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A.:Butol—Destillation
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;Das Rohbutol wird von der Hykrier&ng mit einem LH von 4 3 geliefert. Esuird eben-~
's0 Yie in Schkopau durch Zugabe von. KOH neutral’gestellt. Mit der. gleichmaﬁigen
qugabe unmi ttelbar .in eine Miechstrecke der. Zulei tung .zur . Kolonne I hat Elils <~

;Schw1erigkeiten gehabt und. éah sich deshalb ge

geinen Probehahn einzubauen, jum das pH verfolgen zu kdnnen.

2 ugabe: ca. 2,31 KOH 20, 5 %

‘Die

I

1) 2 parallele Filter uAmittelbar‘hinter den’

. Dieae Filter muesen sehr hhqug gereinigt
;'maschige Drahtsiebe. bengtzt.. Trotz dieser mehrfachen Filtration ldast es
‘sich nicht vermeiden, da8 die Rdhrchen des

"hat Hﬂls das Bestreben, mdgllchst wenig Va

- g0 5004121
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cbm Rohbu ol. .
Dosierung erfolgt mit?

Butol-Vorlaufkolonne

%tigt, am Ende der Mischstreckef

er Schwinghebelpum!e (Leistung 0,-=7571/h)

‘| Das Rohbutol wird in Hﬁls hbey einen Ovalradmesser und einen Vorwﬁrmer auf den
X0 Boden dsr Rohbutolkolonne gefﬁhren. Der| Vorwirmer erw&rmt das’ Rohbutol

auf ca. 15 - Er ist’sehr grof ausgelegt, 8o0daB er. die Leistung des Wieder—

selung des Wiederaufkochers der Kolonne I zu leiden. Um

Rohbutolleltung vor Elngang in die Kolonne: geschaltets

2) 2 parallele Fllter am Eingang in den Destillationsbau
3) 2 parallele Filter vor denEOiayradmess¢rr;‘”

B

werden miissen,  Sie’ werdem Zu diesem Zwedk

schwer - durchfiihrbar undi

»;aufkochers wesentlich entlastén kann. Aucht?uls hat sehriunter der Verkle-.;

diese Schwierigkeit

i,auf ein MindestmaB zu- beschrhnken, ‘hat Hula eine ‘Reihe von Filtern in die

Tank im Tanklager

,
cfden. Es werden einfache fein-. }

iederaufkochers héufig gereinigt

mit 4 m langen. Bohrern ausgebohrt.
| Es wird von ‘oben: nach lunten g?bohrt ' Das Bohren von unten nach oben wird als
. unangenehm bezeic ‘et. -Bei der Planung fiir Auschwitzf
|'ist hierauf Rifcksicht . taie nehmen., |Es muss deshalb die Uberdachung des Wieder-
g aufkochers entweder die notwendige ‘Hshe ha en oder es muss ‘eine Offnung im

Dach vorgesehen werden, um. die 4m langen Bohrer in'die Rdhrchen des Wieder-

aufkochers einfdhren zu kbnnen.E:%j

viel: -Nasger abzutreiben und | deahalb mit 60

Dieses Bestreben liegt deshalb{vorﬁ weil di

. i

65% Wasser im Destillat ifihrt,,
ser in: der Kolonne I abzutrei’ben.

| Im Gegensatz zu Schkopau, welcheskWert darluf legt, in der Kolonne I mdgllchst'
Absioht besteht, das gesamte

Destillat der Kolonne Il nicht nur das Rohyutanol nachzuﬁydrieren.§ Die Hy—
drierung darf, aber hicht zZu sehr mit Wasseq belastet werden.  Hiils beabsich-
tigt, das gesamte Destillat dPr‘Butol-Vorlaufkolonne nachzuhydrieren, um_die
Schw1er1gkeiten mit: dem ‘Druckverkocher und der Raschigkolonne zZu umgehen.

Es wird angenommen, daB immerlspritarm gefthen ‘wird, soda8 der Anfall an:
Vorlauf in-der Kolonne I 80 gering sein wird, daB eine Kammer zum\Nachhydrie-
ren ausreicht.' Als! weiterer Nbrteil dieser Methode wird angefﬁhrt, deB ‘der
eingesetzte Kohlenatoff zu 100% ausgenﬁtzt wird. Um auch den Anfall'an Bu-
;tanolwasser mbglich-t gerlng zu halten und dadurch die dlskontinulerliche '

1Kolonne zu entlasten, w%rd das Butanolwass7r aus der Butanol-Destillation
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Aauf den Kopf der Kolon%e I zuruckgefahren

Der grBBte Teil dleses
Wassers soll’ butanolfrei im Sumpf zurdckgehalten werden, Um den .
Wasseranteil im Destilﬂat der Kolonne I zt unte&drdoken, wird sehr ‘
‘tief in die Kolonne I %ingefahren und- mit relativ hohem!Rficklauf |
von 0.7 beluttert (Schkopau 0. 1.- 0.2). Die Destillation wird durch
eine’ Geruchsprobeid 8’ Sumpfea verfolgt.».‘ﬁeoretisch mﬁaste es mdgh
lich sein, mit einem Wassergehalt von 25% im Destillat den gesamten'
Sprit und das_ Rohbutanbl abzutreiben, tat ﬁchlich sind hierfﬁr ‘aber

- 30 =35 % Wasser im De%till&t notwendig.~ Trotzdem Hﬁls mit g0 gerip-
. gem Wasqergehalt im Destillat féhrt, 1iegb ‘o8 bezﬁglich der. Nebene_g

, produkte nicht: sohlecher als Schkopau Wﬁhrend .abexr in¥Schkopau .

