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Der Bax 535 ist dis Geburitsstitts dsr Mathancl— und Isobntyl&ldeltmation.
Ausgeherid von 2 Blasen zu 60 cbm Inhslt mit aufgesetzter Raschigkolonne

(Eol. 4 600 &, Kolo B 464 &, Z¥re 18 2) wrd einigen kleinegn Versuchsbdblasen

mit 200 1 bis 4000 2 Inha.lt wurden allmihiich Xontinuierlich fahrende Glocken-
bodenkolonnen aufgestallt. »(xol. € mnd D 1500. & mit 60 BBden, spiter aufgestockt
auf, 65. B&den, EKol. ¥ 2500 g mit 65 Biden. Kol..G 3000 % mit 65 Biden).sowie fir
Versuckszwecke oim 10 cum—Blase mit Gloek.nbod‘nkolomo (Zolo E -200 ,e' mit
42 BBden), die auch L&r sich, unabhingig von der Bzase,_kon*i_niornch gefahren
werden kanno smgé waitere kleine Versuchsblasen ermiglichen die Herstellung. '
dexr. verschiedensten Sonderprodukteo. Die Aurbawboiton sowie die vosentlichsten

Zerlegungsmethodon des Rohisobutyldls und Bohmethanols wardez won Drs Da.l-y
_ durchgefﬁhrto . o . T -

.' ’ YK(»eine Blasebl‘ '
0000000

—

a0\
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¥ighrend 410 Rohzerlegung des Rohisodbutyldls mit dex wvorausgehenden Entéitherung
in Me 490 keschioht. erfolgt in Me 33 die Reinheratellung doxr im Isobutyldl
enthaltenen Alkohole sowie die Verarbeitung des Rohmethanols auf Treibstoff~
metbanol und Reinmothancl. )
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I, Rohmethanolentwiisserung

a) Treibstoffmethanol.

Die Enteissexung des Bohmethanols war — wie i.n den vorhergehenden Jahren—
zuniichst auf das Hanp‘bprédnkt,' das Treidbstoffmethanol (Ietha.nol>wasserfrei)
sbgestellt. Zu diesem Zweck standen im Ban 33 eine 3 m-Glockenbodexrkclonme
(Rol. @) und eine 2,5 m-Glockenbodernkolonne (Eol. F) mit je 65 Idden zur Ver
figang. Die Eapazitit ‘dieser beiden Eolomnen gelangte; wie die folgende iuf-
stellung #tber die letzten 4 Jahre zelgt, nicht voll zur Ausnutzungo - T '

Gesamékaparitas 7956 7937 7938 7939

Als meximale Binzelleistungen wurde an Eolo & (3 m @) ein Turchsatz von 15 .ebm/h
Rohmethanol, an EKol. P (2,5 m ) ein Durchsatz von 9 ctm/h erreicht.

Die FPahrweise der kontinuierlich arbeitenden Kolonnen ist aus dem folgenden Schem:
ersichilich. Dieses gilt fir beide EKolonnen, »d.ie anabhingig vone;,nander in glei-~
cher Fahrweise laufen k¥nnen. Dabei bezieht sich die Fahrweise 1 anf ein Roh—

methanol von guter Quelitdt, die ‘Fenrweise 2 suf ein solches yon schliechter Qus—
1548t '
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Des Bohmethanol wird mit Lauge zur Neutral:.sa“'ion dexr in Mengen vonr wenlger als ’
0,05% enthal tenen frelen SZuren ver setzt. Diese Neutralisation ist wichtig, um eine
srrodicrung der Kolonne beil dex Entwidsserung (vorzugsweise findet dex Angriff im

anteren Teil der Kolonmne mit . zunehmender Anrelcherung des Wessers stats) Zu’ ver—
hixdern. Die Einsp*itzung aerfolgt etwa am Boden 15 dex Xolonre, und das wasser—
froeie Methsnol wird eniweder sm Kopf der Eolonre (Fa‘hrwe:.se 1) odexr am Boden 56 bis
61 (Fehrweise 2) abgezogen. Das Verhéltinis Riicklauf zu Abmehme Boden 56 — 61
betrigt eiws 2,2 : 1, Dee Treibstoffmethaxncl mB unbedingt wasserirei sein, da
sonst die Gefahr der Entmisckhung des Treibstoffes bestehen wirde., Als Teste sind’
folgende Werte festgelegt, von demen 2z.B. der 2ldehydtest gewisse Bedeutung hat,

da ein zu hoher sldchydgenalt evtl. zu Verpichungen {Ventile!) fithren kanns

1) Spindelanzeige.

Die Spindelanzeige amB mindestens 99,2 Gowichtsunterteile
betxragen.

2) Yerdmgﬁznﬂr&okamd.'

Ier Verdampfunsgsriickstand darxf nicht mehx al 0,005 g
in 1000 g des duxrch einen Gla.afiltertieeel 163 “'Ll-
trierten Methylalkohols betragen.
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: }!ggg rfroih.it.
Dexr Ketbylalboholms praktisch l:upte::trei sein,

gz Siunrezakrlo

Die Sinrezahl des Methylalkohols darxf 1,5 nicht iibexr—
achreit&x, wobei als Siurezahl die in 100 ccm gefundene
Siuremenge, berechnet aunf mg asaigssure, vexstanden wird.

5) Empyreumatische Stoffe. ) .

Bei der Priifung mit Schwefelsiure da::f nar hochstene eine’
sch'aoh gelbliche F&rbung eintreten: Stnfe IX. +)

[ 2 Alde_]_:ﬂroihoito N

Daxr e by.a.alkohol daxt ke.ne Aldohyde enthalten.
(Stufe IX), »)

‘pia” Hauptnenge ‘des - TasSers {dms: nomne\.nnuoa."‘ar..*““‘ str= 84 Fnsser). ka.nn vom _
Sna;pf der Kolozme in dcn xa.nal abgelassen wexrden. Der Rest des. wa.ssars wird
goma_nsa.n mit den im Bohnethanol enthaltenen héheren .leo"'-clen (hanpts&chlich -
_Iso'butylalkohol) und -etwas Mothanol am Boden S bis 15 d.er Kolonno a.’ogezogen. .
) Biases ‘Gomisch erxthilt aie 3 omponenten Mo thanol, 517 and Wassexr zu etwa )
gleichon Eeilen. Es wurde 'bisher nicht fiir sich weitexr anfgearbeitet, sondem,
der Verarveitung des Rohisobuityldls zugeleitet. Der Yoxrlauf esus d=m mhmethanol,
der bei Pahrweise 2 anfxllt (etwa 1 -~ 3% des Bohme thanols) enthilt els v’eran—-
Painigongen Aidehyde, Estexr; EKohlenwasserstoffe, empyrecmatische Stoffe und
Spuren von S#uren, die die Quali\.g. aes gafoxrdexrten T‘eibstoff.aethanols wesan.—
lich beeinflussern. Ihre Entfemung ist deshalb bei achlechterem Roamethanol
durch Abtrennung eines Vorlaufes notwendig.

Die Aufarbeitung diesea Vorlaufes erfolgt in gleicher \'?e:i._'ae‘ wie die Herstellung
das Troi‘bstoffmetha.nols aus einem andexen Ausgangsprodv}:t, n#mlich ausz dem bek’
rIsomethanol"™ bezeichneto Produkt enthilt die obengenannten Vorz.nre.nig\mgen -
in mehxfacher Menge, 3o daf es einer besonderen Aufarbeitung bedzrf, um zZu der
gezomemn Preibstoffqualitiit zu gelangen. Das "uomethznol” wird mit etwa N
der gleichen Nesnge ka.lhtro-en Wassexs venotzt. éas sich absetzendo ’54. :Ln e.n.an
Absetzbeh&.ter abgetrennt, zur restlosen Ent..ernung des {ls zentritu,glort nnd.
dann fiber eine Vorlaufkolonne gefahren. Nach Abirennung eines Voxlazufeas von
etws 5 — 15% gelangt das als Sumpf abgozogere Methanol-Wassexrgems.sch zur Ent-—
.v&sseru.ng in die Treidbstoffkolonne, wo es nach Pahrweise 2 aufgearbeitet wird.
Die Vorliufs werden wisder mit ¥Wassor versetzt, vom U1 setrennt, zentrifugiert
usw, Fir die Vorlaufdestillation genfigt eine Easchigitolonne. Die Einspritzung

exrTclgt im oberen Drittel dexr Kolonne.
- 6 -
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Vortaufkotonne - . Treibstoffkolone .

‘ Vo_rlag/—‘

Matir-Wasser - Wasser (Ké"na()

2= Vorlar®islonne wurde afie im Bau 450 ztehende Kol, 1 benuizt, und das Produkt
fiver die dort ebenfalls befindlichen Zentrifugen durch eine Leiturng nach Ms 33

goffhrt; wo dieses Methanol-Wassergemisch meist zusaommenr mit HSohmethanol in den
Eolonnen F und G verarbeitet wurde.

