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sind als Erfinder genanat worden

Badische Anilin- & Soda-Fabrik
(1. G. Farhenindustrie A. G. »In Aufl8sungs),
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. Ludwigshafen/Rhein

Verfahren zur Gewinnung von [sebutylalkohol

Pateniiert {m Gehist der Bundasm_;)m ‘Deutschland vom 10, Dezember 1949 an
Patenterteilung bekanntgemacht am 8. Novembar 1951

Es ist bekannt, dafd bei der katalytischen Um-
setziing von Kohlenoxyd mit Wasserstoff bei er-
hohter Temperatur und unter Druck die Ausbeute
an Isobutylalkohol steigt, wenn der bei dem Ver-
faliren entstehende Methylalkohol ganz oder teil-
weise in das ReaktionsgefiB zuriickgefithrt wird.
Man arbeitet dabei bisher in der Weise, dafi man das
aus dem ReaktionsgeldB anstretende Gemiseh von
Gagen und Udimpfen dirch Wirmeaustanscher und
Kfhler leitet, das dabei nicht kondensierte Gas in
das Reaktionsgefid wuter Druck zuritckfiihrt, das
Kondensat im Abscheider entspannt, durch frak-
tioniette Destillation zerlemt und den dabei gewon-
nenen Methylalkchol ebenfails in den Reaktions-
raum zuritckfithrt,

Es wurde nun gefunden, daB man die hohen
Energiekosten crsparen kann, die bei diesem Ver-

fghren dadurch entstehen, daB der drucklos abdestil-

lierte Methylalkohol wieder anf den hohen Tlruck,
der in dem Reaktionsgefi8 herrscht, gebrachr
werden mufl, wenn man die aus dem ReakiionsgeiiB
austrelenden Gase und Ddmpfe ohne Entspannung
in einer Destillationskalonoe zerlegt, fiir die als
Riicklauf ein Kondensat verwendet .wird, das aus
den Gusen und Didmpfen chne Entspunnung abge-
schieslem wurde, und «in Kondensat, das asz den
die Kolanne vertassenden Gasen und Dimpfen ohne
Entspannung abgeschicden wurde, und bzw. oder
die hierbei nicht kondensierten Anteile ganz oder
teilweise dem Reaktionsgefdf wieder zufiihrt.
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Als Riwcklauf kann ein Kopdensat verwendet
werden, das aus den die Destillationskolonne ver-
lassenden Gasen upd Dimpfen ohne Entspannung
abgeschieden wurde. Neben oder siait dieser Kon-
densatriickiithrung kann man auch einen Teil der
unten aus der Kolonne abgezogenen Flissigkeit, die
im wesentlichen aus rohem Isobutylol besteht, in den
unteren Teil der Kolonne als Riicklauf einfithren.

Man karnndas Verfahren auch in der Weise durch-
fiihren, dzB man nur einen Teil des aus dem Reak-
tisnsgeidB kommenden Gas-Dampf-Gemisches in dic
Dastillationskolonne einféhrt, wihrend man aus
dem: anderen Teil die kondensierburen Bestandteile
in fiblicher Weise mit Hilfe von Wirmeaustauschern
nnd Kihlern unter Druck abscheidet und das so
gewonnene, an Methylalkohel peiche Kondensat ale
zusitzlichen Riicklanf an einer Siclle unterhalb des
Kopfes der Destillationskolonne dieser zufillirt.

Das Destillationsverfshren nach der Erfindung
unterscheidet sich von dem bekannten Verfahren Lel
der Zerlegung von Gemischen aus Methyl- und Iso-
butylalkohol aicht nur dadurch, daB utter hohem
Druck gearbeitet wird, sondern auch durch den Um-
stand, dab gleichzeitig neben den kondensierbaremn

Bestandteilen erhebliche Mengen nicht kondensier-

barer Gase in die Destiilationskolonne ¢ingefithrt
werden. Durch die beschriebene Arheitsweise werden
alle Schwierigheiten, die hierbej auftreten, itber-
wunden. Die bei der Umsetzung von Kohlenoxyd
mit Wasserstoff frei werdende Wirme kann fiir den
Betrich der Destillationskolonne ausgenutzt werden.

Die Umsetzung von Kohlenoxyd mit Wasserstofl
findet upter den tblichen Temperatur- und Eruck-
hedingungen unter Verwendung der hierfiir bekann-
ven Katalysatoren statt. Das aus dem Renktions-
gefaB ausirttende Gas-Dampf-Gemisch wird der De-

stillationgkolonne, wie schon erwihnt, ohne Entspan-

nung zugefiihrt, Die Temperatur dieses Gemisches
wird zweckmaBig so eingestellt, dab die Temperatur
der am unteren Ende der Kolonne ablaufenden
Fliissigkeir unterhalb der kritischen Temperatur
licgt, 2. B. bei 200 bis 240°. Dic Temperatur am
Kopi der Destillationskolonne wird so geregelt, daf
sich aus den die Kolome verlassenden Gasen wnd
Dimpien eine fiir den Riickinuf und fir die Riick-
fihrung in das Reaktionsgeia geniigende Menge

Methylalkoho!l daraus kondensieren Iabt. Sie betragt

in der Regel etwa 180°.