- der Hexanolanfall fast vollstwndig gewonnen wird, geht dieser in @ -

" Hils 'z.7T. verloren. Die Hexanb
'diskontinulerlichen Destillation abgetrennt wird, verunreinigt in

Der Sumpf der: Kolonne III iat ebenao wie ii Sohkopau mit Zwangsumlauf

Jﬁraktion ‘welche in Schkopau\in der

Huls als dliges Nebenp%odukt das*Abwasser der Kolonne III. ‘
Der Eingang 1n die Kolonne 1st 10 4 t/h Rohbutol.— Es: destillleren\

1300 kg/h {iber. Kopf. Der G%nabat-Kondens&tor hinter der Kolonne I
. War ursprﬁngiich mit 60 m: ausgeleg y hatlaber bei einer Beaufschla-_

gung der Kolonne m1t 91 t/h: nicht mehr ausgereicht und wurde deshalb |

'“ersetzt durch elnen Kondensmtor von 150 qm Kith1fliche (fur Az vor-”*

gesehens 100 qm) - Das’ Kuhlwasser des Kon&ensators erd auf elne ‘

.‘Ausgangstemperatur von 45 C gefahren..

f‘Entwasserungskolonne (Kolonne III) o
“Der Sumpf der Kolonne I wird{auf den 12.\'i 14 Boden der Kolonne III

‘gepumpt. . Die Kolonne arbeitet in Hiills mit .einem Vakuun von 35-40 mm Hg,

.welches 1ed1g110h durch Elmopumpen erzeugg wird.j Der der Kolonne | vor-
fgeschﬂtete Produktvorwﬁrmer 1st nicht in

; achkopau durchludhﬁgeKﬂhlwaaaer-Beaufschl gung gehalten., ‘In Hills wur-
~de in Erfahrung- gebracht, daB Schkopau da ‘Kiihlwasser neuerdings durch
'einen GST—Regler regelt und hlerbei als I pula den: Kolonnendruck benutzt.'

etrieb. Das Vakuum w1rd in

In Hiils wird die Entwﬁéserungskolonne mit einem Rﬂcklauf von 0, 20 - 0.25:
betrieben. Das abdestillierte Wasser en élt noch viele organisohe\ “'
Bestandteile. | Es rinht atark ‘nach Butanol;‘enthélt ein 81 und ‘wirkt

-stark’ korrodlerend. Deshalblkonnte es- nicht ‘mit einem Voltmann-Zhhler
.oder mit einem’ Optima-Z&hler, sondern musste ‘mit einer. Kippwaage ge-,»
;mossen warden.' Die Korrosionseracheinunge an ‘den Durchflusszahlern

traten vor allem an den Achsen auf.‘ Da.. diese SchW1erigkelten in Schko-

- pau nioht beobachtet wurden, wird vermutet,,daB deran Zghler noch aus see?
‘wasgerfesten Friedenslegierungen (Marinel Fderung gebaut sind. ms-

ist aber auch mdglich, daB in Hurs das Kondensat infolge des: geringen v

Qestillat-Anfalls in der Kolonne‘I S0 sehr verachmutzt iat, daB die |
Korrosionsarscheinunged an den Z&hlern hlepauf zurﬁckgefﬁhrt werden §’
1issen: (Werkstoff in: thkopaﬁ erfragen) Die Entwasserungskolonne III
Aird in Hiils: nicht mit Kondensatf sondern mlt dem: Destillat beluttert.
tuch Hiils empfiehlt, dés Destillat nicht uj Iittelbar in den Abwasser-
(anal, sondern’ iiber eink Schlackenhalde{ab ugeben. -In Hiils wird es |
entgegen dem Einspruch Her Wasserabteilung mit dem Abwasser der Elmos
vereinigt und unmittelbhr in’die Abwassefh tung gegoben.§ o

’ i

versehen. Es ist aber Feabsibhtigt,‘auch ﬁier auf den Zwangsumlauf f

zu’ verzichten..w,
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III Re&nhutol—Kolonno (Kolonnnfi?)*zn -ff'z | '::.' - ‘,%”'” o E. N
" Der Sumpf der Butol-Entwﬁgserungskolonne wird {iber einen Vorwﬁrmer, welcher