Die folgenden Belspiele sollen zeigen, wie sich die Dampfverbriuche dbei der hichsi-
mglichen Selastung der Eolonne mit steigendem Wessergehalt erh&hen, wobei &loich~
zeitig eine Verminderung der Leistung an wassexrfrelem Methanol eintritt.

Beispiel 1 Beoispiel 2 Beispisl 3

Einspr. Rohmethanol 12,0 ¢ TS5 ¢ 4,0 t
" Heth, Wassergemisch (45%‘.‘3) - 4,3 ¢ ) 8,3 ¢t
Abnzhme Treidstoffmethanol 10,7 ¢ 8,5 ¢ Ts2 ¢
Dampfverbrauch 8,4 ¢ 8,3 ¢ 9,1 ¢t
a ” pro + Treidbstoff 0,78 ¢ 0,98 ¢ 1,27 ¢
Leistungsvesmindezung 21% 33%

-7 -
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Z4was deutlicher ist dexr BirnfiuS des Wassers ersichiiich, wexxn man die Dampfvexr—
briuche pPc t Treidbstoffmethanol kurvenwmiBSig dexr Zusammenselzung MHathendl~Tasser

(Beispiel 1 - 5 ) gegeniiberstellt. Die gestrickelte ILinie stellt die Leistungsvex
minderuns &ar. ’

- Meth~Wassergem. (45%ig)

.
o a0 Sz'e’sfc S [ Zo 8o 90 Too
00 o ao k. o 30 4o, -1 20 70 . © ! L -
- Metbarol —E————
o TemRanet
Féir Methsnol-lizssergenisch allein (45% Methanol, 55% Wasser) wirde cich ein
Dexpfverirauch Ton eitwa 1,6 %

erzgestex bei einexr Leistu.ncaverminc}é’i-xmg von etwz
42%., Recrtzaet mzon Oy3 t Dampf als Dampiverbrauch bei Sexr Vorlaufdestillation
so ergldt sich Lir adie “bed. :
Treibstoffqualitit gut
sus Bohno-tha:zol.

aazu,

aufarbeitung des Isomethanols zu Methanol wasserfrei vor

die doprelite Icampfmenge gegeniiber dem Treibatoffmathanol
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) Reinwmetkhanol,

Nachden die Beimischung von LKthanol und Methanol zum Treibstoff sllmihlich zuxiick-
gegengen war, und im September des Jahres der Vextircg mit dex Reicasmonopolver— -
walturng ablief, gelt es, die vorhandens Destillationskspazitéit fir andere Zviscka
einzusetzen, Die Vexrsuche, Reimnetl'-.a.nol- kon'tizmierlieh aus dem Rohmethanol harzu-
stellen, wiren bereits im vorhergehenden Jahre- an’ der Eolonne E im Bau 33 durch-—
gefihrt vérg‘.en. Der Bederf arn RBeinmetharol wax bgs.ondérs durch dex Binsatz vox
Formeldshyd auf dem Xunst=toffgebiet deraxrt angeétiegeﬁ;"das die Fabrikstioren

in Leverkusen, Ludwig;haie{l and Wolfexn katm zur Deckung ausreichten. Besondere
Grinde veranlaBiten sogax Ladwigshafen, die Reimmethanoldestillation einr;uateilen,
so.da28 es sich als sehx glickliche Lisung erwies, das Leuna mit seiner vorhandenen

Destillationskapazitit fir die Herstellung von Eeinmethanol einspringen kommte..

Das Reim§tham1 ist duxch eine Vn’ei-ei'n“ba'.:r-ﬁngﬂzvischen dexr Hiag und dex IoGe in

seiner Qualitit festgelegt worden. Es milssen folgende Forderungen erfillt sein:s
Reinhsitsfordemn L5 Reinmethanol.

1) Aussehen: Wesserhell und klz;.r- . )

2) Gexuchs: . ' Bs soll der Methanolgeruch vorherrschen und nicht dex

Geruch etwaiger Verunreinigungen.

3) Neutralitit: a) gegen Lackmuspapiexr neutral,

b) 50 .cem Yesser wexrder mit 2 Tropfen Oy,1%iger ’
wiseriger p-Nitrophenolldsung. gemischi nnd wesnn
n3tig, tropfenwelse mit 0,01 n-Salzsiure auf farbe
jos gestellt. Each Zugebe von 50 ccx= Mathonol daxfl
die Hischvng keine Gelbfirbung anznenmen, mmi aberxr
auf Zusats von O,1 ccm 0,1 n-Eztronlauge eine solche -
zeigen. ; :

Dic iz Brimometer bestimite Dichwte D 34% daxf nicht tiber

057920 liegen. . -

S) Destillation: 100 ccm Metharol werden auns ‘einem 150 ccm fassenden
' Fralktionierkolbenr mit einer Jeschwindigkelt von
4 —0_5 cem/Minute &estilliert. Am Ubexrgang ist ein in .
110° geteiltes Thermometer eingesetzt. Als Siedebeginn
gilis die Temperstur, bei dex der S. Propfen vom Eihler—
ende abfillt, als Siedeende diejenige, bel der dex Eolben-
volden aben Ltrockson wizd. Dos zwischen diasnen beidaen Tem—

peraturen lisgende Siedeintervall darf h¥chsterns 1,0

P
~/
¥}
X
4
ig
&
[0

betxragen.
6) Mischbarkeit ' Bei allmihlichem Zumischen von 80 com destilliertem Waaser
mit Wasser: zu 20ccm Xethanol darf weler wihrend des Zumischens nock

innerhald 30 Min. nach vollendetexr Zumischung eine Tribung
ocder ein Niederschlag suftitreten. ’

-9 =~



7) SckzafelsX¥ureprobas:

8) P'erna.nga.na_.tpzjobe P

9) Acetoxngehalt:

10) Eisexgehalt:

1l1) Chlor~ und Schwefel-—
gehalt:

. -9 -

5 ccm Mgihaxol werden in einem GlasstSpselizylinder
von-25 cem Inhalt mittels Pipette mit 10 com reiner
konzentrierter Schwsfelsi#ure unterschichtet, woraufl
2 — 3mal dnrckgemischt wird., Die Mischung darf nach
20 Minuten nicht intensiver gefirdt sein, als eine

- L8sang wvon 0,1 g 'm:tdmb_'i;chmma.t i.n 1000 ccam

50%igexr Schwafelskure.
100 ccm Methanol “vonm ‘17 — 18° werden mit 1,3 cem -
EalimmpermanganatlSsung (1g in 1000.ccm) gemischt
und die Mimchung in einem Wasserbad von 17 .~ 18
stehen gelassen. Die Permanganatfirbung der L3sung
daxr?, vom Zusatz des Permanganats an gerechaet, nicht
vor Ablauf von 10 Minuten werschwinden. - :

In einem 500  com~-Erlenmeyer-Kolben werden 30 cem

1 n-Naironlauge und 100 ‘ccm Methanol in Eiswasser
abgekiihlt, mit 50 cem O,1 n~Jodl¥sung gemischt,

nach 5 Mirmten langem Stehen in Eiswasser mit 31 com
i a-Soimelelsdure augusiueri-und nach abermaligem -
2 Minuten laxngem Stehen in Eiswasser mit 0,1 n~-Thio~-

- sulfat gegen SiXrke zurficktitrierts .1.ccm ver—

brauchte 0,1 n—Jodl¥snng entspricht 0,0012% Aceton.
Der Acetorgehalii”soll unter 0,1% liegens )

‘100 ccm filtriertes Methanol werden mit 3 cecm Per—

hydrol und 5 cocm Ammeniak konz. gemischt, kurze Zeit
bis nahe an den Siedeppnkt orhitzt und filtriert.
Die Bestimmung dés auf dex Filter curiickbleibdenden
Bisenhydroxyds kenn nach ISsen in Salzssuvre koiori-—
metrisch mittels ‘der RhodsnfHrbung srfolgen.

Eine zweite Frobe von 100 ccm filiriertem Methanol

rd iz eirer Porsellanschale verdsmpft und im Ver—
dampfungariickstand wird, unter Anwendung der &leichen:
Mongen Reagentien wie oben, der Eisengebalt bestimmt.
4Aus der Differonz beider Werte ergibt sich der CGehalt
an Eisen in Form vor Eisencarbonyl. ¥inschenswert
i3t ein Carbonyleisengebalt berechnet als Fe nicht
h3hexr 2158 0,06 mg Fe im Li;ter.,

Die Bestirmung des Chior— und Schwefelgehzlites wird
nicht als regelmikBige 3eet1mung anfgenommen, sondern
nur in bescnderen Fillen auvsgefibhrt. Sie erfolgt
d.a.!:n)n.ach Crote—Krekeler (%Z. angew. Chem.86.106.
1933). X :

Dexr Chlor— und Schwefelgehalt des Reinmeihanols

llegt bei je etwa 0,0001%. - :

Gogenfibexr dem Treibstoffmethanol treten also als wichtigste Teste Bestlndigkeit
gogentiber Oxydationsmittel (X Ma O 4), einwandfreier Mgthanolgeruch und Gehalt
an Karbonyleisez unterhald eines bestimmten Wertes hinzu. Um diese verschirften
anforderungen zu exrreichen, waren folgende MNMaBnshmen ansgesrbeitet worden:

-10 -
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1) Destillation uniter Wasserzusatz (eiwa die Hélfte des Rokmetharole)
zur bDesseren Abiremnung der in derm Vorlanf gehonden Ves .Lnreinigmgm
(Eohlenwesseratoffe, Aldehyde usw., gleichzeitig findet eine teil~
weise Eydrolyse des Karbonyleisems statt).

