtillation
einen Teil des Niederdruckdampfes iir 1ie 3porit-Destillation zu arzeuren.
Dies hat allerdings den Nachteil. :a3 ias Tiederarucx-Xondensat .2 1as
Kesselhaus gepumpt werden muss.

III. Butandl-Destillation:

Rohbutanol darf nicht in Eisenbehdltern zelagert werden. :a sisen :n 1er
Hydrierung st6rt. Die Tanks und lex tungen :iir 2ohbutanci missen 11t 3utol-
Wwasser beheizt werden. Vorzuziehen wdre ulvykolwasser wegen 1es s1ereren
Gefrierpunktes. Das Rohbutanocl wird .n zeheilzter Leitung zur Zvdrierung

jt gepumpt (die Riickleitung muss ebenralls deheizt werden). Zas nachhydrier-
te Rohbutanol wird wiederum im Tanklager zelager<t. 2ie Tanks ir nacnhy-
iriertes Butanol kénnen aus Eisen sein. 2ie dydrierunsg ina Jestillation

des But nols wird zwar kontinuierlich iurca<erithrt aocer 21t Jnterbrecaungen.

da nicht geniigend Butanol zur Verrfiigung stenc:.

Rein-Butanol braucht nur dann in iluminiumbendltern ~e.agert werden. wenn
es fir mehrere Mnonate aufgehoben wird. Jonst zenugen auch aler <isendehdlter.
Beziiglich der Lag%rung des Rein-Butancls ‘m _uminium 18t zu demerkxen. aialB
wasserfreies Butanol (unter 0.2% Vasgser !bei JTemvperaturen ron 100~ :ia furzer
Zeit Aluminium aufldst. Wasserhaltiges 3Jutanocl <ann aucn sei 23heren Tem-
veraturen in Aluminium gelagert werden.

Butanol-Vorlauf-XKolonne:

Das Roh-Butenol wird durch Zusatz von -~ - 2 .,h JaCH 20%ig aur =21in »H von

6 - 7 gestellt. Die Dosierung ertolgt auch z2ier :iurch Zinspritzen ier: Lauge
mittels Schwinghebelpumpen unmittelbar :n die Iugangsieltang zur ersten
Kolonne. Das Roh-Butanol wird iber 21nen J7orwdrmer :n 1ie 40 >8dige “oriauf-

e
-
i
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Kolonne gedriickt. tber Kopf destillieren:
1) Sprit
2) Sekunddr-3utanol
Der Sprit ist aus Acetaldehyd entstanden. 3 cestent auch :1e :Xglicnkeit,
daR im Roh-Butanol Paraldehyd snthalten war. 'a “araldehyd :iie ZJieichen
azeotropen Eigenschaften hat wie 2utanol. er Zekunair-3utanoi wird {urch

hydrierende Spaltung =us Rutolacetal <gewonnen

CH,* CH - CH,.- ‘H.
3 ‘ _~"7_‘-
C-—CH—O ’
|
!
CH,

323 ist unbedingt erforderlich, :as sekunadr-3utanol vom ‘formal-~utanol

abzutrennen,wei' es die Ausbildung ier frennscoicn: n-sutanoi-Adasser

* stért. Die Attrennung ~uss sei:r sorgrdlitis urcngerinr T weraen. .eshal™

smrde auch die ziemlich grofe inzanl ier :Zden :er Xolonne <Zewanlt. 3s &
wird deshalb auch ein im Verhdaltnis zum .enhaltl :2s Sekuacdr-3utanols Im
ormal-Butanol rTecht hoher Vorlaur apgetrennt. velc¢rer 2nisvrechend. groie

engen Norm' " -lutenol enth#dlt. 8 wird a, - - 2% ies zesamten zsutanols
als Terlauf ‘“bergetrieran., Ter “fcklawr 3% 3. cS=rach. ie zeheizung
des Jcrwirme.s und des Wiederauzkocnaers :l3ser <clanne 2arroigt nat Jieder-
Aruckdampf. Das erhaltene Des=illa: vira :isxkoniinuier:icn urdeszilliert

. (die Aufgabe des Proiuktes au¥ iie :1skontinuieriishe Jolonne nuss senr
hoch erfolgen, ungefdihr auf den 0. -on T “Zden

Zntwdsserungs-¥Xolonne:

Der Sumpf der Butanol-Vorlauf-Zoionne v¥iri ur wen 5. - . _doden 1ier
20-b73igen intwidsserungskolonne wureseven. .1 terer-et <eine schwieria-
keiten, Jden 3umrf wasserfrei -u :1estill:2ren. .3 18T iper .ntellnfst 10otvene—
;1' dig, 3Sorse zu tragen, dal sich :1s :bergzemsence iZeoirov <ut ausniidet. iamit
jer Damnfverbrauch nicht zu hoch wirz. .3 wiri: zeshalb im Xonaensatadlauf
testirndig der VWassergehalt bestimmt. 28 muss aingestrsct ¥erden, (a2 In

500 cbm Kondensat mindestens 100 :zom vasser 2ntnalien 3ind. ler oz 207C
gekitrlte Kondensatablauf wird :n 21ner 3cheilierlascne .n sCi—wdsseviges
Butanol und irn Butanolwasser zescnieden. .3 <esamte vasser:ige Il ze
Rutanol wird als Ricklauf flir :ie mitwdsserungsgKoionne <Ieranren. .ine
Aufheizung dieses Rlcklaufes errolg= zzcnt.

