« z;ge Sieae,};fp_c}sr. u.nte:y'r Zuga e éiner Fluss:.é}:e.t

i SBZ ng .+ - iE
a.ie mit -einem. ﬂte:i.:Lr der _d.arin ent baltenen Stofte konstantsiedende

}n v_hersvtellen.. so sind die Agenannten'

igkeiten A.eils u.ngeeignet teils 1n ihrer. Anwen&.:.ng weru.s .

oefr;eugend.. ]_)ie ‘nie i"gersiedén—’en. lifbs g‘weiten, wie; Jetha—
MiE Rt -BETDS

.noL und; ;.ceton:.tril "mr.:en o.eshalb nicht in Betraﬂht weil sie ;
nur sehr: gerj.nger 3 T

versch‘ edenen C'rxinda-n ebent 115 wenig geeignet. Ihr "’lirkunﬂ'*s'-—
srad ist iom. allbemeinen ger:.ng, aas he:LBt trot" I‘l rt:.ger ‘Sie-
delage {(Qie Sch_-_ep;:flu.ss:.gkc*t 90 ‘bis §0° unter ‘dem "z dest 11—
J.zerem.en Gemisch szeo.er.m) amd u...e ~..‘ezJ...,cn der aze t*op u.be-r—
qessimerten Nichta.kohole iz Verhaltnis zum Sc‘nlepp::-.i" tel
8T Sy Eoly, e B R aA s a Nac dai
gering. on iatheryvha daen e.r.t.eren a hteil 2 sie
. aie *""‘**""‘a"t-’"-vﬂir“htalvohole 156én. zZu inrer Gewinamung ist |
‘also ein weiterer Arbe:.tsgang notig, ‘..B. .nusfallen qex Kicht—
alvohole mit ¥agser und Aufarbeiten Q.es ‘hun vorl:.egenden was.,e——
rigen Glykol.monoalkylaﬁ:hers- B
Es ist bekannt, das Z.B. G—lykol mit einer groBen .snzahl.
organisoher v erbind.ungen, F darunter sowohl ‘Iohlemvasserstotre
.als auch aliphatische ,Alkohole, niearigsiedende az.eotrope Ge—
mische: 'bi:l.det. shnliches 151; von G:vaerin ﬁnd Pinakon 'beschrie-
ben. . .- .. ..
- Es wurd.e nu.n u‘berrs.achenderweise gofunaen, dat mi
G:L,rhol als Schleppmltte‘ trotzd.em ci.ne sehr weitgehende Tron—
nung cines Gemisches von hoheren a.ltoho].en ‘ ber 8 C-n‘come und

- .



-3
son  beiden Gruppen

r awa: smttfindet." -
| Fir die‘uberraschehde Fir samgeit ‘der Glykoie“bel ’
SN g el L R

g von<élk9holen'und Wichta’ oholen'wzra

eit“nidht amischt.

Phase Frs Destillat ist ein ve‘terer Grund‘fur;*ie'beeonaere

“iang“b“
der Gylkol e als Qilfsr;u~sig:e1u oei der'a:eozropen ;eatxllation dexr
Yi"htalkohole sus Gemischen =it Jlroholen. Lo éfe zweimertigen ~lizo-
hole ausnahmslos uic genan ten alxokole ixn 3euez'uenpenler%=lcn¢s
_;ﬁsgg, nxtra*iere4 ‘sié einen erhdbl‘chen._eil derJAlkéhole ‘die, sei

-t uréh ungenugende ‘rennwir:ung ‘er ycstilla+4cnsholanne- ‘sei es

'.'_’.2_.‘0'!‘: ooy «-ono -'ﬂovwnbsso4 & Aos rormandaten -E1IESRGY .,..-.-u‘-gohpq nach der
niedrigs*edenden ‘Seite hin ins Dcst llat gelangt“sigﬂi’nieuim Glytol
gelsdsten alxchole kehreén ait uiesem aum ‘groften Teil in-dasVerabren

LB durch itf&ktion»oder Ful—

L N , R

.zurick’ odexr “cnnen aul andere»weise
lung,,daraus gewonnen werden. S ””7<“““ I

y Besondere Vorteile bietet die'“erwendung solcher: Glykole als
Eil,sflussigkeiten, gie zwar mit ded. ohleuwasseratoften, nicht ader
mit den Alroholen Azeotrope bilcen. So lche*sina--.ﬁ.-die technisck
leicht zuganglichen Glyboie Buoandiolf 3, Hexandiol-l,56-und Pinakon;
‘aas letzte zeigt ullerdinga den schon besprochenen Hachtell, dal es
auoh die Zohlenmasseretoxte aurisst und von-diesen ddreh” einen beson-
derenr krbeitagsnz ze.rennu worddﬁ mas:” R :