‘1h Hils in Betrieb gehalten wird, auf den 12.] Boden der Reinbutol-Kolonne ge-
ngen. Die Forderung erfolgt mit elner IGS—Pumpe, welche bisher keine Schwie-
.rigkelten bereitet hat.g Das Vakuum der Kolo ne IV wird in Hils ebenfalls aus-
schlieBlich durch eine’ Elﬁopumpe erzeugt. Eg ist zwar ein: Dampfstrahler vor--
Ahanden, dieser wird: aber ﬁicht Petrieben.fiAuch Hils macht: darauf aufmerksam, -
.daB die Elmos unbedlngt shurefest ‘sein musseﬂ GuBeiserne. Elmos sind vbllig'
unbrauchbar., Da Hiils' Brohcelaufer,,welche a solut bestﬁndig[sind, n1cht zur: -
Verfugung sthen, werden Lauier aus Schmiedeeisen-benutzt. Dieae halten aber
auch nur;wenig 1anger als guBeﬂserne Laufer.‘ Die Elmos werden in Hﬁls mit
Elquasser gefahren,lauch wenntdie Rijckkiih1 ti rme in- Betrieb sind. Der Kolon—
_nensumpf in Hils ist ebenfalls mit Umwhlzpumpen veraehen.} Die Leltungen aus
'dem Sumpf - iiber dle Umwalzpumpeq zum Wiederaéfkoc er sind mit Kompensatoren i
fversehen, ‘ein Abrieb wurd ‘hieran: b1sher nlc?t begbachtet,«die Kupferschurzen\
Yurden deshalbdb blsher nicht eingebaut._ Der: }ustrag aus dem Kolonnensumpf
,erfolgt in Hils" iiber - Staﬂdregler mit einer Kreiselpumpe., Schwierigkeiten wur-
den nicht beobachtet.“ Iﬁsbesoﬁdere arbeitet| im" Gegensatz zZu Sohkopau der‘.
'Standregler gut.  Nur dad Ubergtromventil klebt bisweilen. ' Es ist deshalb
_erforderlich, d1e Leltungen héﬁfiger zu rein gen. In Hiils: wird die Reinigung“
;mlttels Dampf durchgefhhrt, welcher kurz vorj Eingang in die Kolonne an die -
'Uberstrbmleitung angeschlossen’lat.a Die Uberstrdmleltung W1rd zZu diesem Zweck
gegen die Blase durch ‘ein Ventil-abgesPerrt nd es wird Dampf zurﬂckgeblasen.
jUm bei laufendem Betrieb|das: Eindringen von Nasserdampf in den Kolonnensumpf
S zu vermeiden, ist. die Dampflei}unglwiederum gegen die ﬂberstrdmleitung durch.
ein’ DOppelventgl mit: Zwischeneptspannung abgeschlossen. Ea ‘wird vermutet,
_daB die" Standregelung im Kolonnensumpf der: -olonne TII-in- Hdls deshalb gut. -
' arbeitet, weil der Sumpf nicht so weit ausdestilliert wird wie in Schkopau,'~
denn Hiils hat der Kolonne v noch eine Ausqﬁetsch-Kolonne v nachgeschaltet.f'
; [Dex Sumpf dleser‘Kblonne dst: ePenfalls ‘mit tandregler ausgerustet.w Auch dlese
Regelung ‘ha't keine Schwierigkeiten bereitet . Der Austrag aus der Kolonne v
‘ erfolgt mit Zahnradpumpen nich% aus dem Kol nnensumpf selbst, sondern ‘aus. def
_itiefsten- Stelle . ‘des" Wied%raufkochers.: Der Sumpf der- Kolonne ‘Vist in Huls ,
- thdufig: versalzen, deshalp sinq die;Abgﬁnge %um Wiederaufkocher nicht an ‘der -
|tiefsten Stelle des: Sumpfee, qondern geitlich angebracht.; An der tiefsten
‘ Stelle ist ein Puffertopf eingebaut, welcher, mit einem Ventil gegen den SumpYt
abgeschlossen werden’ kann.' Bei unahme der Rﬁcksthnde im |Sumpf der! Kélonne' ‘
" .lwird dieser 2. T in den Puffertopf abgelassen, -aus walchem er mittels Stlck-
{stoff unmittelbar in einen’ Kesselwagen ‘abgedriickt. werden kann. Ausaerdem
ist der Kolonnensumpf nJch mit 2vReserveab ingen veraehen.if S d S

Uber Kopf der Kolonne fdestilliert Reinbu_ol, welches in einem Ginabat "\ -
| kxondensiert wird. Auf Befragen erklarte Dr|. 'Haag, da8 ‘er:die den: Ginabat-Kon--7
densatoren nachgeschalteten Luftkﬁhler nichit entfernt hat, da er auf dem Stand-
punkt steht, daB sie 1n1den Vﬁkuumbleitungen‘zur Pumpe die Kondensation vom

.| Produk verhindern. Er. fuhrt an, daB8:das {Produkt im Kondeneator nur bis-

ca.: 50" 'C abgekiihlt wird% Inrden Inertgasleitungen b findet sich” also dampf-"

formlg {Produkt entsprochend séinem Dampfdrﬁck ‘bei- 50°C. Wenn die Inertgase

‘unter 50°C abgekdhlt wafden, kondensiert ein; Teil des Produktes uhh fdhrt Zu"
Schwierigkeiten in den Pumpen. | G . pi '

N

Das' Reinbutol wird in valradzéhlérn gemessen ins Tanklager gepumpt., MitAden.i
Ovalradzdhlern hat Huls keine Schw1erigkei§en gehabt._ Die Messung ‘im Betried
~].durch" Ovalradzahler, d1e Messung des: Tanks?andes und die Mebsung deér abgehen- *

’ den Menge stimmen in Hd%s ﬁbefein. Hﬁls glaubt daher nicht daran, daB'Gas—
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Blasen mi t dem Produkt anfallen und die eqsung falsohen. Ea‘ist
aber zu berdck31chtigén, daB Hurs das Relh butol vor Abgabe an einen
Fremdbetrieb im Gegensatz zu Schkopau im anklager des . eigenenfBe—
triebes. lagert.- Schkopau punpt unmittelbar von der Kolonne gum
Fremdbe%rieb, sodaB " dﬂe Schﬁopauer‘Wnreﬁnﬁmpschwierigkeiten, welohe
hier auf Gasblasen im*ﬁeinbﬁtol zuruckgef,'rt werden, nicht vdlllg
von der ‘Hand 2u weisen sind. ' e -