Rein-Butanol-Kolcnne:

In der 3. Kolonne wird iiber Xopr Zeine3utano. iestilliert. ler Zumnt ent-

hidlt ein Gemisch von Hexanol zna “utol. .7 .3t 2ine Zivpur alkalisci.

Nach Neutralisation wird aus ihm -urch diskontinuierliiche Jestillation

das Hexanol abgetrieben. Das Im 3umpl ier :iskontinuieriichen Zfolonne ver-
bleibende Butol kehrtin die Butcl-Destillation zuruck. a2 der 3chkovnauer
Butanol-Destiilation werden xeine :inabat-{onaensatoren. 3onaern ¢ ‘iderein-
ander liegende Réhrenkiihler benutzt. .1 wWelchen 21n Stau erzeugt werden kxann
durch einen Syphon, -elcher durch ‘berbrickungsie:iungen mit 7entilen aur
verschiedene Hdhen eingestellt werden sann. _ar 7erdamprer 1er snitwisserungs-—
Kolonne neigt zu Verkieselung. 3Ir muss alle Faldjahre geputzt Werden. Die

g e

Rohrenkiihler zeigen in Schkovau aur ier fasserseilze szarke X{arrosion.

\§lf‘;
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IV. Diskontinuierliche Destillation

’

In der diskontinuierlichen Destillation :in 3Ichkopau veraien olLgenae Produkte
destilliert:

A. RegelmiBig anfallende Destillationen:

1) Sprit-Vorlauf:

Besteht nach der Hydrierung .m Wesfentiilcren ius 2drlv. I8 aussi aper
ein geringer Vorlauf an Hexan aogetTennt Jerden. ie xm 3Svrit-Yorlauf
enthaltenen Amine werden iurcn insduern -+ ier .egstillation zuruck-
gehalten.

2) Butanol-Vorlaufs
' Die Destillation des Butanoi-7orlaures wira spater segcnrieven.
3) Butanol-Nachlauf's

Besteht im wesentlichen aus -“exanol iana 3utwl. w¥eiche 1urch 21nrache
Destillation ohne Schwierigkeiltien voneinanaer Zetirennt verden fonnen.

4) Butanol-Wasser:

Das im Butanol-Wasser enthaltene utanol ¥ird als 4zZeOoTIroD iDerye-
trieben. HKs wird solange iestilliert. .1s :ier 3umprI >utanolifred igt,

5) Eisen»altiges Butanolt

Es f811t nach Anfahren der 3pr:t-{£clonne in 1na uss ‘OTr 4iD&aDe 2n
die Hydrierung eisenfrei iestilliert veraen.

_6) Riicktutanol aus der Butadien-fabrik ta. U = "C Loto

B. UnregelmidBig anfallende DestilZationen:

7) Acetaldehyd aus Aldol-Fabrik:

Es fdllt nach dem Putzen eines ildolisators an una 2ntnalt leden
Acetaldehyd und Wasser nocn Iexanol.

8) Stufendl aus der Karbid-Fabrik:
Es sind Chlorierungsprodukte :es iceiylens.

9) Hexantriol H:

Aus dem Butol-Riickstand wird nacn Abtrennung 1er =alze ina Zarze
(siehe Triol-Fabrik) und Iydrierung 21n ’rodukt srnaiten. velcnes

im wesentlichen aus Wasser. 3utol. Iexantriol ind Riickstand desiteht.
Ausserdem enthdlt es noch 3ouren .rotonsaure. fe.Che nangenenm w¥erden
kdnnen, da sie bei htheren Temveraturen <oTrrollerend wirken.

Ohne die Destillation des Hexantriols I wsre :i:e 3chkovauer i1i1skontinuier-
liche Destillation bei weitem nicnt ausge. 2 3%et. Zrst wurch iie Fereine-
nehme der Destillation des Hexantr:ols I .3t 3::e 31nilgeTrmassen regcnaftigt.