. '2) Zusatz von ‘mimemg&na_f zur Entfernnng onrd;biér Sﬁ.‘t;stanzen;.

3) Zusratz von 2inkchlorid gur Geruchsverbesserurg (o3 werden hauptssck-—
lich die amine gsbuncen) .o

Diese Eaffination dez Rokmeiharnola mit der anschl.esenden Entwﬁsserung war bis-
haz- veriodiach in :Bla.sene.astilla.tionen in den o‘bengena.nnten Werkan Lu, Wo und Lov:
ausgefiihrt word.eno

i .- - e

Es vurde nu.n hiexr in Leuz:a. von Anfang an versuoht, den Prozess kon"inuierlich

. ges .ﬂteno Durch Versuche galt es auch, aes wegen seiner ko*'rodierenden Wir-‘
Faxng n:norminschte Z:Lnkchlorid. dnrchk ein anderes Be.frinatioasznittel zn eraetzena'
= ~-’~o+ ~c..g..e >3- ...‘c...p 228 eine 108ige Mairorlaugs an zwei vers.h...edenen Stellen
in den Prozess eingefibrt ¢az Zinkchlorid gut zum ersetzen vermochte. Da die Lange
gleichzeitig aunch die.im Rohmethanol vorhandenen orgerischen Saunren band, war

der Schutz der Zpparatur. anch vor dieser Seite her gewihrloistet. Besonderes
&ugenmark warde aﬁoh derauf verwendei, den bel der Permenganatbehandlumg anfzllen-
den ¥engendioxydhydratschlamm in einer leickt zn handhsabenden Form restios aus
dem Prozess zu enifernen. D:‘;es geschal anfangs in wechselweise schaltbaren Absetz-
tebiitern, d¢ie eiws alle 3 Wochen auSer Betrieb genommen und von Hand gereinigt
wzrder. Durch Aufstellung eirer Batterie wvon hintereinzadez‘ge‘schaltetex: Ber#ltarmn
mit kXontimierlicher Entscb]m_s dber 3 ?il‘borpraasen vux-d.e ein vollkommen
kiaves Einspritzprodukt L4 d<e Entwisserungskolonne erzielt. Der van den Fililter—
pressecn angefallene Schlzmm wurde nach Waschung und kurzer Trocknung in sticxiger
Form wieder an die Bezugsstelle vomn Kaliuvmpermangsnat nach Bitterfeld zuriickgo-~
sandt. AuSer etwas Bisen enth#lt das noch wasserhsltige Mangandioxydhydrat kelnc
anderen Varunreinigungen.

Vor der Aufnatme dex -Bohﬁothanolprodnktion in den Kolon.nezi ¥ und @ wurden die

. belidex xolonncn durch Auswechseln der auns friheren Zeiten noch korrodierten
Glocken der untersten 10 B3den und Feuberohrung des Xondensators an Xol. G @bor-
rolt.
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Die Fahrweise fir &ie Reirnmethancltersitellung ist auns folgendem Schema” zn

erkennen:

, ST T vertad e 2
;_J R Iy S ‘—roozrqu.

i : = . g Rdm:eu;.
Aﬂkdbamfésc ﬁhwmy° ) AQ#-JHMWP
- Pera.mjdﬂaé- . g7 e h‘a ral -

Temp ca.fo*

Das Rohmethanol wird nmach der Neutralisatiorn mit Laﬁge mit der'na;ogn Menge
Wasser versetzt. Als Reinwosser dient, da infolge des blgehaltes das Kondensat
aus dem Niederdruckdempf nicht verwendbar ist, Kesselspeisewasser aus einer
voriiberfiihrenden Leitung. Die Verwendung von Trinkwasser scheitert an dem hohen
Kalkgehalt, der die Gefahr oiner Verschlammung and Verstoprnng der Voriaur-—
kolonne mit sich bringen wurdeo Das Methanol-¥assergemisch wird dann zuniichst
iiber eine Vorlaufkolonne gefahren, um eine mdglichst gute Abtrennung der im
Methapol lsicht fliichtigen Verurreinigungen zu erzielen., Diese miiSten sonst

an der Hauptkolonne durch das am Boden 56 abgezosene Reinmethanol durchdestil—
lieren, wobel ein Teill im Reinmetﬁanol verbleidt und dessen Qualitdt heradb-—
mindert. Die Menge des an der Vorlaufkolonne abzunehmendan Vorlaufs ist von der
Rohmethanolqualitit ubhingig. ¥ie sich dieser Vorlauf 1 von dem an der Haupt-—
kolonne nochmals abgenommenen Vorlauf 2 untgrocheidet. ist aus den huuptsich-

-12 -



lichstexn Anslyzertssten gut eraichtlich:

Voxrlanf 1 Vorlanf 2
o . - n
/15 - 00,7952 ‘ 0,7961
Bromzahl +) ‘ 23 P 1,0 .
Permangenatbest. : O Min. - : 2 Min. .
Aldehydstufe ++) . 4 . o-1

Pas Vorsckalten dé-—vorlantkolonno bringt gioichzeitig eine Erspar=zis.an -
Kaliompermangsnat, deo dabeli ein groBarx Teil dar on‘dablen Verunreinisungen ant-—
fernt wird.

! , : N
Die Vofl&ufe werden 'idrm'a.ler'reisé*:‘-:“" .anfgsarbes tat, 2o der De&&*rén Fasssr=
freiem Methanol anrch sie gedeckt werden ka.nn Ein veiteres ;Ventil bAdet auch
die Isobutylsi synthese;, wo das Msthanol an Stelle vorn Synthessgas. ve:-wendat
werden kann. Zeitweise. warde :jedoch aunch eine Rﬁckt&hrnng der VorilZzfe vorge-
nommen, ixndem sie der gle*.cnon Eochdmck'aseers?offbehandlnng unte’-worfen wr:rdex_
wie sie Tir die Reinigung der Alkchole zus .dem Isobutyldl durchgef&hrt wird,
.um vor sllem die stdrenden Al dehyde, Eater. ungesittigten Ver‘bindu.ngen usw. zun

entfernan.:

Daurck die Wasserzumischong. wie auck durch das Scha.lten einer Xolonna =ls Voxr—
laufkolonne {Xol. F), ist aie Leistungsﬁi.bigkeit fii> Reimmethancl gegeniider dexr
Treibstoffmethanolherstellung um ein Bedeutendes verringert. Sie »aliuft sich
zuf eitwz 5 000 Moto Reinmethanol. ;

Der Absatz an Reinmethanol ist aus der nachfolgexnden A'nfsjbellz::zg zZr ersehen:

+) Die Bromzabi gibt den Verbrauch einer O.-,l5—n .Br-Lbsnng in cem an.
bezogen auf 100 com a:ngc'andtos Methanol

++) Parbresktion mit x—Phenylendiaz.n in 10 'eatgelegten Stu.ten
(Stufe 10 ~ stérkste. F&r‘buzxs)

.13 -
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Bei seBRTf gutem Robmethancl und einer verlangten Reinmsthanolgmalitiii, die nicht
 Ober den Hiag-Bedingungen liegt. kann die Vorlaufkolonne wesfzller und durch
etwes erhikxtex Xaliumperzanganatverdrauch sowie Erh3hung des Vor la.u:esv an der
En‘wisse‘z.nsszo‘om eixe ansreichende Reinmethanolgualitit ez'ziel‘:. werden..

Die Leistungsfihigkeit dexr deiden Koleonmnen . betrigs in dfesem ‘?a.l atwa 7 500 Moto

Dexr Sumpf dex Vo.rlad.fkaionnb gelangt Bber einan Kﬁ.hler (Abb’ihlnng anf etwa 40
uwm bei der folgenden Kaliumperm.anganat‘beha.ndlnng eire U’be*ozvdation (Fo*mldebyd)
. za vemeiden) in. die Permanganatanlage.

-
e -
- A .. S

Die, .nppaz'a.tur zur Kalimpemnga.natbeb&ndlung u.nd. Zuay ..ntfernung Gea Mangandd.owd-
hydr&tschlames ist, vor zwel wechselwelse sch&lt'baran A’bse'bzbehaltern ansgehend, ,
aus denen der Schlamm von Zeit zu Zeit mit Hand entfe-nt surde, zu einer Estterxe‘
" w<a, Ta.nks xni't Filtasrpressen in h&l‘bkontinu.ierlicher Fahrweise entwickelt worden.