-Die Vorlagen 91nd 1n Huls z. T hinter die Pumpen gestellt. Dlese
Anordnung hat sich sehr gut}bewhprt und ergibt eine ausgezeichnete
Ubersichtlichkeit des Pumpenhauses.» : - IR C

Iﬁ,_Kolonnenabmessungen

1) 1600 ¢,: 30 Boden,fiSOO Abstand,' v4§ 0;?5,? 0. 42 m/soo Dampfgeschw.
2) 1600\¢."45 Bdden,| 400 | Abatand,~ v -*324,”:10 31 m/sec Dampfgeschw.'
3) 2600 B, ;30 deen;ﬁfsoo Abstand;:vv-é 0322,; 5. 60 m/sec Dampfgesohw.
4) 3000 ¢;"'3o Boden,fﬁsoo fbstand,vyv ;‘o 47,3<4 00 m/sec Dampfgeschw.

Dle Dampfgeschwindlgke:t‘1stter:gchnet-fﬁz eine Belastung der Kolonnen
mt 12,5 t/n Rohbutol,

B. Butanol-Destlllation

I
|

"Die Leitungen fur Butanol unhydriert und hydri rt zur und von der Hydrierungz
sind in Huls beheizt. Ebeﬂso samtllche Leitun&en, in welchen wasserhaltlges
BuFanol gefordert wird.: Das Butinol kehrt von| der- Hydrlerung nit einem pH '
von 4.0 - 4.5 zuruck und w1rd durch‘gpﬁ-Zusatz auf ein pH von'ea. 6. 5 ge-
stellt._ Die Doaierung des KOH erfolgﬁ mit Schringhebelpumpen (Lelstung
0 T 17 1/h)." Bei einem normalen [Einsatz von" 1000 1/h Butanol hydriert in’
die Kolonne wird 1 1 KOH 5 %ig eingesetzt (es yird ganz allgemein in Hiils -

‘ zur Einstellung des ‘PH ansschlleﬁlich KOH benut zt) Die Zudosierung erfolgt

- erst auf dem. Wege vom Tanklager zur: Kolonne.- Deshalb muss der: Stapelbeh&lter

;'fur Butanol hydrlert korrosionsf%st{sein.4 Dielbeiden Tanks fiir Butanol hy-“u
drlert und ‘unhydriert sind ;n Hdls mig Vinoflex ausgekleidet.A Der Mieoher
fur die KOH-Zudoaierung beeteht aus einer einf&chen mit V2A-Rasohigringen «

,gefullten Rohrerweiterung, in welche die KOH i Gegenstrom eingedruckt w1rd.;

Dl% Butanol-Destillatlon bereitet keine Schw1e igkeiteg;,flnsbeaondere :
wugden Verkieselungen an Verdampfern nicht beoqachtet. Das iiber Kopf der ‘
S Entwasserungskolonne destillierte Azegtrop enthilt ca. 20 --25 % Wasser.; o
PR ead IR . Es- wird in der Florentiner Elasohe geschieden.1 Das gesamte Butanol feucht
44**4“7/' wirp zur Belutterung der Kolonne benutzt. Dag abgeschiedene Butanol-;
ol o wasser enthilt noch 10 - 12 |%. Butanol.  Es wurje urspriinglich diskonti-
1

lweb-'}%ﬁfnnierllch aufdestilliert und dasg hierbei anfal ende Butanol zum' Butanol

B <t )57/ hydriert zunickgegeben. » Hiérduch wurde dag' i Butanolwasser enthaltene

- *sekrButanol angereichert.é Es. ent?tanden dadurmL Schwlerigkeiten derart,
daBidie Ausbildung der Trenﬂschicht in.der. Scheﬁdeflasche nach der Entwas-,
_serungskolonne ‘sehr,. unvollsﬂandig wurde. Deshalb wird: nunmehr dieses
Ldiskontinulerlich gewonnene Butancl zum Butanolvorlanf II gegeben, wel--
Qcher wiederum diskontinuierlioh destilliert wird, Bei dieser . Destillation-
ﬁw1rd nunmehr eine Fraktion vbn seﬁ-Butanol ‘abge: rennt,.sodaB dessen An-=!
Vreicherung in dem der. kontinuierlichen Destiliation zurdckgegebenen
~Butanol nicht ‘mehr festzustellen ist.yr\ : !
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tragt{ca. 60% des ROhbutanols (Rohbutanol - 170%

;Der Anfall an Reinbutanol bJ
. des Reinbutanols) Der. Sumpf der Reinbutanol-Kolonne wird diskontinnierlich auf-
f;"gea.r:bei‘l:et.i Er wird als Butanolrﬁcksta.nd deklairiert.,

i ?Dlskontinuierliche Destillation o

In der diskontinuierlidhen Destillation 1n Huls werden folgende Produkte~destil-
kliert:j""- L -

2) Butanolruckstand (ca.’10% des Rohbutanols hydriert)

;3) Butanolvorlauf 1 (cay 5% des Rohbutanols)