Ein weiterer bemerkenswertor Vorteil der §cuisp*"~%ten Glykole
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“zum 'azeotrop ‘ixber‘dest‘tlli rten"'ﬂirhtalhoholvnd‘ '
‘unter verminuertem “Druck noch erhefbli*‘h gebessert s, ganz abgesehe:
*yon“der THthdohel® deg-dde ReAnNEFt ot ernay tenen -Proaukte ‘bei:

AT

-ne‘ 'i;la‘tiorr‘i‘m Vakuum 6 -hebl‘ich znnimm‘&- 80 ist ‘beﬁ‘ der Destil-

i e

YA Butan ot—rs' 81‘3‘

e W

"*_“da.\., es <£urclr us-zmh_;. gee"gn Eex :i.n.fsflx‘issigi:ozte ge=
Yonetwa 200 'bis 320%° Zu-dber~ |
c::.c zwischen 200 und 220°‘~s:.edenden

' “.' bruc‘é:en.

4,.o.

scne’ mi‘t Butan-—l‘ﬁ—dio]: di'e* zw:.schen 2b0 ‘und 280°'31e&encen Ge—-
’mische xit Butans -4—&::01 1 1. “gaE mischen 270 ‘uda e twa: 520° sie-
_'..enaen Gemische HEs "‘«Texan—l ‘6-diol 4n ‘ihre Bestardteile 4erlegen.'
‘ZJ.:&:':.AL Eer gro' en’ *"ir‘rba.ﬁ..eit der Glyb-ole ist men nicht an beson—

"c:.ers enge Siedegrené i B ‘\u._den. £y'-ist’ aber macmalg, dern Sie-
’debeg:.nn der zu destilliw rcz.aen Gemische mincestens 10, besser

20° u’ser d.en \ieuepung_t dex benut”t°n ":.D.rsrlussiblrﬁlt za ‘.Legen.
E Xk mummu;mgmﬁﬂ&ﬁmﬁ mmxﬁzmmg ;E.é.
Wmm&mﬁm@m .

‘Zar. Ausﬁz.hrung dex ?Des"illzx‘tion' sino. ‘alle gebr&uch.}.i..,hen

Yolonnenformsn ‘geeignet. - ST .
SObald d.ie Kohlenwasserstctre abdest:.lliert “sind 'vird

‘me‘hr oc.er wanigar AXwoNolen und. “noch - Spuren an. —‘.oh.len—
vﬁasaereuoftan P die gie '*nunmem- d.urch Losung:vemittluug der &al-
"‘uvo‘hole i G:kao'l “lbsezf 'Verwendet ‘man GIFwole ,‘-die “xein azeotrop
‘miﬁ "a‘sl ohoIen viTdex, ‘so ”"’un ‘tet Verwendung eizer wirksamen Zo-
' lonne ‘der’ :.?L‘l’oholgehalt ‘dieser Ziischenfrartion sSeéhr. niedrig ge—
halten werden. Diese Zwtschenfral:tion ‘kann-ohne ‘weitere Behana— |
"lung fir ‘eine “erneute Destil¥ation ‘eingesetit werden.: 'B'in‘!.t‘e:ape—
7ra1;uranatieg am"olonnen!:an:‘ zaigt dann -an, -das8 "‘das-Scnlepruit—

B

Tel rcau&on 'enf.zevnt: xun:-n.’r “SomanEs Bastent- praktisch nut -suns..

\'e it ::x-

CRIEGHOTSH.
D:.o Kohlemasaerstoffanteile anr.hhlf.en oe=ist noch 1 bia

'_\
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‘Die '.Dest:[llation mn, ,ﬂie»beschriehen,, ais ontinuier— ’