Butanol-Vorlauf:

Die diskontinuierliche Destillation :es 3utanocl-vorlaul'es zerTdllt in fol sende
Fraktionens
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a) 01 ohne Wasser

Es konnte bisher noch nicht mit 3Sestimmihels “agtXestellt werden, v¥elche
Zusanmensetzung dieses 01 hat. Jahrscneinlich »estehs 28 1n der Faupt-
sache aus Hexan. Da der Vorlaur sussiich ~recnw, .71 7ermutet. a3 in
ihm auch Ather enthalten sind. “ar Torlaur niscnt 31cn nicht 11t Yassger,
er wird in PFissern aufgefangen ina 7erdrasuit.

b) Vorlauf

Es ist ein Zwischenlauf und enth&dlt neven .1 vecnselnde .sengen wvasserigen
Sprits. Wenn eine Prote dieses f7orlaures.rnit 1er <=facnen ienge Yasser
verdiinnt, nur noch eine schwache Triibung -nrolge Jlausscneildung @187,
wird auf die nichste Vorlage umgesteilt. Cisger ‘orliaur Wird aurzelriangen
und zur nichsten Destillation curickgegeven.

c) Sprit -

Der Sprit wird an die Sprit-Desti’lation idZegeven.

d) Zwischenfraktion

Wenn die Hauptmenge Sprit abgetr:eben 1s8%. 3Teigt =ie Jamrperatur ane I8
geht eine Zwischenfraktion iiber., velche neoen spri+s 1na ¥asser sex-sutanol
enthilt. Auch diese Fraktion wirs zur nacnsten -estil.ation zuruckgegeben.

e) sek-Butanol

@s ist ein Konzentrat, welches 2twa ‘0% sex-Zutanol =2nwndlt. langen-
mdBig ist es aber so wenig, ia3 2s <ewonnllich vervprannit Wird. rst nach
Jahren wiirden geniigende lengen <esanmelt 3eln., im laraug reines sexk-suta-
nol gewinnen zu kdnnen.

f) Entwidsserungs-Fraktion

Nunmehr wird zu dem Riickstand Zenzol :ugesetzZt ind a4ZecwtIOp 2MNTWASIEIT.

™
p—

sek-Butanol

Nach der Entwisserung trernt 3i1ch :er sex-cutano.l enr u% 7om n=cutanol.

h) Rickstand

Der Riickstand besteht im wesentvlichen aus i-cutanol. =~ w1ird analysiers
und je nach Ausfall der Analyse :tum innyarierten >der 1ydrierten Zutanol
gegeben, um in der Butanol-Destillation aur Zein--utanci verarvelied iu
werden.

Beschreibung der Schkxopauer diskontinuieriichen f{olonne:

Die Schkopauer diskontinuierliche Xolonne :8t vollstdndigZ aus xuprer geocaut
und fiir Druck und Vakuum ausgelegt., im d>ragiiscn alle vorxommenden Jestil-
lationen darin ausfiinren zu kénnen. Fir iie Zirzeugung 1es vakuums stent eine
Elmopumpe und ein Dampfstrahlgeb!*se sur verrigung. - ie 0 cbm <uvrerplat-
tierte Blase ist als Riihrblase ausgenildet. "acn 3Schkovauer insicht :3% es
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aber nicht unbedingt erforderlich. 21nen zZithrer rorzusenen, .ie -lase 137

mit Umwdlzverdampfer und mit Umwdlzpumpe versenen. .er 7erdamprer n4at eine
Heizflidche von 25 gm. Der Boden 1er 2lase -.st 21t Zsmka-d3hren : om Jeiz-
fldche) versehen. Diese Anordnung wira von 3cnkovau nicnt 2mpl'ohlen. :a es
dort groBte Schwierigkeiten bereitet 1at, :en :ann notwendigen 3odenrilansch
zu dichten. iei Fehlen der Bodenbeheizung ann 1er 3oden escnwelit werden.

Die Kolonne besteht ebenfalls aus f{uvpTer. 38 13T aper 21lcnt lo0twendigL.

3s geniigt eine Plattierung mit Zeman:t 610 3. Zine solche Kolonne wurde
auch stabiler sein. Schkopau bendtigt “Ur z2eine fuvrer-<{olonne =21n 21 senes
Stutzgertist.

.aBe der Kolonnes 1200 Durchmesser. = ZZ4en. .00 4ibstana

Als Kondensator bernutzt 3chkopau 21nen sinavat-<{ondensator. -ie Tauchung
wurde aber aus folgenden Griinden 2ns3trernt: >el a10cngezogener ucaung stent
im Kondensator sehr viel Fllissigikext. 3 .21 tesnalb xaum noglich. «leine
Zwischenfraktionen abzutreinen. In sesonaueIren It 28 3cnwierig. ‘1e Rolonnen
richtig zu teluttern.Da der Lut<er ~acn .&rlicn<ert 1e ‘asamnmensezung 1es
Destillats haben soll, widre das “wecxmdZizgte. I 'ie Zolonne 21nen gleinen

Deflegmator zu setzen. Das ist vezen :1er ‘taulic "M enwlerigxeirizn aper
wohl kaum m8glich. Schkopau hat iesnalil unter :en sondensator nocn 21n kleins
50 1 - GefdB gesetzt, aus welchea reiut ert vird., .uach 221 ~roZen _vischen-
fraktionen ist diese Anordnung cweckxmdBig, -2rn venn aus 21ner Iroseni 70r=
lage beluttert wird, hat der Riicklaur -ra-tiscn =1ne ziemiich sieirchmdBige
Zusammensetzung, vwihrend das Destillat wom Teinen 7ro u<T 4 Zwum Teinen
Prolukt 3 it allen ldischungsverndlinissen vecnsel=s. Zr. ~irdhele 3cnligt
vor, anstelle des 3inabat-Kondensators :1nen :0v  erten i3hrenkidhler :zu
wihlen und den ersten als Deflegmator. :en :weilzten 18 Jondensator and
Flissigkeitskiihler zu fahren. 4ius 1em 2rsten <ihler xdnnte ein Teilstrom
zur Belutterurs atgezogen werden. ‘nter Jmsténden wirde iucn 1as iur'setzen
eines kleine:. Luf tkiihlz=rs aur :is J{olonne zenugen. veicher ai3s Zefleg-

mator wirken wirde.

