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Aldehydkonzentration im Gebiet des 6
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um den Aldehydgehait im Absolutalkohol zu senken. Fig. 1
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Patentanspruch:

Verfahi i, zur Herstellung von Absolutalkohol mit einem geringen Anteil an Aldehyden <4mg/I,
ausgehend von Gérungsalkohol durch Azeotropdestillation im Normal- oder Uberdruckbereich unter
Einsatz von Schleppmittel, ohne dieses im Uberschuf zu dosieren, dadurch gekennzeichnet, daf aus
der Zone des Konzentrationssprunges (7) des Ethanols im Antriebsteil der Entwéisserungskolonne ein
fitissiger oder dampfformiger Seitenstrom (8) abgezogen wird.

Hierzu 1 Seite Zeichnungen

Anwendung der Erilndung

Die Erfindung bezneht sich auf ein Verfahren zur Herstellung von Absolutalkohol mit niedrigem Gehalt an Aldehyden =4mg/|
ausgehend von Gérungsalkohol und anderen Begleitstoffen des Alkohols. Der Anteil wird sowoh! in der Pharmazie, als auch in
dar chemischen Industrie eingesetzt, Méglich ist auch der Einsatz als Motorenkraftstoff.

Charakterisiik der bekannten tachnischen Ldsungen

Unabhéngig vom benutzten Schleppmittel,z. B. Cyclohexan oder Benzen, werden bei allen Azeotropdaestillationsverfahren eine
Entwisserungskolonne zur Produktion von Absolutalkohol sowie eine zweite Kolonne zur Aufarbeitung der wasserreichen
Phase eingesetzt, wobei diese zwsite Kolonne durchaus noch andere Aufgaben erfiillen kann, wie z. B. als Konzentrationskolonne
fiir den Rohsprit aus der Maischeséule. Am Kopf der Entwésserungskolonne wird ein heterogenes Azeotrop erzsugt und in
einem Abschuider in eine schleppmittelreiche und eine wasserreiche Phase aufgetrennt. In der Chemischen Technik 39.Jg.,
Heft 8, August 1987, Seite 331-334 ist dies ausfiihrlich beschrieben. Im unteren Teil der Entwésserungskolonne ist ein groRer
Konzentrationssprung des Ethanols und Cyclohexans zu erkennen, der fiir alle eingesetzten Schloppmittel typisch ist. Er wird
auch von einem Temperatursprung begleitet.

Die schleppmittelreiche Phase wird in die Entwésserungskolonne zuriickgefithrt, Die wasserreiche Phase wird von einer anderen
Kolonne verarbeitet. Zur besseren Anniherung an das Azeotrop wird meist direkter Riicklauf aus der Kondencsation auf den
obersten Boden aufgegeben. Da das Verfahren einen hohen Energieverbrauch hat, wird oft versucht, leichte Phase auf den
obersten Boden aufzugeben. Dadurch sinkt der Energieverbrauch fiir die Entwiisserungskolonne. Allerdings steigt
andererseitsder Energieaufwand flr die Aufarbeitungskolonne, Bei hydraulischen Belastungsschwankungen der Kolonne
gelangen Aldehyde, Ester und andere Garungsbegleitstoffe verstarkt in den Sumpf. Es gibt Konzentrationsschwankungen im
Zislprodukt. Die Qualitat des erhaltenen Absolutatkohols kann nur durch Verwendung eines bereits sehr reinen Zulaufs zur
Entwésserungskolonne garantiert werden. Dies bedeutet nach konkreter Qualititsforderung einen erhdhten Energieaufwand in
der vorgeschalteten Anlage und eine grolere Menge dort abzuziehenden technischen Alkohols, der die Ausbeute
verschlechtert.