- e R UR o)

zumal bei Anwendung, von. vermind.er.tem Mnc‘-
a beiten. vr,;w, o SeT :
.o _.pie .in den ‘z::.chtaz..,onolanteuen* auﬁer Paratfinen:”und .
Olefinen oft vorhandepen ’etone >, ddehyde, Lactone x.ndf.nster '
Averhal ten sich .bei deT: Destillation gshnlich wie a.ie Xohlemas- .
-.sersto:fe“ Sie geh.en mi:t ‘den: G-ly!:al ¢ S

kontinn.ierlich 2u

da das G'in—ol sich 1::. d.en ueibﬂ:en L K
_s»ill&tion*muruckge,geben werd.en

Kohlen— ]

wasserstoffe au.f den Fopf der ’o‘.!.onne ge‘ben. o
| Man-'xann auch sehr breite Siedeba.nd.er in ‘einer Destil-—

lation dadurch aufar'beiten, daf man e"jgst'f_ ein: nieur:.gers:.edendes
Glyxol einselzi, urd mit dessen Hilf° die. niederen Nichtalko-
krole entfernt, dieses abdestilliert und anschliemend so lange
e,ine.,All:oholfra'b-tion. abnimmt,. .bis wmiedex. mer.»:liche "ohlenwaSQer-
stoffmengen iibexrgehen.. Lz‘neuter Zusatz eines hohemsiedenden
TGlykols last mitv, diesem uie nonerueuenuen ,*Oq...e:nnus.,cr::tcf:c
ubergehen. Dieses Verfahren a8t sich w..hrend eincr Destilla— )
- %iom mehrmals wiederholen. - - . .

SRS RN #alds Auegangsstoffe ~£ur G.i.esas ?er“. v-,ez-. n* enen alle
Gemische a}.ﬁ.yha’c:.scher Alxohole mit ‘{ohlemvaaserstoffen und
-anderen. sauerstorthaltigen uzohtalc.oholisch'én. Verbinqu.ngen 3.
‘someit sie .ibexr 200° sieden-und, destilliex:bar ‘ﬁind: . 'éesonders
zZweokmifitg ist es, das - Verfahren auf . Gemische anzx:menaen, d.ie
Wesentlichen aus nlkoholen und XOhlemasserstofren bestehen,
wie sie.durch. Bedu.ktion von "ohlenoxyd i::ber Eisen}.azalyaatoven
erhalten wexden, :Z.B. boi .mittlexren . Dru.cten und. ‘bei niedriseren
Synt‘boootonperstuzon als qenjcn‘.‘.gen, be:. ;denen dio Iata]yaato-
‘wew vﬂra\ctisch ‘@ax ‘r"ohlenwasserstofto ‘bilden. uan I:ann aucb

2tm maoh nme nnsnnxnnwa O_GVt:I.sa}lLBrs

=T

\‘ . P
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mzrch Anlagerung yon "’oh:.enom'ﬂ.an Olefine ‘bei ‘v-:s'here-v D'-uelr u.be..

&__s_ > A-‘._... 4-"2, P f;&?ea

lstion da’duxch’vornuh:nen, ERE inéxnf: éie Al!-o‘holevder' *‘t‘cra}.tion o
v Ay e R gl - ke

:::it fe1x zem” selek“l:i?en i:dsu‘fx

‘ lOO Teile e.nes C—e:n...sches aus 80. ;e:.len A..kOhOl,\lJ 5
;.e:.len "ohlemamsers*toffen*m ~6—~5—~Teilezi "arbomrlverbinnunbe" im
Q*eqebereich-von 230 bis 2702y gewonnen dareh: -nethanolertraktion .
‘einer entsprechenden Rraxztion: eines Syntheseprouurtes (Hi«.tel— o

. drucksyathese zus. ‘Tohleroxyd: unJ. Yasserstoff ider uisen}mtslysu-
Toren.bel: einer FTamperatur von 185 bis 188¢.und 25 at) werden-mit
1¢0-Teilen Batandiol-i,3 iz Varuum (20x:m) cestilliert. ils Tolonne
dient eine niedrige Pul kdrperialonne _ait etwa 4 theoretischen
Boden;  4aas. --uc::laui‘verhaltnis ist .etwa 1~4 iwobei ‘dns . tiberdest 1—

lierte Butandiol-l ‘3 mit.einem Teil doe "—co:rop x..barbehen..en
"*‘*"c:""";‘.c*:.:c:’:ac auT denm Tepl der Isl’s:;:c zurticizgcgeden wird.