Kesse(spe/senr 'Scr--«
. ”I? Oy - RS

g
§ / \
3
Q .
==
3%
I s
PR .
L . ;
S
~ Nutker

Heothanol - Wa ssergen.u'sc'_/z‘ 4

72, Enbﬁ‘:n

- 15 -



- - 15 -

Das am Eilngeng des o*s*en Behilters mit X M¥n 04—1-531:::3 versaoszte Kotha;:ol-
Waasersemia..h durcnlﬁn!‘" .éie 3 Tanks zu 23 cbm und damm m:Lt einer Umscha.lt-
zeit von etwa 4 ~ § Stuszdexn Jeweils einen der Behilter mit 60 cbm Inhalt. Hier
wazden &ie iotztax mitzerissexzn Schvn‘beatotro. abgesetzt, so daB ein vellko:mer.A
Xlares. Prodakt in die Xolomzs gelangt.- Der. Schlamm '(X&nsandiondlwdrat) wird
laufend Ebsr 3 mfsx’p“sa zen a.bsezogen, mit Wasser g"a.achen, dnz-ch Stickstoff.
von der Resiflfssigkeit befrei: und dann nach Zerkleinern:ng dexr. Kuchens ticke
anf Blechen in eimem Trcckenschrank getrocknet und in ?&asern ve*-sa.ndt. Die

- Zofihrung der K HMn O4-Lisung zu dem Methancl-Wassergemisch war.urspringlich’

. —am eine msglichst gute Durchmischung zw erhalten— in e I-eituzzg direk't hinter
‘dem Kidhler erfolgt. Es zeigte sich aber, daB siclL trotz der.nicht sebr geringen
‘Geschwindigkeit {I.,l m/Sek.) bereits in der. Lei"'n’.ng soviel Schlamm sbsetzie.
dag die_Leitung a.lln&hl;.c.h zugirg. Die Zugebe akonn«e deshaldb erst am . E..nga.n.s: -1
den Absetz'banﬁ.l*er ez'toll.gcma ‘wobei trotzdem noch eine gute Verteilu:ng eintrits.
¥y die:Entfeornung ‘des e_‘bgesetzten Schlammes auns den Beh#literm ist eine Schabe- -

R _vprrichtx:.ng notwendig, die cern Schlamm vor .der Bodenwandung a.u:t den Aosanga"utzezs

" zu schiyebt"",“'éa. sich sonst der Schilamm veitgehe_nd verfestig‘c_, 30 a8 ein selbstin-
digeé‘ ¥achrutechen nicht mehr exrfolgt. Zu dlesem Zweck wurde an -sirem Behilter g
e:.zze curch eifirer Antrieb langsam #iber den Boden gleitend.e Koette, die an einem '
Bﬁgal hing, eingebaut. Diese oder eine HEhnliche VOrrichtnng (evtl. Sta.hl‘biirsten)
eS8, dnrch einen mechenischen Antrieb vérsehen, an s¥mtlichen Behiiltern ange—
vTacht werdexn. Die gesamtae Absetzeanlage mit einmexr durchschnittlichen Verweilzedit
“on etwa 8 Std. (’be;‘.‘_ etwe 15 cbm/h Durcksatz), wovon noch die Reaktionszeit fir
dexn Umsetz mit X ¥n 04 z;‘..fg@:ht,a ist enes vorhandenen Behiltern aufgebaut und ahirftr
£ar ei.;ie Nouanlege etwas reichlicler sein. Als Hessung fir die Zugadbe der EKz=llium
perzenganatlisung rat zick eine asuf einem Schreider (i‘bez"tta.gene Stickstoff-—
Sprudelmessung bewdhrt. die dle Standabnshme in 2 wechsalweise schaltbaren Msss—
gefdifen in Form einer Jjs nach 2om ]!a.s der Abnelme mehr oder weniger geneigten
Geraden wiedergibt. Eine einwmelige Ei:.hung' ergibt den Jewells erfoz-derl chen

Winkel.

— Ze/* - 16 -
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Bine Stdrung, Z.B. -gzssatzen dexr Pumps, wird sich sofort duoxch ?a.‘:.sarec:ht—
schre.‘..ﬁgn (X) arzeigen. eims Verinderung der dernge oxgidt eine andere Neigur
(xx)-

.Die Spitzer =3ind Jjeweils duxrch das Umsitellen oder Auffiillen der MHessgefiSe
gegeber. Andere Messungen, z.B. Drosselscheiben, BRotameter umsw. scheiterten
az der intonmsiver FHErburg odesr an der nicht zu verhindernden Bildung von Mangan—

dioxydhydratachliemm, was eins Tsasrstocpfumg dex Eapilliarex zur Felge hailte.




II Reimhsrsielliung vor Alkoholenrn und

Ischutyzror sus Iac Izobuiylsl.

~EoTnnc im Ban 459 2is Zeurlegung des Boz_iscf::ntylﬁls in der Hauptsache an’ die
.}ew"'-:z..s dgg Iscdutylaliokols reoh zugsuchnitten ist. exfolgt im Ban 33 noben
»:.35:" ‘Lufarbeitung vinigor Nebenrroinkie von 480 '(E.ct‘u&sserung von Isobutyron

a¥sre Serickt  Zerxlegmmg vor Torlund beonzintaliig) die Earste.v.lme dexr 'Teinen

LiXchole oier Allckzolfrexiicnmex fir Lon Tersend, der fdr simtliche 23 Sxproduikt

in Zeoselwagen o4 THosarn von He I ons vorgsnommen 'w....d.- Lediglich i‘:’.;.:- den
Xosselwagenversand von Intrasclvoxz £ bastcht nock eire Abfiilietetion ix e 9335.
L1s RoZapredukie weTdcoz hergestel

Propylaiionol rein Intrasoivan =

" = reiast Isobuiyron rein

" kg oxira Sek. F.apty_la.l_.kohol reix
Isobxtyiaizohel xeix . Schat:mverhﬁ*u.ngsmittel £, B, O;,

BS, 5, IIX. IV
Delta L 175 (Frakt. 180 - 320° reix
Frextion 100 — 162° _.
’ " 220 - 226°

" 2cc — 250°

TeAmylalizonol rein
i—~Bexyialilkohol rein
i-Heptyleliohol rein
KE-Fraktion rein

2Oty lelzonol rein

arch Weitervererbeitung dexr Alkoholo:

- rein
Isohoxyics. Isorexaxn
Isobmotrlorn. Isoreptom

Aus frewndsn Betriebexn:

Bittelsl fér Noral

Cycionexanoi. .
Zur Brrstslilurg Sisser Beinpreduixte und Aufarbeitung der Hobt;n- und Zwischernpro-—
dukte = tanlen zuT Jerllgung: 2 Zzcatinuforliche EKolonmen 1500 @ mit 65 Glocken—
"Bidon. £ Blasen wom 60 cbm mit ~ufgesetzter Raschigkolonne (Kol A4 600 &,
ZEcl 3 £55 ¥. Hdze 15 m). 1 Bisss 10 cbx mit eirer auch kontimnierlich fahrbaresn
lockexnbodexnoiomne 300 £ mit 42 Blder,. sowie 7 Veranachsbliasan von 500 - 4000
1 Izrhaldt mit fownils otwa S m kokor Raschigkolonne.

- 18 -
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Jahresabsatz wiadexr:

Folgende Anfst_ellnng &ibt den mengenmisSigen Anteil der einzelnen Produkte als

90k
pouvroy ook

L Dareamw sy ey fdosy
s@S%t yos 'woakangosp

. \
7€4 094 -00L Uy

T

Ea é:mzcseg -5 N
Zm m aulfdT0 <S5 H 't i

7824 yoyoypepury

2SN TV B

%mmv 040y)0 K900k 110 |
L kel -1 w01 YRS Sy

904g o052-00p Uy

7Y64
Noﬁsv\.&&\

7 6054 - \o%SSb,zﬁ_mh

.g 1247 3 ,.Qu%%ciﬁ. .

LV

200]

9
¢

760 o]
7400
7200
Zoce
oo

-19 -



C-19 -
Don mengennifig ersten Platz unter den Reirprodukten nirmt das Intrasolvan =
sin-: S5 wird als L¥sungsmittal dlirekt oder ixn Form des Acetats (BEerstelilung
des Acetata in EZschat) verwmendet. %ie die folgende Aufstellung zoigt. et das

A ve ™S

Irtrasolvan E in dexn letziten Jukren einen starksn Aufiried erfalzc=.