Dleser Vorlauf enthilt ca. 50 - 60% Sprit, 20% Wasser, 10% Butanol, 5% sek-
fButanol und 5% héhere: Alkoholel, ‘Der Gehalt. Ln ‘sek-Butanol rentfillty wenn
‘ ?as Butolaoetal abgetrenét wird.- In Hiils wi. d die- Destillation dieses Butanol—_
’vorlaufes I nicht: vollstandig curchgefﬁhrt ondern es wird nur Sprit abgetrie-
- Pen und der Ruckstand von 40 - 50 % des Einsatzes wird als Butanolvorlauf II .
~gestapelt..I ‘:1~- i L :

.4)'Putanolvorlauf II (ca. 50% des;_“

,‘Pr enthidlt nur noch wenlg Sprit, wrrd mit Be zol entw&ssert und hierauf frak-
tioniert L &estllllert. "Die| Stapelung des Butanolvorlaufes II erfqlgt des= .
-“palb, um eine grBBere Menge fortlaufend dest'llieren zu_k¥nnen.  Die Blasen-
fillung der Kolonne ist cd’ 50 cbm, welche bhs ‘auf 10 .ecbm ausdestilllert wer-
‘ hen kann. Durch besténdiges Nachfiillen’ whhé%n& der Destillation werden die
Feinzelnen Fraktionen sehr verg%GBert.z, PR I R IR A I '
. e IR R . -'A;'_
,5)'§exanol aus Aldolisation ;ﬁv? i -lf“'f SRS o ‘ SRR
E In Hiils. werden die Aliolisatoren wegen der - Verkrustung durch CO3 vornehmlioh g
o mit Essigs&ure gereinigt. Das allenfalls ;anfallende Hexanol nicht auf- '

: .destilliert, da es sehr stark verschmutzt ist.a

1

t
'.i?

1);Butanolwasser ,jﬁjj_ﬁ fn*”r. - :
) Ea .20. Destillationen prc Jahr, Dauer 10 - 12 Stunden pro Destillation.

‘Die Blase wird mit 55 cbm Butanolwasser gef‘llt und das Butanol als Azeotrop
Pber Kopf destilliert.: Qas Destillat wird in einer Florentiner Flasche ge-
'schleden. ~Dag anfallende Butanol feucht wird: zum Butanolvorlauf II gegeben._‘

, Das Butanolwasser wird Zur’ Belutterung der: olonne benutzt - Es wird solange

‘.destilliert bis kein Azectrop hehr dbergeht,,der Kolonnensumpf und die Kolonne'
also butanolfrel 81nd.;;; RS R Aot o : C

o 2 <

‘2)¥Butanolruckstand

ca. 10 Destillationen pro'Jahr. Dauer der Destillationx 4| Tage. Es werden
'folgende Fraktionen aufgefangenz : o N -

“a) 120 - 122%c: ‘es ist ein minderwertiges u%anol, ielches zﬁm\unhfdrief¥en
Butanol zuruckgegeben w1rd AU T C . -

ck in den Butanolruckstand ;:\

b) 120 - i}B Ct Hexanolvorlauf, kehrt zurd

"p)_136 - 148°C: Hexanol rein
b “



|

Nunmehr wird Wasseq-in dielKolonAe gogeben,*uq das Hexanol restlos von

 den Biden der Kolonne abzutreiben. Das ‘aufdegtillierte Azeotrop wird
- in| einer Florentiner Flascgelges?hieden in Heéanolwasser, welches zur
: Belutterung der Kolonne benutzt w1rd,und Hexanol feucht,. welches in -

.deh Butanolruckstandstank zurﬁckgegeben wird.’

Dadurch wird der Buta—%
nolrdckstand anvefeuchtet. Dieses nunmehr im Butanolrﬁckstand enthal-
tehe Wasser wird bei dex’ n&chsten Destillatio mit dem schlechten g

Butanol (Fraktion a ) ‘als: Aze&trop abgetrie en.g Dieses Azeotrop*'*

‘kehrt ebenfalls zun unhydrﬂerten Butanol zurﬁé Bei laufendem Be- ;?,

trieb ist immer mit etwas feuchtem Butanolrdckstand zZu rechnon.- Der

- in| der Blase verbleibende Rest wirdnuber einen Keseelwagen in die Buto1§

Vorlaufkolonne w1eder eing etzt -

f b)f 5 200, 1 Butanol feucht = enthalt

da) 4 800 1 Hexanolvorlauf =

!
Beispiel '%

BlLsenfullung. 44 000 1 Butol-Ru<
a)l 1 364 1 Butanolwasser.@i"'

;Das in der Florentiner Flasche anfallende Butanolwasser wird in’
den Tank fiir unhydriertes Butanol das feuchte Butanol als Ruck-
»lauf zurﬁckgefahren.i g‘. : L

ica 0 5% lWasser

nd feucht_if#

- ‘0.......,,;.;.;‘.%

kgt

s Q et

B 'i'

[

c) 24 100 1 Butanol schlec*#

e) .3 550 1 Relnhexanol

3)

>-Dia Destillationen nehmen folgenden Verlauf::.
‘d) Es destillier;”

b) bis 80°C Sprit A Diese_:

f) 15 130 1 Ruckbutol

Bhtanolvorlauf T "’3>”75’

¥ ca} 10 Destillatlonen pro Jahr, Pauer der: Destillatlon. 2 Tage, Blasen-‘
‘_fullung. 48 cbm. .. Es werden folgendesFraktione aufgefangent{