’

AR

Die Schkopauer Kolonne kann durcn 2: "en furzscnluld -1< Zchiebern ron 1er

Blase unmitt@ bar zum Kondensator mTahren wera»-. ‘'3 tr2gem f<urzschliB
ist lediglich ein Zinsatzpaket =ascu: Tinge . el {urzenau*~+e:genden| ast
iber der Blase eingefligt. Diese .snoranung 2a: ‘i1ch te:r ier =~+*2ilation
wochsiedender Frodukte - insbesongere 128 T12013 I - <ol .T .awanrT,

‘el der Destillation des Triols = verzen 7asser ina :utol iher :1e ZTolonne.
riol H {iber den Xurzschlufl destilli=r=, _znkomau D ihrt .ot 20 bto

“riol d. In diese lienge ist eingescnliossen <e°r s 1em ‘ufelanrenen -ilger
.utolriickatand sewonnene iAinteil.

Vorlagen

Schkopau verfiigt fiir die diskontinuzeriiche Zolonne 1iber - tleine /oriagen
4 3 cbm, von welchen die mittlere ::3 Florentiner flascne :i1sgepildet. gt
und 3 grofBe Vorlagen a 30 cbm. Cie .etzteren <onnen auch 1m "anklager 3te-
hen., sofern dies nicht so weit 2ntfern: .3%. _21 2nifernterem Janklager
ist die in den Leitungen zum Tanklager 3venenase flissiagxelt nicht zu i1nter-
schdtzen. Bei Umstellung von einer fraktion ur anaderen auls 1esralbd 1ie
Leitung zum Tanklager ausgeblasen w=rden. ‘acn JCalichkeit weraden :iese
Leit »~>m 2uch mit GefHdlle verlegt. le f{oriagen <onmen us isen 3sein.,

‘.

e
.
o
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In Schkopau ist lediglich je eine <.eine ind =21ne JZrobe foriage -nenyitali-
siert. Auf den groBen Vorlagen :st -n 3chkopau 21ne -erieselung angeoracht.
Eine Beheizung ist nicht vorhanden. die Toriagen 3ina Jir Druck ausreiegt,
da gelegentlich cuch Acetaldehyd iesgtilliert werden muss. i1 1er iskon-
tinuierlichen Kolonne sind ferner :2e blichen Jebenavvarate angeoracnt -

Dampfstrahler, Stickstoffdruck-ie:itung, ;sluggerrlasche - - .uTr ‘mwdl zung
des Kolonnensumpfes <sind 2 Pumpen vornanden. iervon .3t 21ne ein-> 3chlamm-
pumpe. Die Umwidlzleitung ist 1us <{unrer. line Z2tandhaltuns :n em xleinen

Auffanggefif unter dem Kondensator .st nicn® srroraerlich.

Hexantriol-Fabrik

Die Hexantriol-Fabrik ist in 3Scnkovau .n 21nem dJesonaeren :au nt2rgeoracht.
Es ist ein zweigeschossiger ZEau. .. 20ener srde 31nd ‘ie Pumpen aurgestell-
tuf der ersten Biihne stehen die 3suerungs- m= 11e fillkesser, :Ii2 Zolonnern,
bressen und Bedienungsstidnde, aur :=2r :welien 3Iihne 2.2 {ondensazoren.

Arbei tsvorschrift:

Der Butol-Riickstand wird bei 903 T .n 21nem <ihrkesse. <ontinuxeriich mit
Siure und Wasser versetzt. Dabeir 7811% Xaliumsuifat :na ein narziger Rick-
stand aus. Das Gemisch wird aur -21inem Jrenfilter oaer .n 21ner rfilterpresse
(als Reserve ist eine 2. Filtervoreese vornanaen, Zilir:ers, ‘ag filirat
lHuft iiber eine Vorlage ins Tanklager ina 9vire nacn 3ecary aul “Tioll techn.
und Triol H verarbel t Zur ferste _uns "on .riol 3 mirea in e2inem zwelten
RKessel der Triolfabri ochmals ni: 33ure na fasser cerandelt ina “Hltriert
mni kehrt hierauf ins Tanklager zuruck. “om fanklager virad 28 Iur .ache
nydrierung abgegeben. Das nachhydrierte ?ro1uxkt wir< .n 1eT iiskontinuier-
lichen KXolonne destilliert. Die Fabr:kation 7on Tiol -echn. rd in der
Triolfabrik cusgefithrt. Zu diesem _weck vird :as 2rste ril<rat 7om Tanklagezr
in die Triolanlage zuriickgefahren.una aier =2ach erneuter xil<iraztion 1n eirem
3-qm -Scheibler-Filter in 4 Kolonnen s<ontinuier:ich iesti liert ~.7asser-
kolonne, 2. Butol-Kolonne, 3. Triol-Xolonne. .. .usquetsca-£olonne).. Jer

in der Ausquetsch-Kolonne verbleibenae Riickstana ¥ird . elnem <eneizien
Kesselwagen zu einer Schmutzhalde <zeranren.