Rine beispielsweise Ansfilhrungsform des Ver-
fahrens sei an Hand der Abbildung erlautert. Ein
Gemisch von Gasen und Dimpfen, das mit sinem
Druck von etwa z50at aus dem Reaktionsgefal
(nicht gezeichnet) kommt, wird bei einer Tempera-
fur von etwa z20° in die Destillationskolonne
unten eingefiibrt. Durch Leitung2 tritt ein Gas-
Dampf-Gemisck aus, das in dem Kithler 3 auf etwa
50 bis 66° gekithlt wird. Das sich dabei abschei-
denvde Kondensat sammmett sieh indem Abscheider 4.
Tin Teil davon wird durch die Leitung § mit Hilte
der Pumpe 6 durch den Verwarmeryz, dem ein
Wirmeanstauscher vorgeschaltet sein jeann, ober
in die Destillationskolonne zuriickgeflihrt. Dieses
Kopdensat, das im wesentlichen aus Methylalkohol

besteht, bildet in der Kolonne I den Riicklauf und
bewitkt hier eine Fraktionierung des unten ein-
tretenden (ras-Dampi-Gemisches. Bei f werden die
hochsiedenden Anteile, im wesentlichen Isobutyldl,
abgezogen. Siz werden in der fiblichen Weise in
ciner drocklogen Destillationsanlage in ihre Beatand-
teile zerlegt. Das aus dem Abscheider 4 entweichende
Gas, dessen Methylalkcholgehaltdurch entsprechende
Einstellung der Temperatur ix Kihler 3 und darch
Regelung der Kopitcmperatur in der Destillations-
kalorme 1 ¢ingestellt werden kann, wird durch
Leitung ¢ dem Realtionsgefal augefithri, wo ¢ 20-
sammen mit Frischgas Giber den Katalysator strimt.
Gleichzeitig mit dieser Mafinahme wird dadurch
fiir den nBligen Methylalkoholgehalt im Reaktions-
gefif gesorgt, dafl man eincn Teil der im Abschel-
der 4 abgetrennten Flitssigkeit durch die Leftung 10
dem Reaktionsgefif zufithrt. Um das Tremnver-
mégen in der Kolonne poch weiter zu verbessern,
wird ein Teil der bei ¥ abgczugenen Fhissigkeit
(Isubueyldl mit geringen Mengen Methylalkohel) als
Fwischenriicklsuf in den unteren Teil der Kolonnz
zurigckgefiihrt.

PATENTANSPROCIE:

1. Verfshren zur Gewinnung von Lsobutyl-
alkohol durch  katalytische Umsetzung von
Kohlenoxyd mit Wasserstoff bei erhfhter Tem-

- peratur und unter Druck, dadurch gekennzeich-
net, daB die aus dem Reaktionsgefill austraten-
den Case und Dimpfe ohne Entspannung in ciner
Destillationskolonne zerlegt werden, fiir die als

- Riicklauf ein Kondensat verwendet wird, das
aus den Gasen und Dimpfen ohne Entspannung
abgeschieden wurde, und da8 ein Kondensaf,
das aus den die Kolonme verlassenden Gasen
und Pimpfen chne Entspannungy abpeschieden
wiirde, und bzw, oder die hierbei nichl konden-
sierten Anteile ganz oder teilweise dem Reak-
tionsgefdl wicder zugefithrt werden.

2. Verfahren mach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichoet, dab ein Kondensat, das aus den
die Destiltationskolonne verlassenden Gasen und
Dimpfenohne Entspannung abgeschicden wurde,
teils ats Riicklauf in die Kolonue, teils in das
ReaktionsgefiB zuriickgefithre wird. :

3. Verfahren nach Anspruch 1 atid 2, dadurch

ennzeichnet, dad die Temperatur des in die
Dlestillationskolonne einzuffinrenden Gemisches
so gewdhlt wird, daB die Austriitstemperatur
der Fliissigkeit am unteren Kolonnenende unter
der kritischen Temperatur liegt.

. 4. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 3, da-
diurch gekennzeichnet, dabl die Temperatar am
Kopf der Kolonne s0 geregele wird, dad cine
fiir den Ricklauf in der Koloune und hzw. oder
fir die Riickfiihrung in das Reaktionsgefad
g'e.niégcnde Menge Methylalkchol londensicrt
wird.

5. Veriahren nach Anspriichen 1 his 4, da-
durch gekennzeichnet, dab ein Teil des aus dem
unteren Ende der Destillationskelonne aus-
rretenden Isobutyldls als Zwischenriicklauf n
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den uwnteren Teit der Kolonne zurickgefiihet
wird.

6. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 5, da-
durch gekennzeicimet, daff man von den aus dem
Reaktionsgefih austretenden Gasen und Damp-

fom nur einen Teil in die Destillationskolonne !

einfilice und nach Anspruch 1 weiterbehandelt,
wihrerd man aus dem anderen Teil ein an
Methylatkohol reiches Kondensat abscheidet, das
als zusitzlicher Ricklauf ohne vorherige Ent-
spannung in die Destiliationskolonne unterhalb
des Kopfus eingefithrt wird.

Hierzu 1 Blatt Zeichnungen
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