Va) Spritvorlauf - es ist ein Produkt, welches auf Zusatz von Wgsser }5

ein 81 abscheidet -4 250 1 §u.;

gwird in Hdls als Rorsprit abgegebgn - 25 100

§)'Der Blaqenruckstand wird entweder als Eutanolvorlauf II- deklariert

¥ N i .
. i
P

: Butanolvorlauf 1I aufdestilliert.VS

Butanolvorlauf II

cak 6 Destillationen pro Jahr. D;uer der Desti lation 8 - 10 Tage,
Blasenfdllung: St 15 130 1 Butanol feucht mg‘
9 ooq 1 Butanolvorlauf Il“
16 900 1 Benzol't.q..» '
41 030 1 _ff: ik

zunachsJ ein ternﬁres Gemiach Benzol—Sprit-Wasser,%
welches sich in einer Florentinef Flasche hisproportioniert in. 52
/2 Schichten:" Benzol-Sprit mit wenig Wasser und Spritwasser mit
‘wenig Benzol. Die Benéolschlcht (Olschich ) wird als Riicklauf . = |
in die Kolonne zurﬁckgégeben%. Die wﬁsser;Fe Schlcht wird in einemf

l

1

~jund dig Destillation abgebrochen oder es wird noch weiter destilliert
| bis 87°C und . dadurch 4 700 1 einer Zwische -rakt&on gewonnen, wel--,;
* 1 che "zum Butanolvorlauf I zuruckgegeben wird. - Der nunmehr verbloibende
‘ Rﬁckstand wird als Butanol feucht deklariert und gemeinsam mit dem P

H
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I.Kesselwagen geeammelt und furvsich aufge beitet. Die Destillation wird

.éIger-Flasche entluftet.f?¢ g i

S .
3 Fread

»Beschre1bung der Hdlaer dlskontinuierlichen Ko onne -

.wurden an der Deatillatlonsanlagé nicht beobac

.'Dlg Kolonne fiir Auschwitz. iét"kléiﬁé ‘
'ersoheint fur diose kleinere Projektﬁerung ein; Blase von 50 cbm zu groB.-'arf

solange fortgesetzt,:bls dés eingefﬁllte Produkt wasserfrei ist, Der Sprit
wird hierbei gleichzeitig entfernt. -Gew hnlich wird nunmehr Butanolvorlauf
11 nachgefdllt, um ‘dile- Blaae auszunutzen.: Falls fiir die weitere: Destilla-—'|
"tion das zugesetzte Qenzol nichtausreioht, muss auch’ dieses nachgefdllt wer-—
 den. . Insgesamt wurden bgi der betrachte’en Destillation 50 000 1 Butanol—
‘vorlauf II in die. Blee nachgefdllt. 4 650 1 Benzol tiq. mﬁssen nachgege-
" ben werden. ~Diesges Auskreisen von! Wasse} 'wird bei 64 < . 68° Kbpftemperatur
isolange fortgesetzt,zbis die Blase nach Entfernung von’Wasser und Sprit »
:L,noch ausreichend gefdllt ist. 5~ R B : .y _ ',? -

lﬁ)fvon 68 - 85 C werden nunmehr 25 830 1 Benzol abdestilliert :I'.Iﬁ ?ftf;“

6)\von 85 - 98 C wird eln sekiButanolvorlauf ‘von 7 400 l abgetrennt. ErAkéhrtf
: g',zuruck zum Butanolvorlauf II 1 LT z;w m 'S P R
d) von 98- 102 C destillieren’21 520 1 reines sek—Butanol;" -flg { - e

sen

ij'e)}uber 102 °c wird ein’ n-Butanol-uw1schenlauf gewonnen, elcher im allgeﬁeinen,
1 zum unhydrierten Butanol zuruckkehrt. Re nbutanol wird bei dieser Destil- :
lation nlcht abgetrennt.~ i L ;

_ f)'Der Blasenrdckstand besteht im wesenfliw‘en aus n-Butanol. Er w1rd zum
/ vButanolvorlauf II- zurﬁckgegeben. Da er [sehr stark- verschmutzt ist, darf
. er nicht zZum Butanol unhydrlert zurﬁckgegeben werden. | - - -

 Piir aie Deatillatlon werden ca. 25% des.
, Benzol benotigt.‘-g R ;‘ : j
: ‘ 0 *_ﬁ i 1

i g

1 sy ‘: ;

Llngeeetzten Butanolvorlaufes II an

¥

i - (
] . [ A
AR A SRR TR AP
!
’

B

- . — ; - v
» Di; Hulser diskontlnulerli%he DeLtillationsanJags ist vollstﬂndig aus Kupfer ge~
© baut und- fiur Vakuum und Druck ausgelegt.f Die bo cbm grofe, kupferplattierte,‘ :

11egende Blase ist mit 2 Wﬂederaufkochern ausgegustet. Korrosionserscheinnngen e
4 'tet. ‘Die von~Widmann, Mannheim, )
ge}ieferte Blase zeigte alﬂerdings nach kurzer'Betriebszeft einen RiB. Die Blase
fur die zwelte dlckontinuierliche Kolonne wurde deshaldb bei Canzler bestellt.‘ 3

Der nach Beendigung siner Destillati n“in der 1aae verbleibende Ruckstand betraé*

10|cbm., Die- Wiederaufkochér aualKupfér haben eine Heizflﬂche .von .80 qm. :
MaBe der- Kolonnos 2500 ﬁ @45;Bédqn QPQ,Abstand, Goaamthbhe' 27 60" m.,_ =3
fbjéktiprt. Nach- Angabe von Dr, Haag

L -
Das Destillat der Kolonne pass”ert zunhchst einen Whrmeaustauscher von 50 qm*
und 350 1 Inhalt, in welchem der Rdcklauf aufgeheizt wird, hierauf einen Ginabat-.