Pumpen und Vorlagen:

Die FSrderung des Produktes von 21iner f{olonne :ur andern errol, = {24=-
Pumpen. Es sind z.T. Kreisel- :.7. lannraapumpen. -er 3umpf iieseri <o0lonnen
ist mit Zwangsumlauf versehen, Jie Tmwdlzvpumpen raben 21ne <drderieistung
von 150 qm/h. Das Baumaterial ier aApvarate 'er Tiolfabrik muss nach Hoég-
lichkeit V2A, Remanit 1610 S oder {uvfer sein. sur keinen #all 3Iigen. da
iiberall Crotonsiure auftritt, wselche zu we:itgenenden Xorrosionen inlaf zidbt.
Die Kolonnen werden mit Vakuum getrieben. as 7akuum wvira urcr Zlmooumpen
und Dampfstrahler erzeugt. Flir 4 folonnen - tegerve-<£olonne .ir ¥asger
Butol werden 4 Elmopumpen bendtigt. 2 iem Pumpenraum zu eder.:r <rde ste-
hen noch die Vorlagen fiir die ®iltration 2 Torlagen - om 3isen -=nenyle-
talisiert) und 2 “riol-Vorla~en 2 :bm. aus iluminium). :us _.etzteren Tor-
lagen wird das Triol mit ei sernen _annradrumven :ng fanklager zerdrdert.

Yias erste Filtrat
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Pillkessel:

In der Triolfabrik stehen drei 3 :om - fHllkessai (einer :iir Trioll techn.,
einer fiir Triol H, einer als leserve,. (as .n 1en Fillkessel si1nlaufende
Wasser wird mit einer Wasseruhr 10siert una zZemessen, .ie 3Schwereidlsdure
wird aus einem kleinen i{iber dem Zessei stenenaen sefH3 iosiert. 3s wird
nach Tiipfelprobe auf pH 4.5 gestellt.  ie Schwerelsdure wira laurend aus
einem 500 1 - Vorratsgef#dB nachngseriillt. _ Pdllkessei sind in 2chkovau ausge-
mauert, einer ist phenyltalisiert. < ie surheizung aur 90~ srrolgti im Xessel
durch Einspritzdampf. Der Flissigkeitsstana :m Zfessel wird iurcn rcneumati-
sche Standanzeige gemessen.

Destillation:

Zum Abtreiben von Wasser und 3utol aus ‘em 7Torgereinigten riol stehen in
Schkopau 3 Raschigringkolonnen =zit 300  urchmesser sur Yerrigungi{ 2ine aus
Kupfer, zwei aus Aluminium). ®ir tie DJarsteirlung von :riol <echn. werden
von diesen nur 2 Kolonnen benctigt. 3ine ::ent ais eserve-£olonnes ®Mir
Jie Destillation von Triol ¥ iagegen 18t 7or :1e fasser-Kolonne noch eine
Vorlauf-Kolonne anzusetzen. Jdie Jusammensetzung 1es el ier Sestillation
von Triol H anfallenden Vorlaurs .38t nicht b>ekannt. ie ™riocl-Xolonne

in der Tiolfabrik besteht im wesentliichen aus einem <rozen Viederaurkocher
und. einem dariiber angeordneten Aiuscamprraum 11t vorgeschaltetem Raschigring-
Paket (Baumaterial V2A). Es :st senr scnwierig aus :em zahen Zolonnensumpf
das Triol vollstdndig heraus zu 1estillieren. _2snalbd 13t ier Miol-Kolonne
noch eine Ausquetsch-Kolonne nacngzeschaitet. ar Sinbau von 3Stanareglern
in die Kolonnensiimpfe der Triolfabrik st wegen :er _dhigkeirt ies iaterials
nicht méglich., Die Standhaltung 2rrolgt von Aand, "3 den 3tana >eobachten
zu kdnnen, sind in die Kolonne verziaste 3chauldcher 21ingebnaut,

Kondensatorens

1) der Kondensator der Wasserxolonne :s8% 22n =211nTacher sinsvpriizkondensator
aus phenyltalisiertem Eisen.

2) fiir die Kondensation von 3utol 7ird 21n <ieiner sinabat-{ondensator aus
Kupfer benutzt. Die Anwendunag :ieses aumnateriais :8% an :12eser 3telle
unbedingt erforderlich, 4a :n 1em Konaensator 1:1e 3tarkste forrosion
durch Crotonsdure auftritt.