4_&:»_&1-12_"3{?'» Trtra ‘é_oZ;{a’n' £

8o4 £,

7938 793F 7938 7939, , 7940

Dz Intrssolvun E desteht zu etwa 80% ens Iscbutylalkohol, der Rest zus
i-Amyloiiohol milt gerdinger Anteilen von sekurdiiren Alkoholen. Pie Herstellwmng

4 Gurch Vormiachen von Isobutylalkohol roh mit einer hydrierter Amylalkohol
relttion unter Einhal+turg einer festgelegten Siedekurve. Die WasserstofLfbehand-
lung der imylalkoholfruktion ist nd¥tig zur Besgeitigung von Ketonex, Alderyden
usw- ; die oine Siverung des Produktes ergeben wirdeno Gleich:s'aitig wird damit
eine Torhassorung des Goruches erreicht. Die Mischung, die dbisher ia Aas¥tzen

zu etws 3C cba durchgefilhrt wurde, wird murmeh:r nach dem starken Ansteigen des
Bo2urfor 4n oiner Menge von etwa 500 obm zum Ansatz gebracht. Sie erfolgt in
aino:s TC00 orm=Tonk in 933 durch Umpumpen mit einer starken Kreiselpumpe.
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Zar Darstellung der reinen Al¥ochole Propylalkchol, Iscdbutylalkohol, Amylalkohol
usw. werden die Rohalkchole simtlich der Hochdruckwasserstoffbehandlung unter—
worfen tnd dann einer scharfen Fraktionlerung. meist mit Zusiitzen wie Wasser.
Mothanol usw., zur Entfernung der Verunreirnigurngen untersogenc Ausgchend von .
.der periodischen Blasendeatillation warden alle Produkte, sowelt. sie bei ge-—
vahnlichem Druck deatilnerba.r waren, allmXhiich suf kontinnicrlich. ‘Destilla-—
ﬁ.onsveise mngestellt, wan suBer Zeltersparmis eine betriichtliche Yorbillignng
du'ch serinseren De.mptvorbraach bra.chteo Das tolgende Beispiel =it Isotutyl-—
alkd'!ol son -diese Unters&iode in der Destillationsweise xlerlegen. Da bei der
poriodiachen -Destillation lediglich eine Raschigkolornne zur Verfiigung.stand,
die kontinnierliche .avder 1:; einer Glocken‘bodenkolom durchgefiihxt vv.rdeg 188t s
sich gleichzeitig die bessere W:ernng o Glod:en‘bode::kolonne (&n d.cn verminderton
Vox— wnd. Ke.ch.!.x:ren) erkenneno S : =

alkckol tnd etwa. I¥ EXhs s.edanem nebBen ded in’ 5eriagen h!engen vorha.ndenez; ‘Ve'".m—
reinigungen (Olefine, Kohienwasserstoffe uswo). o

12 Peoricdische Destillation.

Tn einer 60 obim-Blase mit 18 m hoher Raschigkoloane (& 465. Falten—
xBrper ca. 40 mm, Fillhdhe 17 m) werden etwa 52 cbm Produkt mit einem
Zusatz von etwa 1% Fesser mit Eochiruckdempf von 14 .atl (Heizfléche
der Schlangen 52 qm) destilliert. Es geht suniéchist ein wasserhaltiges
Azeotrop von Propyl-Isodbutylalkohol éiber, das allmihlich an Wasser
und Propylal_ohol werarmt und mryer rascher a.n Wassgser, als ~ Propyl-
a.lkoholmmie Destillation orgibt dadei etwa folgundos Bila:

'l’as se rhaJ;'ti ges Propyl -Imobnwla.xohclganis ch 10%
VWasserfreies s 2C%
Isobutylalkchol rein 66%
RAckstand 3-4%.

Der ersto Vorlanf geht zur Entwisserung. wihrend da.a 'aseerzroi.o
Propyl—Ieobntyla.;koho-gam-sc.. dexr nEchsten Charge wisder zugesetzt
wird. Der Rilckstand., der noch Isobdbutylalkobol enthilt, kann o‘boxg—
falls wieder eingeseizt werden. Das Verhiltnis Dostillat 1 Riicklanf
#ndert sich im Verlauf der Destillation von etwa 1:7 bis 1:2,5.

Als Dampfverbrazch ergibt sich pro t Isobutylalkohol rein eire Menge
von 2,4 t. Die mittlere Leistung an Isobutylalkohol rein detrigt
~fiber dle ganze Destillation berechnet— 0,23 t/hb.

2) Xontinuieriiche Deptillation.
Glockenbodenkolonne 1,5 m &, 65 BSden. Einspritzung Bodern 10, Entnahm:

- 21 -
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das Isobutvialkohols rein Bodem 20-25. Vorlav? wird vom P&cl:l.e."' shge—
s'eig?-,, Durchsatz 1,3 - 1,5 ctm/h.

Vorlauf vassorha.ltig 5%
- wasserfrei .. PR « I

Isobutylalkchol rein 93—94%"

Riickstand T T1d. .

Es zeigt sich; daf die an der Haschigkolonw-im diskontinuierlichen’ f’éz;tsin-en. s0

. schwer erfolgende Tvemmng‘ Propylalkchol-Isobntylalkchol praktisch vollkommen go—
lingt. Der Vorlauf' geht dabei euf etwa 1/6 zuriick, und dex Bnckstand. entapricht
dem tatsichlichen Gehalt an HShersiedendem. Jexr Dmpfverbraneh pro t. Ieo'butvlal-
kohol betrigt nur 0,7 t und die Leistung etwa. 1,1 t/h. Trotz der geringeren Stun—
dcale:lstnng dexr Glockea‘bodenkolom -sie miiSte, wenn man den Durchmssser einer

Eolomme .2ls Mag on.. R-ln. 'r.--t-«».--,._...._....za szt St=e 2.3 /% Toizagen (Tuaren--

messer verhalten sich v:.o 1:10)- betrigt dex Dampfvexrbrauch pro t Iso‘bv:lwlalkohol
nor etwa den 3,50, Teil® @genﬁber der periodiachen Destillation.

Eine interessa.nte Anf‘ia’rtsentvicklung hat dor in lengen von 1.5 - 1,8% im Bonh-
isobutylsl enthaltene Propylalkchol erfahren. Er wurde urspringlich —da men nur
: wmig-?mmﬂmgﬂﬁﬁr-hﬂe—-gﬁﬁ‘m&eilrﬁdm-ﬁochmme ss—zusammen-mit-———
dem Methanol und Athanol zuriickgefiihrto. Im Lanfe" .d.oa' vergangenen Jahres konnten.
aber s0 viele Verwendungsmglichkeiten gefundem vg_rd_.,e_n‘__(als Lsungsmittel dirext
oder verestert, als Triger in der Parfimindoairie oder sls Ausgongsrrodunkt £ir
Synthesen #ber Propylaldehyd usw.), so da8 er geger Ende des Jahres reatlos abge—
setzt werden konnte. )

Bro ‘,a_y lal /ra/)al Absa éx .

I50&.

700&

Sot ]

297357386 452 358| 4g0| 494" | 739] 55 5| mastres 3| 2250
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Me Ee_-ste.slm dexr {ber dem wmkohol -hdnn..n Alkoholo uad Fraktionen
ortolgtc in periodischexr Blasendestillation im’ Takm. da aich Aie. hahom
A:l.kohole ‘bei normalem Druck nicht nnsomtst -a.-iimom m--a. ‘Fix die
Kunstseid. dienenden Delta L 175 (¥r. 165-320°).ntd.. dexr hochuouna. Rost
dnrch direktan Tampi a.oustilliort. Zur Gﬂmrbo-aora:. -:;d. mt‘ormmg
ssuser Bestandteile werden die tiber 140° siedenden Frakticuen urter Zusats
van la.tronlango destilliext,: rodnrch &eiﬁmitig oin. Verha.rznns der 'boglei-
tenden Aldchyde 'er:oicht virdo Bine Hochdmckbohandlmg nit ‘Sasaorstoff vurd.e
in allen Fillen vo:-ggschaltet. Von diesen hah.rsiodcnchn ?raktionon nat ngnozb
d:l.ng- die BS-Praktion (¥r. 145—163°) .noch an Bod.outnng gewonnan. ‘die in Form

zhrer ‘Pht_alstnra-unﬂ. Pho-nhe"-‘*----"--:,u..u eoimcner 1ieferss Ter Fhtages
.Enrooater wird in Lndvisshafcn n..tex- der Be-eic"-*"*- 'Pa...tiae’ =g "* den
Handel gtbraoht. vﬁhrend dio Ph.osphors&n:overoateru.ng in Bitterteld. dnrchsof&hrt

‘wird. ’ _ _ - CL

Die die .&lkghblé ais unerwinschie Verunreinigung begleitendsn Xetone a’.:ésea Sel
der Reinherstellung Ger Alkchole abgetremmt oder zerstdrt v.:q.ého Von diesen

——Ketonea konnte das in eciner Menge von 0,2 — 0,3% im Rohisobutylsl enthaltene

Diisopropylketon (Isobutyron), Siedepunkt 123°, goéondert isoliert werden und
fand ebem=oc wip der durch Rydriomng darans entstehende aal:undé.ro Igoheptyl—
alkohol Verwendmng als L&sungsmittelo Die Eerstellung dieser belden KZSrpgr ga—
schieht anf folgende Weise: .