'-Koﬁdensator von. 150 qm, aus welchem die Tauch g entfernt ist., Das Kondensat
: flieBt hierauf in ‘eine’ kleine Zwisohonvorlage yon' 150 1. Inhalt nit Standregler,

aus ‘welcher der. Rdcklauf gefahren wird. Die’ Zwischenvorlage wird nach einem -

: Zimmermanns-xﬁhler ‘von. 35 dm und | 660‘1 Inhalt gntleert. “Deri Zimmermanns-xﬁhler

,.steht also immer prall volll Flussigkeit. "Er kann durch- einen Umgang ausgeschal-:

tet werden.. Der Glnabat-Kondensator.und dze Zwischenvorlage sind ﬁber eine Glug-

A
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\Die Prqjektlerung der

~7wandfrei betrachtet. Der in Hﬁls ni%ht vorhandene
k:Vorbild fir mxchw1tz geplante marzschluB um die Ko]
Zj?ezeichnet. : |
AfVorlagen g

»'Fur beide Kolonnen stehen Huls
.’lagen fur Sprltprodukte, 5 Vorlagen fﬂr Butanolproiukte)
_iagen sind aus Aluminium, die dbrigen aus Eisen.,
Ihaben keine Helzung, auch eine

g_PumBen :

,Butol—Tanklager

Ifn

3.3)
14)

5 é)

,qé)
111 ]
"15)

. {S)

i

iR
;Die Brdden der 2. diskontinuler}ichen
jGinabdtLKondensator ‘ohne ‘Tauchung und
Pa.rallel zu

-Kﬁhler mit Standregler)
Aler geschaltet.A'}' 3

fFur dek Rﬁcklauf stehen Huls 5

0
2)

Ro?butol 2 x 250 cbm Eisen
Relnbutol‘- 4 X 100 cbm -‘2
Butolruckstand - 1 x 53 cbm;

5
7.

°)
9)

Spritvorlauf -1 x 56 obm T
Spritnachlauf -1 x 56 cbm
Acetvorlauf - 1 x 20 cbm =
Rohbutanol - 1 x 250 cbm -
Rohbutanol hydr1ert - 1 x

BTtanolwasser -'
Reinbutanol = 1'x 56 cbm -
15) Butanolruckstand -(1 x 56

Schwefelsaure 72% -1 x 20

diskontinuierlichen

nit Vi

- Emsenﬁj
Ruckbutol “1x 20 obm —;A;uminium

Relnsprit —2x 56 obm - Eisen-}
Eisen {
--Elsen
Aluminium;
ElseA m1t
?50 cbm' =
B&tanolvorlauf - 1 x 56 cbn - Eisen
1x 56 cbﬁ - Alﬁminium - beheizt
Aluminium'- nicht

cbm -

119)

L

10 Vorlagen a 5 obm

Berieselung ist nlcht vorgesehen.

§
S

Pumpen veéschledener Leistﬁng»zur‘
'fDlese rnordnung hat: sich sehr yut bewahrt.-;A : L

3

Butol- Tanklager 31nd folgenie;rgnks aufgestell
noflex ausgekleidet - nicht behelzt.

x Elsen, 2 x Alum

Beheizt
Li
zbeheizt

He&antriol -1x 40 obm - Alumlnium'{bbeheizt
Rohaprit -1 X 56 cbm = Eieen-nicht beheizt :

cht beheizt
i

|

- nicht

EiSen -.nicht

Hexanol = 1 x 40 cbm - Aluminium - nicht ‘behe

cbm - Eisen i:)

Kalilauge 50% - 1 x 20 cbﬁh-lEi?en = behelzt

Kolonne

‘ L

Kolonne passieren zunfichst einen ,
hierauf ‘eine
r Kﬂhlervorlare ist ein Schlangenkﬁh-

Kithlervorlage [(RShren- .

in Huls wird als ein- -
nach Schkopauer'

Lonpg yird els glinstig
: ;]iﬁ- 4
zZur Verfﬁgung. (5 Vor-~:
2 dieser: Vor-.
Stmtliche Vorlagen

{'T

b o

1mium - beheiztl’5"

nicht behiizt
! 'nlcht beheizti

éehelzt
Vinofléx
Eisen mit

ausgekleldet - behelzt
Vinoflex ausgekleidet -;behe1zt

- nicht behelzt

beheizt__
beheiztf
13t




. G FARBENINDUSTRIE A{KTIENGESELLSCHAFT WERK AUSCHWITZ
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E Verkaufstanklager

._‘,
i

1) RLinaprit - 2x 250 cbm:-éEisenk- heizbar
2) Reinbutanol - 1 x 400 obm |- Aluminium - ‘nich{ beheizt .

An Ausgangen aus dem Tanklager werden mit Ovaqudzahler gemessent
Reinbutol ' '
Spriti j
Rohbutanol
Reinbutanol,

alsolsamtliche Produkte, d1e an Frrmdbetriebe abgegeben werden.