2) Fiir die Kondensation von Triol wird 21n /7erdamprungskondensator'benutzt.
Es igst ein mit Wass~r gefilltes sefis. ie Terdamvrungswiédrme Iiir das
Wasser wird den Triolbriiden 2ntzogen ma iadurch :eren {ondensation be-
wirkt. Der Wasserdampf wird :ber Jach 2ntsvanat. ler Terdamrrungskon-
densator ist ein stkhender Whrenkiihler aus (24 11 - Aluminiumnhaube.

Das Kondensat aus dem Verdamrriungskondaensator W7ird 1N 21nem 1acihgeschal-
teten Rchrenkihler z2us V2A aogex’ihl t.

4) Die Ausquetsch-Kolonne hat 2venralls 2inen fergamplungskondensator mt
Nachkiihler aus V2A.

Der Wasserstand in den Verdamnruigs-<onaensatoren wir< urch 21n Yasserstande- -
glas sichtbar gemacht.

v - -
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Raschig-Ringe:?

Fiir die Kolonnen sindi Raschigringe 2aus Kuprer >aer iluminium anoraucnpar, .
da sie nach kurzer 7eit wahrscheinlich iuren .1e .rotonsaure zersIoT’ weraen
Zwangsliufig miissen deshald zuT 2e@gchickung ieT <olonnen nascnigringe  aus
Porzellan vwenutzt werden, welcne 1en groLen jacnteil ~aven, 83 18T anral end
de Porzellanstaubd die Umwdilzpumpen senr seanscrucnv. nter .mstanien; 304aT
-u Verstopfungen fihrt.

Rutol-Tanklager:!

<ia jusgestalcuang t8s ~1pOl— . ANK.agens 101 Az
liegt in Lu vor. Im Hutol-TanklageT -2 _cnpovau LT celagertd

1)'Rohbutol‘ Eisen. Durcn +en imrmiccniecxed .3 1Aae Leizecnlange urcns
gefithrt. In Schkopau wird Zei1ncuzod Lo . _-aaqren-.an<lageT Zel

2) Butol -Riickstand, Eisen. “snkas nussen Iuv zenei1zt inma senrT Zut s8oiiert
gsein. Tanks haben eine Sonderkons ruKkiion: ips pzro1en su@ aoscniammen
des Satzes.

3) Spritvorlauf {hAcetvorlaut )

SrucKk oMK S maenv.gAa.s3lerTem . 35€ih ie1ne
Heizung. Fir nachnyiriertes z

Croguxt 2inn segonaerer .ank rornanaerll.

-

4) Reinsprit. Eisen. keine feizang

5) Rohbutanol, Aluminium (Tisen wmnraacnsar. _isen —nenv.iadis
mit Coppanol auszekleidet Sraucnpar) - L0edlnET o
rut isolieren.

6) Rohbutanol nydriert, @igen - |=1I:ing ‘ersenen - -- Sso..BTen.

7) Sutanol-Wasser, fisen - .‘exrzung vorsenen = .7 1so.s.eren-

8) putanol-Vorlauf, Sisen - Teizuns nlcnu nOTWeniiL.

9) Rein-Butanol, Aluminium >de -~ ti32n - e1zung -1 -oUnKoDed t1onv srorrnanaen.

10) Putanol-Riickstand, Tisen. Ieilzung i1n >SnKoDAau 2L 2LE sornanae.

Alle Tanks stehen in Tassen, veilche 30 <TO= -emessen :lna, & 18 ien lank-
inhalt aufnehmen kx8nnen., S8 3% araul s acnavten, as -‘iss:1Zxel zen, 1ie
miteinander chemisch reagieren 4q1cnt in cenacnoparten -anKs <ZJeiLagenT Werdaen.
Die Tassen werden in Schkopau nacnh 2edartr =2zt 211eT ;elpstansaugenaen Jumre
leer gepumpt (Pumpen sehr oft -estTort. . 4 er stirnseicvte 1er sanks sinda
Umschaltventile angebracht. Zier 21na -rele zturzen rorzusenen, iamiT die
Tanks durch 3erlauchverbindungen a1 teilnander Tersunasn weraen <onnen -an
jedem Tank einen ‘Wanhlstutzen rorsenen). Jader J ank 1at eine 1galzleltung,
welche an die F3rderpumpe angegcniossen -3% anoedingst srroraeriich/. seder
Tank ist mit einer So:imerberieseiung versenen. _as -edls2nungsventil vefin-
det sich am Tank gelbst. DJiese sommerperieseiung -3 nicav anoedingt error-
derlich. Ausserdem ist an :edem Iank =21ne <eueridscniel tung angescpnlossen.
Das Ventil der FeuerlZschleitung wvira aul -er strasse oeaient., - n4d zwar 30.
daB beim Offnen dieses Ventils a.le anks sle1cnzelig nerieselt werien.
Hiese Feuerlbschberieselung gt sisner icnt 1 5+ rkel1 T Zetlr =T A, Jr.>tré-
rele bezweifelt aber, daB iIn Ichkopau 1er asseraTruck qusSTeicnt. Jaa aLie
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Tanks gleichzeitig zu berieseln. g Wira :espald 7vorgesenen, :1e .a 3randfall
gefdhrdeten Tanks mit der Sommerber:eseiung :u Jeriesein. #ir :iesen fall
wire es aber zweckmifBiger, die 7entile -ir 11e Zommerberieseiung 1i1chat In-
mittelbar am Tank, sondern an =siner 2:ntrernieren sie.le inzudbringen.