Bei der XHethanolabdeatillaticn avs dem Rohisobutylisl wira zrischen Boden 30
und 45 der EKolonne ein 'as.orha.ltigoa Gemisch aus lhthanol, Ithanol, Propyl—
alkxohol, Kohlenwasserstcaffen und Ketonen entihcumen. In einer Nebenkolonne wird
das Gemisch vom Methanol befreit und tremnt. sich. dsnn in 2 Schichten. Dio obere
Schicht wird in sich entwissert (siehe Bachfclgcondes Schema) und das wasser—
froie Produkt zerlegt (periocdisch oder kontinuiexilichj.

T3 -
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Fna/rt/or) 95~ 145' v
— . ~AT5= 4220
______———b ] v 12,3— 72 4°

.\Q-: ’ 724~ 780
Rckstarad >780 =

) el ’ -~ . PR
Dis Frokticm 122 - 124 wirg pmn zur vewinnung Yoz izobuiyron einer miiden

Hockdruckwasserstcffbehandlung unterworfen. die die begleitendien Aldehyde rodu-
sieren s5ll {reimes Iscbuiyroz daxf mit Enpfor keime FerfErbung mekr gebex),

wiihreond das Keicm sThclten blaidt. HMeilst wird abexr oin melhr oder weniger groBer
Teil des Ketons mithy&::ier‘.;. ’

Dieser zusite Prozos geht bei hiheren Texperaituren praktisch’ vollkom.n vor sich, .
wobel man dann den dem Eeton entsprecherden sekmndiiren Alkohol erhllt (Diisopro~

3yloarbinol). Hine noohmalige Destillation der Jewsiligen Reaktionsprodukte
oTgidt die reinex Produkte Isodutyron mnd sekx. Isoheptylalkohol.

- 24 -



. —-24 -

IIX. f"ei’tgrvwé.rbdtm;m AlXkxoholesr .

Das Gemisch sus i-Hexyl- und i-Eeptylslkohol, die HS-FPraktion, hatte anfangs
nar geringse Tomdnagsasguchhit. Es’ vnrd.. doa)nl’b versucht, act dem Wege
a.i:ef '-":.::e-r.’:s;aa‘-.—.r.g nnd Poiymeriasstion = ‘.12-‘.1 4-94..:’.5.:;5:1 ‘za gelangen, die
&1- Be.ais far s t‘-;a.a .gesuacat ‘waren.- Die -a--ora.‘bspaltung exrfoigt drmcklos
#ber einen uwimdkontakt =it etwa’ ao; Umsats. .Darch Destillation erh&lt’
man daraus .ntvod.r de reiznn Olefine  die ontmoch-na den schon im Ansgangspro— !
gukt vorhandssesn iszaaraa wm a.la mmcugeﬁsch abgetrennat wordan kSnnexn
(Ischexylen 58-65°,. Ischeptylea 80-84°) oder .eire Frikticn von 50-90°, die als”
Ausgangsprodukt fhr. aie. Ddmerigieorung su dem. °12"¢ 'Oleﬁn,dem x L, oTaRTY (siod.e-
‘boroioh 180—246 Yo m. rolmnu-iuticn wurde von. ai.: Bereite im ?ezsuc.:la.bora——.
toriun Do B.rold augcaxbai-e* s dsan nt-oim Apparatur von etwa 20-25 .Moto
114 amtm Die Pomcisauon ‘gedchieht ni.t .mz 80%igen Schwefelsiiure bei
30-40° 4n. oinem mit Raschigringengefiillten Ba.‘:.tm. in dem Olefine nnd Ssure Zu-
sammen von o’bon anfcogcbcn ‘werden. Von dem Boaktimgonisch wixrd dann die Slure !
wieder a‘bgetrmnt und IXuft im x_-eis:auf, wihrend das zu etwa 60-70% wmgesotzte
Olefixn na.ch 'a.sd'mng it Lange ﬁaktioaiert vj.rdo Daa nicht mgosetzto Clefin
&oht in die ro]ymrisatimapparatur zarick,.’

Der Reakti‘oasmchanism verliuft etwa tolgendhmﬁ_m;

Reakéiornsmechanismus

CH3 ~ClHy~ CHy =~ CH ~CHy0H CHz =~ CH- C"ﬂ&~(.'ﬂ ~CHy OoH
- H . -
iHexylalkobol "~ C" 3. <Hs
S i - //epé_yla(kabaé

CHy ~CHy~CHy~ C = CH, :
i. Hexyler c’ﬁ, . . !
. 1

i

1

- S0 =
Cl{; s ”& - 3 i <Hs . Lo
!

-t
CH3~CHy ~Cry -~ CH3~Cm CHy~CHomCHs ;
SR i Sy y
- =~ . Y

/
/

. iy cg; i
CH3y = CHzy~=CHz ~C = CH = C - CH&—Cﬁs P4
-

cns cw, »
CHs ~ Cﬁ CHy C = CH - C{’— CiHp - Cﬂ ~-CH3z
Cﬂ; <n s Cn,
Korndersatior mié FPbheroler? Tgepal

Aépylernoryd - Swlficraurng
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Die Ardeitswelse in é.ar Po]mrieationsappar&tu g.‘bt dle folgernde schematische
i Zd.chm tiodc: :

- /‘/'4:— po{ymer‘z.salv or.

h‘ 5 OIeLne : ; ”/’Va\ ‘oﬂ

-l

N2 OH

Blertwrm ' !

Polymerisaé rol

2 S50 i
%05 M A I S ;
R - [ r
RbOscheidler ! i !

7 SISV / I Wascher

-]
307 ﬁz 504 I 4
o T T 5045 yerbraucht
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e mngemﬁ.sigo Ansbeute Aber: d.cn Gomtpmzea 1E8t sich ans der nachalabender
Zuamnenstcllung ersehen:

: ﬂq. -~ ﬂerstellung-.; S
bezogen au[-‘ A00" Tezle ""H.‘.-,- Fn—:/nhor)-

I Poly meri svdvé,-i o i R

ﬁrcdukéfdkéo" 1787

ﬂa{ymcr/.aaé rob

=3,

| fﬂé_s';ﬂ}zzééi;k, 1

A S T
Frr 30-780% Rickst-lb 240 Polymerisal - M S-olefine
279% LEY, . . re-égc(;z o F

\_-44- ———— OV ALY T <

Der Bedaxrf an H’_‘ fo> dle Igepa'le ist seit Ernde des Jahres weitexr im ansteigen,
80 d.as ein Umbau de¢r iLpparsatur auf eine Leist—ungsf&mv won 30-40 <o
AngrilL genommen wurde. :

Eine ihnliche Weiterverarbeitung durch Wasserentzug warde beim Fropylalkoncl
daf hier dex wssserzusiritt swicchien swel

vorgenomren, nur zit dex Unterscxried,
zu gelangen, der wegen selnge

¥olekillen erstredt wurde, nm so zu dem Propylidthner
hSharer Siedepyunktes in vielen Fiéllen ala Ersatz fir den niedrigsiodexnden 2thyl -
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Hther erwiinschs war. Di¢ Versuchsarbeiten warden vox Dr. Laves durchgeffilrt

and a.u.ch eins _-.ppa..atur von etwa 20 Moto —an eoirne vorhandere Bla.s. und xolonns
angebaxt—~ in Betrisd Zenommen. Der Extzug des Wassers geschieht ebon.falls mit
80% “'604 in einer verbleiten Blase bei einor Temperatrtr vonr 113-—115 o. Dabei
amtstelt ein geringer Prozentsstz an Propylen, . wikrend der Propy léither mit nicht
ua@asa*s tex= Alkohol lavfend abdestilliert wird. Das Rokhprodrkt f£licS8t ebenfalls
kentinnierdiisk =k. Durch Neutralisation, Waschung und Trocknung gelarngt man zun
ainem tecanischen Propyl#ther, der durch nochmeiige '?raktionioru‘x‘zf die Qualitit
i Propyli8ither »rein ergioto Dexr nicht umgesetzis Alkohol geht im Kreislaunf. Die -
‘devzngsmsglzchkea.ten 8ird mei=t erst in Priifurng, so ¢sd ein lanfuxder Sdbsatz
"ars't 4m nEcheter Jahr zu erwarten isto
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IV, Verarbeitung freader Produkte.