In Jer Pumpenstube stehen nu{ dle Sdure- und Laqge-Pumpen in Tassen.. Dn: Beluftung .
desjgeschlossenen Pumpenraumes erfolgtfdurch 2 Ventilatoren, welche Frischluft in
den Raum drﬁcken._ Die Frisohluft kann gehelzt qerden.

"ﬁ iFeue'fschuti‘

E n besonderer Aufwand fiir: FLuerloscheinrlchtunéen konnte nlcht festgestellt werden.
Im Qetrleb sind eine Feuerldschrin&leltung und: éie ublichen einﬁgchen Feuerlosch-
ger%te vorhanden. .- Der Boden des PPmpenhauses hat ein schwaches. Geftlle zum’ Ab-
wasserkanal. Auffangtaasen unter ‘den Kolonnen sind nicht vorhanden, ebensowenig
einé Katastrophengrube.[ Als]Siche#ungtdes Betriebes bei Fllegerangrlffen iigt in
ile\Hauptzulitung der Luft fdr die Reduzierstaiionen der Regler ein Ventil ein-
‘gebaut, welches mit einem Handgriﬂf geschlossen werden kann. Bei Ausfall ‘der Luf

fiir d1e Regler schlleBen BAmtllche Ventile und samtllche Energien fallen aus. ’

i AN

g R
G. Analysen

= i

1) Rohbutoﬂ (Destillatio%sanalyse)
.Spgltd | - = 4.10 % .
_Wa%ser: 18,80 %
: ‘ols 1 {72007 %
Buﬁanol% Cepo o .62 %
hthere A]koholez 8 0.70 ¢
R\icksta.nd., E IR

ﬁ%.l:% |

2) Reinbutol (99 1% A
o

'}ﬂAcftaldéhydtf 0.08 &, Sledeintervallz 4.5°C
Q’Acetale: ' 0.16 % - ( R
| Fers ] 0.14 % 0© = 1 °°5
Croton 0.19 % ‘
0

i??ﬁaj:s_Ser‘- f _-&%_ :
e 0.90 % .

P n26"



@H;:BeﬁégschaffV

3 Putzfrau’

,Qetrlebsflhrer
!Betrieb33551stent
Betriebsmeister
iZweltmeister i
'Betriebsschreiber
uPostenmann fir Tanklager;
‘Tagesarbei ter (Jungens)

aboranten ;
:Laborjungens

3) Ruckbutol (66%)

Acetleehyhs O»Z#Eé'}’ 'pH: i"4'5
;Acetalet 8154 % -
 Estefi ol1o é.- °%o° 1.004.
Croton 12456 ! g
Wasshrs 0 BJj% E SledelnﬁervaLl
RuckstandJ 20175 %~ 10 €
4):ﬁoﬁsprit
,"Acet?ldehyh: v'_Siedéénaiysé;
'§°et?le‘ik i 91.4 % Sprit
‘Esters .. 1 - :
'Crotonalaehydx g g é ;::8321‘
vAminé - & .
 déoo =.0.810"

o E]
.Wasser:

iS)fRohbutanol!(?B%)

Acethldenyd: |

Acetales:
’Estef: o
,Croton
;Waeser:

fﬁ)jRelnbutanol (99 Qp)

 Butyg

-'Acetale

~ Ester:
“‘Crotony
_ 1

- Wasagrs

.§f°§3éhich?!

ol26

}ah&i&hki&?i.-'Ari:‘mf“‘w_.;‘;U  -

012 l:-Sledeanalyaea
~g 8§ 1209 %sprat
1148 . 19.4 % Wasser .

"19166 ~72.9 % Butanol
37143, 4.8 % hoh, Alk.
- 100 00% :

pH: 4.2

’ d&O —: 0.8 57;

éch;chtmeister
Postenmann T
olonnenfahrer P N
fiir jede Kol. 1 Fahrer)'
1. Pumpenwarter r T
2 ankwérter .

2 M Reserve
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Jﬁ ﬁebeﬂfﬁumé
D1e ?inrlchtung der’ sozialen Faumeiiat in Hﬂls sowohl in der Butol—Destillation
als: auch in der Aldol-ﬂydrierung v%rbildlich gel%st. Es sind vorhanden:

ﬂ*Meisterzimmer Lo ﬂi

1 Zimmer fur den Betriebssohreiber
1 Aufenthaltsraum 1

b I Toilette flr 3: Personen

1 Raum fur Whrmeschr )

(Der letztere Raum war ursprurgllch als*Schichtmehster-Z1mmer gedacht. Da das
erns%er aber zum Betrieb geht, ist| das’/Zimmer du kel und als Schreibzimmer unge-
'eignFt.. Es wurde-. deshalb eiﬁ besopderes Zimmer fiir den Schichtmelster auf der =
anderen Se1te der Butol-Destﬁllati?n eingerichtﬁt. e '
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1), sumprabgape"z I Rohbutanol: 750 1/h, 650 kg/h, ‘spez.Cew. O. 865/23
A II Butanolwasser254 1/h, 250 kg/h, spez. Gew. 0. 990/23

2) soll ca. 2 O -*3 0_se1n “ °'L': :;.‘.:f>'u'i R

3) wird nlcht gemessen ca. 150 kg/h Wert erhoht durch Ruckbutol

o boolr