Standmessungs

Die Standmessung ist in Schkopau zentraiisierv. -as 187 2ber 211cht loTwen-
dig und hat auch keine besonderen 7orzeile. ‘aim finbau :1es8er centraien 3
Standmessung hat es in Schkopau 3IrosBe 3SchwiarigZxeiten Zexostet. .essieifungen
zu dichten und spdter selbst dicht zu osenalten. ‘el neueren ranks 1at iesg-
halb Schkopau die Standanzeige unmi:-elbar am Jank angeoracnt. iese Tanks
sind in Schkovpau mit pneumatischer fessung n1t ig-¥anometern versenen. 3is-
her wurde Adie liessleitung von oben .n 1en Tank 2ingeriihrs. 2as nrat Zroide
Nachteile, denn wenn die lange Leltung zwecks Zainigung 2us 1em J‘ank ijeraus-
genommen werden muss knickt sie zewchnlich 21a 1ina ¥ird :inoraucnbar. Zedi
neueren Tanks wird deshalb in Schkoonau :1e iessliel-ung iurch einen iannioch-
deckel hindurchgefiihrt und auscen am ank :is >um d>oeren xand ~rocngerihrt,

Beliif tung:

Die Beliiftungslei tung der Tanks gent iber 21ne siulgerr.asche. v7elcne einen
Anschluf3 hat fir Druckstickstoff. Zie jlugverrlascne nacn 3Schkopauer Aus-
fiihrung muss ca. 20 cm hdher sein. [a ien 2chkopauer .iuggerrlaschen wird

die Fliissigkeit auf etwa 2/3 Hdhe zearuckt. :oaas iie Zeobacntung am schau-
glas sehr schwierig ist. Der :G:ickstorfdrucx Tir iie 3eiliftung w%iri <urch
Allo-Regler konstant gehalten. 4llo-3iegier :urTen a1cnt 'm Frelen s3ienen/.

Der Rohbutanol-Tank hat unten 2 ibednge. 7on welchen daer >bere 30 10Ch Ze-
legt ist, daB er noch etwa 10% ies ‘nhaltes -2 ’ank l#sst. ’as .3t 1eshalb
erforderlich, weil sich im Tank unten :mmer =20ch 21TWas iagger apgcneidet.
Bei Benutzung des unteren Abganges 4llt desnaid >rt.vor i.2em nach .ingerem
Stillstand zundichst eir erheblicher Y¥assersioss an. -.er antere AipZang wird
deshalb zweckmiBig an die Florentiner flascne iir >usanoiirennung ingeschios-
sen. Die Aluminiumtanks .ind senhr 2mprindlich <egen uUnterdruck. ‘auere
Aluminiumtanks in Schkopau haben 1iesnald Versteirungsrillen.

Messung:

An Ausgingen aus dem Tanklager werden :n JSchkopau ur solcne mit Jvalirad-—
z&dhlern gemessen, welche an fremde Zetriebe ipgegenen werden >. :>. orit.
Rohbutanol zur Hydrierung. '

Pumpenstube:

Sie liegt in Schkopau sshr tief. elbstansaugende 2umpen werden :n 3chkopau
zrundsiztlich verworfen. Ausser ien “umpen :ir 2duren 2ana Laufgen s:tenen in
Schkopau keine Pum»en in Tassen. Iinter den 2umpen ver.suft ein fanal nit

EBntliiftungsstutzen gegen lie Pumpen. .us 1em {anai wird mittels 7entilator
entliiftet. Der Kanal ist offemn. DJas -~at %e1 1er wiefliegenden ‘umpenstube
den Nachteil, daB8 erhdufig voll Wasser :durft. soqasd &r 7entilator Vassger an-
saugt. Schkopau hat sich dadurch genoclfen. a3 2s 1iesen £anai :.n 2ine noch
tiefer liegende Grube entwidssert, aus welcher 1as Sammelwasser wieasrfholt
entleert werden muss. Schkopau mnachtden 7orscnlag, :le ibsaugungsleiiungen

420-500°4121 . ’ .
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in Tonrshren zu verlegen, um 3iiese -chwierigxelten 3u ceselvigen. _ar
Boden der Pumpenstube muss Gefdlle zaben.
Pumnpe:
Der Druckstrang der Pumpe hat eine ‘erteiluns 1acn 3iwel zichtungen. sin

Strang geht als Widlzleitung zum Tank suriuck. :(er iweite 3trang .3t 1er Firder
strang. Alle Produkte, welche zur iydriarung gercrder< wWerden., verden mit
mehrstufigen Kreiselpurpen gefirderv. 1ia ie 3Zinspritzoumpen -inen (ordruck
von mindestens 2.5 atii bendtigen. Jie Xusol-dlickstana-umren tacten|einen
offenen Kreisel.