3el der in Len.na. new antsonm ?honolhydriemng zam Cyo?.ohoxa.npl wnd dexr
Lara::f’olgendan Wo.tomrarboimng suxr Aﬂpmlnra war - mdchat keine Destilla.—.
iocsm3glichkeit fir die He:atellnng des neuen onanola avs dem darch Iohlon-
rasserstoffe und nicht.. hydriertem. Phenol nrnnroinigten Rohhexanol vorhanden.
Es werde deshaldb im Bau 33 die 10 ctm-Blase eirngesetst, die mit’ ainez' Monats—
leint tung ror otwa 30 & darch Vaonmndestzllat:.on reines Cyclohaxanol produzierte i
Besondere Scm'iorigseiten exrgaben s‘cn in der starkexn Exltepexriode,. i:zfolge
Gea kohern Stockpunktes (315-17°7) h&u.figes An.skzistallisieren eintrat. Zu Beginn
des newexn Jahres nrd die Zerlegung in eimer "inzwiechen reu an:tgoa*.e..lten
Des‘ .aa.a’alcwnsapparatur &urchgefanr- Terdez, . -

3

«"-‘n-k.“.ei:e'“xz Eaugen wardan ?e:’.taz-hin eize Anzanhl rerachiedener Produkte, ‘wie "
Lazaltsl.‘ £1dohyde msw. éastill&az‘t; dia = sye:de..len Zvac.‘;csn zum Versanad ge-— )
le.::gt..n—; Zberss Zeiangtes Tﬂ?-:c’u.c- ST .n:-:x::‘a_. Codaxte zar Anfarbeitung

V. Kozt enplifige Eolfzaruzg der Deatillotionsvorgings.

Tm Sie fir zfire 3ot: terwaechung ndtigen Unterlagen =2 erhalten. sird
23 s nanmpiséchilichats ':io::-.eu it ibren Zwischen—~ und Eanptprodnktm in

‘Eozter zusarmenget die vr:vro‘r:.} nrok Produkien, ais auch nach dam Zweck der

Bodprolduiss -nm fUr beoitimsie EZZrpsr cire gsschlozzena Abrechnungsunterlsge zn
bezitzen— vniterteilii sind. Darch die Vielzahl der Vor— u=d Zwiachanprodukie
argedexn cick darel woltgokenie ’:ez.-}n:upa.':;r.g:m. In dexr Tolgersden iufgrellung soll

sin TUbertiicx Gber dicee ronmtemmésige Erfassung Zegeban wordensl
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VI. Zusanmenfassung and -Anablick.

1) _D:'.a rstellung von Treibs toffmethanol in zwei verschicdenen Fahrweisen Ja
Tach Qualiiiit doz Ausgangs—-Bohmethanols wird beschriebeno

2) Traibstoffmothasol 1XB% sich aach a.n.s Iso‘butylmetha.nol durch bescndere Be—

’mndl'-ms ger.ln_-xana : : L Co.
3) -lzxerg:‘.ever‘branch and Kolonnmleis‘h;.ng werden bel der’ Entwﬁasomg von Esthanol-
- Hessergemischen mit steigendem Wasasergehalt an Beispielaen an.fgezeig‘

4) Durch %egfa.;l der A..koholbe__.ischm:g zum Benzin wird die Rohme‘cha.noldest.lla—

- tiomanlage anf Gewinnung von. Reimnothanol umgeastellt. Die ir Leurna ent~
-r.tcaelte ‘kontimnierliche Eerstollu.ngsveiso vix-d beechrieben. Im Monat kSnnen
5000 t Reinmethanol hsrgostellt werden. bgi. v-—-“"'m-"-“'*- Dahrweiss {gutes:
susgangsprodukt mnd zormsle naimothanolqnmtat) Bis zz 7500 to .

5) Die Entwicklung enf dem IsobutyliSlgebiet wird an Kan&. der Reinherstellung von
4lkoholen und Gemischen, die hsuptsiichlich als Lisungemittel Verwendung findexn-
dargelegt. Besonderen Auftrie‘b er.f‘uhr der A‘bsst von Intrazolvan ﬁo Propyl-—
clkohol uznd Intrasolivan.HS. S

6) Im Betried wird weitgehend der U’bergang wvonr ‘der periodisch_n 2 1 4 e.te kont inu-
ieriiche Destiilation &nrc.ngefﬁ.nrto Am Beispilel der Isobutylalkoholdesitillialtionm
werden die Unterschiede in belden Fahrweisen erliéutert. :

7) Fir afe Weiterverarboitung der Alkchole werden Verfahren zur Gewinnung nener
Produitte entwickels., wobel z.B. &urch Wasgsrabspaltung sus dem Propylalkcnol
der Propyli&thsr wnd zus dem Imixsscslvan =S &ver &is ents rechsndsz Olafine
dorch Polymaerisatior mit Schwefelsimxre das 14 (Ansgangaprodukt fir Xgepal)

e, o e ek o A
SE e nilh Wal e

g) Dis rsckrerische mnd betriebskos tonmiifige Erfasaung der einzelnen Destililatl iona~
vorgiénge wird an Hand eines Eontenschemas, das asuch die Verbindungen der xontw-

antereinander exkennern 1li8t, gezelgh. )

Pir das Jaxr 1940 ist die Erweiterung der Anla.g. Zuxr Hiscnpo]yncrisathcrstollnr.;,
(24) .auf 30-40 Hoto in Angriff gencemen. Da hauptsiichlich anoch infolge des
Erieges mit oinem weiteren Ansteigen der Lisungsmittel zw recinmen ist, wird zur
Sckhaflfung einer Reserve fiir die Rohisobutyl3ldestillation Me 490, sowie zur
Zntlestong des Bauea .33 im Siiden des Werkes eine Reuunlage fir die Beinmethanol
harstellung urrichtet werdsn. Die Kolonnm P und G kinnen damn fiir die dis Jetizt
cbne Reserve fabrende Kolonne 3 Me 490 eingesetzt werden. Die ont.proéhondcm

~ 30 -
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Leitu.ngsver‘bindn.ngen sind beroita vorhanden. Eina Brwelterung des Ia.nklasers
sowie des Leitungssystems sur Einsparung von Kesselwagentransporten ist ebern—
f£alls in srbeite

Daz Beinmetkhanol soli in Zuknnft in gwei Qualititen hergestellt werde d= Tir

i’ ?omaldehydheratellxmg nac.h dem IoG.—VQrfahran cine hi¥hore Reinmatha.nol-
qc.’*.litﬁ.t sick ir der Verbesserung der Aunsbeute um mehrere Prozente auswirkt.
wihrend fir das Eiag-Verfahren d;Le mforderungen arn die Reimeth.molqmit&t
viel weniger schar?® sind.

- Als kg&nzung za den BO'trie'bsversnchen tGberxr Fahrweise und Destillationsmethoden
wurden im kleinen MaBstabe Versuche mit einem speziell angeordneten. Siedbroden

- dnrchgeruhrta die eine intensivere BOdena.natans"‘-‘—""“~.=‘-—‘-= Exh¥Mung &=z Boden—
widorstandes zum Ziele hatten. Bine Zusammenstellung dieser Versuche sei hier als

Anhang angefligto
Al e,




Anhang-e

latr.: Sieddoden m3T rotisrondex Bodu;ﬂnssiskoit.,

iusgehend von dem Cedanken, eine nbgnehst la.nso Bezﬁhranssda.uer beim Stoffaus—
tausch zwischexn Gasen und n&ssi&eiton su erhalten, ohne einen A.nstieg des Druck—
verlustes in Kanf nehmen zu niissen. worde ein- Siebboden emntwickelt. bei dem dte
Srtnnngen fiir den Gas— bezw. Dampfaustritt senkrecht zur horiscntalan Bodenfl&ohe )
angeordnet und gleichaianig auf xonzentrischen Kroisen Yezwo auf Spira.le.n ansge—

richtet sind.

Bei d.ieser A.nordnurg gor&t dio au’® dem Boden befindliche l’lilesigkeit 'bei stei-~ .
gendem Gasd.urch@ans in eine immer ra.seher wordonds Kreisbewegung., wobsi diae ;sn—‘;:__ o

Fetenden Ges— oa.er Dsmpfbla.aen nicht den kﬂrzeétan senkrechten 'i’eg ‘durch die mgé
iigkeit nehmen, sondern in Bichtung dar Ereisbewegung einen entsprechend la.ngeren :
¥eg durchlaufen missen (Zeich:mng ). : )

S

te m2 t den bishexr a'blichen Siebbdden -Bleche mit Lichern vox werschiedener Grsze
A!und Abs ..a.nd—- anagssta.ttoten Kolonnen haben sich nur wenig eingefGhrt, dz sie eine..
Eefha van“‘lach eiYer zeige m;—dte—ihreVerwendung-zumindeat nur . in e einem beschr&nk—-‘

en MaSe zulasseno Dexr Sieb‘bcden wird meist so ausgebilidet, ds8 die Flﬁasi.,k.eitv—

She auf dem Boden aurch einen S'banra.nd festgelegt wird oderxr ia Form des aogenann—-

"ten Zerst&n’bungssieb‘bodens, wobei die Fiissigkeit ohxne Stau.....g in n:{_nem dfnnen

1lm Bbex den Boden lauft und dadel in feine TxSpfchen zerstaubt wird.o Der Zodern
Flﬂssigkeitsstan ist in der Wirkung glinstiger-

lickXkeit bel Bel&atungssc.hva.nknngea - Unterbelestung vernz'sach ain teilweises

joder ganzes Learisulen 485 Bodezz, Uhorbelastuong fikrt ledcht zu sterkexn Stanungen

+n der Kolonne — , fernmer starikes Spritzen dexr Flilsaigkeit Yei hohexr Gesdux<h-— -
{gang und nicht genfigande Durchkmischung auf dem Boden d.nroh Anabildnng bectirmtor
StrSoupgsrichtungen. Sshr unginstig wirkt sich anck ein nicht genaues Liegon des
Bodens in @er ho—izontaler Ebene aus —bescnders dei gz-oBen Darchmossexr—, Wwobsi
meist ein unregelmisSiges Arbeiten des Bodens und eine Verstxrh::ng der Sbigen

| MAngel eintritt. . .