.Bei 110% gehen 20 Teile iber, die aus etwa 2,55 Carvboaylverdbin-

dungen, - 3% -Butandioy, 35,55 hdheren: einwertigen’ A “Lxzoholen und 89y~
Fohlemwasserstol Ten bestehen. 30 Teile (‘al:,:}:o" h&ben bls JdaXin die
Tolonne passiert und sind wieder Auruckgegeoen Worden. Unter Tem-—
‘peraturanstieg -un 2.bis - d.esti).:laéi-.ewn' snschlieBend 12 Teile ei-—
ncs ~Gemisches - uus s .\.c len- Bntant‘.&ol 2 s2 "’eilen ~lkxohol und ©,4

‘Peilen NicktealXokolen ubar, ‘das okne weitere ‘Behandlung An dexn

nachgsten _:,rbe:.tsgang eingeseitst v:._r,d.. Sin. weiterer i‘emner&turan—-
-stieg .um 10 His 12¢ .zeigt dus ade dex Destillstion ‘ag.  Der. Sumpf

besteht sus 77 Teilen, die mindeste;:s zu 98% ade ilkoholen beste-
hen. Au,s der };ohle:masserbtort—;mktion \'anx:. das But.an:u.al durch
. Waschen mit Wesser im.Verhultuis X reatlos entrernt. werden.



3 :_-: 1: ei..e:z "‘edeb-’*re _c'h von
B Q. 53.» aus ?‘o..l'.\en— o

bowlverbinduagen be—-

juemischea aus 455 Dutandicl 4 nrimgn .xl‘voholen nn& 92;»_,1

. oo (...)J’-\. e PUDS N

: B:}p;;;z. _..ol x.bez--;,

,uberste:.gt wird o.:.e Destillation abgebroc"’cn.
‘Der ‘Bum‘pf und d- ohlenwaaserstoff—?ra tion werdexn. surch a’i’asvben
mit wenig &ﬁasser von uen-geringemmzan—l ‘.t-d" o.;—z&engcn be“r«.:.t. )

o »111 FA ohol—-—;;;lenwas erstoffg misch :L:n Sieu.ebereic'h von
.4,75 bis L3209, gewonnen du:cch nmagcv-ung von ”oh_.,enomu and Wassexr--
stolf an hinere bleyine bei 200 at und Redursion der exntstandensn-
sldehyde mit ¥asserstoff,; wird darch- Methanolextraliion 2uf. eirer
Gekalt von etwa 75% Alkoholern und. 25% Tohlenwasserstolfen ™ gcbracht.,
100 Teile davor werdexn im \Ta:;uur:z, wie -ix Beispiel 1. bab*"xrﬂ.eac..,
wit 10 Teilen: ”exanuiol—l,s destilliez:t CdHen-erhElT. L.n‘cer den .
4>1t'3.‘:.ch.e:1 Bedinguzgen 25 Teile Forlemmasserstolfe, -e, rur Spuren
voa Bezxandiol und. wenigew . als is hokere ~liohole °x‘.n‘~a_ncn, XX
Teile eines Gemisches aus *’{exan\.iol (90%) und ~lkoholen (104) .mit
Spurexn. "0..10"?:30581?31.0‘.71‘811,_,33.» wnieder. einge > SeGLT Uirld and als o
Rtckstund 75 "’ei_e .{\1‘—01201 in -etwa- 98,--ger -.eint-e:.t.,':-, e

o

‘ o - ,raten anap_ru.che. . v e
. L 1.) Vez'tab.ren ‘zum . Frtfdarnen: von: ‘?ichtall:o‘:olen 2us. Gemischen
v,::xit Alxoholen mit mebr als 8 C—Ailomen . durck azcolXOpe. -Degc‘ llation,
dad.gex’., cn.. als 'Eilfsfl\'i.ssig e t _zwei— oder _dreiwert:.ge ‘.J.Vohole
'benutz.. wer\.en. ’ -
IR ) Verfahren nscH snopruch- 1, dad;-gez., daf yls ilfeflh.ssig-
keit solche ‘znedl~ oder dreliwertige Alkokole benutzt maorden, dic aie
Nicntuolirorole wicht oder wenig a.Baen- . e
" T %.) Verrahren nach Anrspru.chen p und 2, daa..g,e..-, ‘qui “als
."’1lfaf1ﬁssig reit molche zwei- oder ‘nreiwertzgo ‘¥lxohole bdeonutzt werden,;
"ic =nar :n:!.t den NWichtalkoholen, alber nicht z:i" den slizoholen A.:eor.rope bilcern.
+) Yerfakrer ndch inspruchen 1 bis ¥, and.ogok., aui A
azeozrope Destillation unter vermindertem Jruck ausgeiunrss wird.