Die Warmwasser-Heizung fir die 3utanoi’ertungen .37 -n .erT Sumvenstupe aur-

gestellt. Es ist ein geschlossener <{essel., .2 welchem sutolwasgser 21t
Dampf auf ca. 80 geheizt wird. ie Temperatur Wird iurcn Iegler geregelv.

{'ber der Pumpenstube liegt in Schkopau 11e ichal+tstation. “arner ocerindet
sich dort ein lagerraum fiir Verpackungsmaterial ier Triolfabrii. T .. 3inem
weiteren Raum stehen 2 Scheibler-filter von 'O 1m. Sur filtrasion -es Patol-
Riickstandes vor Abgabe an die IJydrierung -3t iusserdem :1er 21ne€ srwelterung
durch Anbau einer Triol-Abfilillstation <sev.ianv. _a n>chin :ie .rioifmbrik

im Pumpenhaus des Tanklagers bereits ° Riume :eansprucnt una -a a8 Jexantitiol
auf seinem Fabrikationsgang wiederhol?i das ignklager -assierT. 3cniigs

Dr. Strsbele vor, eiren Teil der Triolanlage =271 em Tanklager $u 7ervinden,
und zwar die Ausfdlling. In iiesem falle waren 521 1enm ~umpenhaus Wel ter
aufzustellen:

3 gcbm - Kessel, 1 Drehfilter., . Filterpressen 217° 1en -azufencrigen oriagen
und Pumpen.

Dadurch wiirden 2 Leitungen zwiscnen Janklager :in: Tiolfadbrix 21ngespart wer-
den. Ausserdem w'irde der wenig eriTeu:icne schmulz von LaT strasse envt-
fernt. Es muss aber ein Gleisanscnlud vorgesenen verden. _er Zest der Triol.

fabrik besteht dann noch aus einer Jestillationsanlage, veicne anter Jm-
stinden mit der Hauptdestillation verounden ¥eraen £énnte, sezw. <~nnte iie
Destillation ganz fortfallen. #¥enn aur :riol I “abriziert wird ina #Ha
Destillation in der liskontinuieriicnen <olonne iurcangerinrs wird.

Verkaufstanklager:

Die Butol-Destillation unterh&dlt <emelnsam 7n13 en styrolbetriedb 21n fer-—
kaufstanklager. Die Butol-Destillation 28t 0T% aurgesteilt:

a) 1 Aluniniumtank fiir Butanol :zu 400 :bm.

b) ¢ eiserne Tanks fiur Sprit zu 400 :om Iir ::e Lagerung von 3OIrlT genigt
aber 1 Tank).

Ay -

Verschiedenes

hMesslei tungen:

Die hessleitungen miissen vor 4inscnliu? in :le asesdorgane 21ne ~ule sni-dsseruns
haben, welche vor Einfrierung zu scnuytzen :537. _ie Intwdsserungen ijussen be-
gtindig unter Aufsicht gehalten werden.
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Feuerschutz:

In der groBen Destillation ist eine f{atastroonengrube 1cnt rornanden. J=2r
Boden der Destillation hat Gefill- :ur <-e, ler serindet sicn ein Langs-
kanal, welcher in den Fabrikabwasser-¢«anal 2a.ndet. lieser <anal .31t 2ffen.

Sozigle R&Aume

Im Messhaus Aer Butol-Destillation :erindet 31¢h 21n s«urenthal tsraum. nter
diesem ein Waschraum, welcher 1oer 7eniz tenutzt vird. .z Zetrieb 3ind neh-
rere Notbrausen.

BRelegscraft:

1 Betriebs: ihrer
1 Retriebsassistent

1 Obermeister :ir :en esa.sten zetrilep
1 Tilfsmeister iir Tutol-Jesti..ation - ‘anklager
1 Hilfsmeister :ir rioclfabrik

2 Laboranten

4 Laborarbe1 ter
4 Jungens

1 Spiilfreu

1 Putzfrau

2 Tagesarbeiter

Schichtarbei ter:

1 Schichtmeister
1 Vorarbei ter
3 Kolonnenfahrer :iir 3uto. :na Jorit
2 Kolonnenfahrer ir 3utanciuit.r die gsontinuieri .XKolonne
2 Kolonnenfahrer ir Triol
1 Reserve-Kolonnen-fahrer
1 Pumpenwirter :ir 2utocldestillation
1 Pumpenwidrter ir ?ri0l Reservevoresse-—-rutzer !
1 Tankwidrter Uir Iaupttank.ager
Tankwdrter %r Teriaurstanklager

Reim Anfahren der Destiilation wira :weckmagdizgz “ir -ede Xoloznne 21n Kolonnen-
fahrer eingesetzt.

<« 5