)Dieao Nachteile werden fas:t restlos dehoben bei der oben beschriobenan Ano-dnnn.,
doxr Gus— oder Dempfaustrittsdffnungen semkrecht zur Bodenfliiche und gleichsinni
4uf Xonzentrischen Xreisen odex Spiralen. Der Boden exhklt dadurch etwa die Shex
(fl&cha wxd dzs Aussehen eines Rsibelsens. wobei sich dicse Uffnungen sehr leich:

.- 2



- ,nit einem St-pol herstellen lassen. Bno su einer Gorad.on a.nrgoronto Xreislinie
hl.tto d.a:boi moflhr das Aussehen der Zoichmzng 2.

- -

”7Pz'£nzipidl wilrde sich .ﬂlr die Koratolltmc des Bodm —godacht i.at dabo:i. anoh an
R tere Komsionsboatlndiak." t— jod.os proas‘ba.ro la.toz'ia.l oignen

“dio mrchfﬂhrnng dor Vor‘nc:h. mda oin. einfacher Appa.rat goba.nt (Zeichnnns 3)0

) dor"cs gostattmo ‘ate I:eru:ngmiao solcher Ns;.o'b‘bad.o‘n ‘Dol Yerhntn.isson.-, vie sie
an! oine D.stina.ﬁ.m- od..r 'aachkolonn. @bertragbar sind.:zu beobachtcno

ey o
Cna “

‘.D.f.e Flﬁ.saig;oit vird. = dox- Hitte des Bod.u:a anfgego’ben nnd wa.ndert senl:z-acht zg
m'der Kreisbeveglmg 'bis 'm U‘berlauz am Sta.umd 7oa oinan AMlu.B des mn@:anma
p ta.nra.nd n‘EEt. sis: v'iodar suf dile- I.ttto des nlchatons Bod.na gotahrt ‘werden.

gleichm:isi.g az'beitote ]80 oinzo_nnn Ge.a'b].as ; M‘uaam.mlmgV-w

oo el et AN, T

{iber dm Boden ‘v‘erjk”eil 3 Ihrch kleino xonkstnckchen ka.nn bei geringan G&adnrchganga
nenson die Bo\rogung d.er amszgkerc m‘bachtet vcrdon.-, v&hrend bei - der Stoigemg
der: Gaanenge ei.n auch mit dem: hloBen Anxo deutlich sicht’barec B.ot:lore.n der ang-v
Xeit begimat. Die Gasblasen werden dabei etwas. &rSBer. Eine geringe Schiefstellung “f
' des Bodens 1st olmc Eintlus auf das gloiohdﬂ:l.so Arboiton. Beim Vegnehmen dexr Idutt
'—'\lé.uft der Boden n.icht sofort leer, da an den sexkrecht a.ngaordn.tan Sehlitzen die
Lufitdlasen aohein‘ba.r besser hafteno Peoto Teilchen,; wie 5-3. eine Antsoh;léimnn_g )
vom Klak oder Bariumsulfat, werden in sehr Kurzer Zeit in den Bingrazm jenseits Ces '
tezurandes bef¥rdert, da Ais ledhaXt rotierende Flilzsigkeit und das ":chle‘ Ton
. toten Riumen ein Absitzen werhindext. in den im. A.nhlng :naamenges-ollten EKurven
"’wu-d eine Ubersicht fiber den Verlanf des Druckverlustes bei steigendem Gasdurche—
gang Tir verschiedene SiebbSden gegeben. Dis BSden unterscheiden sicb. dnrczh die
“Zahl urnd Gr3Se der Schlitze. Boden 5 und 6 stellen normale SiebbBden mit einfachen
Lochbohrurgen dar. Bei Boden 6 gola.ng a8 nicht. ein gleichmiBiges Arboiten der
nnssigkeit zu ‘erreichen. Einzelne Gedbiete hatter sahr ledhafien Gaadnrchga.ng,,m
wihrend andere vollkommen ausgeschaltet bli.o‘bmo bioao Stellen mit -ledbhaftem oder
geringen Gaadn:chgsng waren nichit auf boatimto '.!011. des Bodens ‘boschrlnkt,

sondom—trsten ganz unrosomaig aufo

e

’s&ntlichm xnrvan gmoin-an ist ein Abfallen des Druckverlustes von einem anfangs
durch die HShe des Staurandes gegebenen Wert auf ein Minismm,und dann erfolgt
langsames insteigen des Druckes nnsemr parallel der Druckkuryve des Boderns ohne
Flissigkeitsbelastung. Dieses Abainken des Druckes ist vch]. durch die infolge 4der
Durchsetzung dexr Fliissigkeit mit den Gasdblasen bedingten geringeran Dichte verur—
sacht. Bel Verwendung eines Staurandes von 63 mm ist am Anfang der Druck gegen—

s



. -3 =

Aber dex 40 aﬁ-stazzrau TR ein dedeutentss hSher. nlhnrt sich ;‘bor d.ann veit-

- sehaa.a m maptocho:dcn Werter: des niedrigeren Bandes.. Intmua.nt ict dio
Dxtckhu'n bet dom mit besonders tl.inm Mohcrn versehsnen Bodnn %. Hier m;.:—
schneidet.dle Druckiurve.des hiheren Stanrandes.(63.mm) bei- Jetwa 50 =7 /b Gas—
dlwo’bssng -I-tucba Kurven. des 40 n-Stanrandas und nkhert zich s.hr sta.rk ‘aer
anre ohna m:aighoitabelastnn‘. xin. xrknm‘ 11.8& sich vi.noicht d&dn.rch
:tindon,, '.mm a.nnimt, .daB durch die roti.omao l'lﬁaaigkcit o:l.n. Art Sa.ug--
wirkmg an den Scnlitzea ointritt. die dsn Iruckverlust des Boda..a nmi:ntlort
Bei. hohen GasdurchsStzen treten sn den BSden.auch die z.ntrmgaa.mo stark
in Erach.imng die die durch Qe Autga.bo d.on.ﬂﬂsaigkoit von ixn'n na.ch a.uBo.n

goge‘bono Stramg noch voratlrk.a und 80 ei.n td.lroisos Loorbla.sen d.r‘ Bsdon v.r—

B o -

,15—0025 n/soco nogon. Das o:l.no n g.-oso Za.hl WOR.. Sc.‘nn, zon Jboswo ‘g, groﬁo
Einselschlitse bei niedrigem Gasdurchgang sich unifinstig’ ans-n-k-n., war an dem
Boden 2 -3u erkemnan, der erst von 0,2 _/aec- Ga.egesc_.u""’d.gke‘.'. = :
a.z-‘boitotoo Die mge:tlhro GrBBo dor Ei.nsolsohlitsc d.xf Bbdon 'urd.. an’ Ea.nd oiner
_Earve bestimmt, in der der Druckverlust des leeren Bodens bei, 80 -5/h Gasaurcn— .

ga.ng dex dn.rch cu.e Summe: dexr I-ach.z- gogobenm trezen Guch. gogonn'bor goatollt ist s
Zar' Eichn:ng dienten die Drnckverluste der mit I»ochbohmg veraohemen BSd.om (FIEcho
aus Ansahl der L3cher mit bekanntcr Bohmg ﬁrek‘ erroohenbar)o T

P Tl

Um dar Zent"ifngalkratt entgegenzuvirhn. 'uz-a'..n "boi Boden..7 und 8 dis .Achsen dexr
Gaganstrittsdffnungen we "5 De=w. 25 s Eaagan-a' mach ‘:lr.:v.an genelgt. Auch ein
Einbsz ven- Leit’blochan kSante adle Anaizrhmgon d.or Zontz-mgalkratt horabnindo-n..

: ‘
—

Eine Amldaang dieaas neue:'. Ss -bbc"—"-- —‘*."*‘"*“"-'-—"'-"'-—; ==-:a. BASHY Vorgendma—

men, da. es sich harmatento, da.B bereiis vor an* ?a.o Goa.s.x'n. Grim ein
Patcntlchuts £0x oinon aolchen Boden angezsl _et —— L Io-o-—.’!'-o 346% 1939):.

s —nn

Zox weiteren Untor.uchxmg aer Virkungsweise so;cnor Siebbsm vind: :.n"I-cu.na.
(Aldohydta.brikatian) eine Yormchakolcm. go’baut vord.on die Aaie leichbit
‘eines Vcrgloichu gogonnbor dor Glookendodenkolonne od.oz' Sex Ra.achig-xolom oxr—
lsnbon wird.
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