GemiB DD-PS 216634 wird mit Hilfe von im UberschuB dosierten Schleppmittel versucht, das Riicklautverhltnis und damit
auch den Energieaufwand in der Entwasserungskolonne zu minimieren. Zur Beseitigung des Schleppmitteliiberschusses kann
mit einem Seitenstromabzug an der Stelle der hichsten Schieppmittelkonzentration gearbeitet werdan. Die Stelle der héchsten
Aldehyd- und Spurenkomponentenkonzentration befindet sich jedoch dort, wo die Ethanolkonzentration von etwa 100% auf
etwa 50 % abfélit, wo also Ethanol in einer héheren Konzentration als das Schleppmittel auftritt. Darausist ersichtlich, daB durch
die Beseitigung des Schleppmitteliiberschusses die Konzentration von Aldehyden und anderen Spurenkomponenten in keiner
Weise verandert wird, baw. die Komponenten im produzierten Absolutalkohol nicht verringert werden.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Entwicklung eines 6konomischen Verfahrens zur Gewinnung von Absolutalkohol mit einem deutlich
verringerten Gehalt an Aldehyden =4mg/l ausgehend von Gérungsalkohol bzw. eines Verfahrens, das bei Aldshydgehalt bis
200mg/l im Zulauf der Entwacserungsxolonne eine Senkung des Trennaufwandes in der vorgeschalteten Anlage erméglicht.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, mit einfachen technischen Mitteln ein Verfahren zur Gewinnung von Absolutaikohr |
mit einem geringen Anteil an Aldehyden <4mg/l ausgehend von Gdrungsalkohol durch Azeotropdestillation im Normal- oder
Uberdruckbereich unter Einsatz eines Schleppmittels zu schaffen. Dabei sofl dic Aldehydzulaufkonzentration der
Entwiésserungskolonne bis 200mg/ | betragen dirfen.

ErfindungsgemaB wird die Aufgabe dadurch gelost, daB aus der Zone des Konzentrationssprunges des Ethanols im Abtriebsteil
der Entwdsserungskolonne ein fliissiger oder dampfférmiger Seitenstrom abgezogen wird.

Durch die Erfindung ist es moglich, Alkohol mit einer héheren Aldehydkonzentration bis 200mg/l in die Entwésserungskolonne
einzuspeisen, als die Aldehydkonzentration im Absolutalkohol betragt. Bisher wurde ein Teil der Aldehyde iber Kopf der
Entwidsserungskolonne abgetrennt, der andere Teil ging in den Sumpf in den Absolutalkohol. In der Zone der Anreicheiung des
Ethanols bildet sich durch Umsetzung des Ethar.ois zusdizlich Acetaldehyd, so dafl am oberen Rand dieser Zone sich in
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unerwarteter Weise eine hohere Konzentration dieses Aldehyds und auch andsrer Komponenten aufbaut. Diese Komr.onenten
gehen schlieBlich in den Sumpf der Kolonne in den Absolutalkeho! iiber. Die Erscheinung tritt auch bei anderen Schleppmittain
auf, wie z.B. bel Benzol, Trichlorethylen, Hexan usw. Insbesondere bei Stérungen im hydraulischen Regime der Kolonne
gelangen diese Verunreinigungen verstérkt in den Kolonriensumpf, falls diese Komponenten nicht in solcher Weise abgezogen
werden, wie es das erfindungsgeméRe Verfahren vorsieht,

Die Kolonne kann mit direkten Riicklauf vom Kondensator gefahren werden und wird so beheizt, daR iiber den externen
Abscheider und die imernen Abscheider mit Hilfe der schweren Phase das gesamte Wasser ausgesc! rwstwird. Durch Dosierung
oder Entzug des Schleppmittels wird das Konzentrationsprofil in der Entwsserungskolonre fixiert. Damit liegt die Zone der
sprunghaften Konzentrationséinderung des Schleppmittels von stwa 50% auf ann&hernd 0% fest. Fiir diese Zone existieren fiir
den jeweiligen Arbeitsdruck und das benutzte Schleppmittel charakteristische Temperaturen, so daB man ohine zusitzliche
Probenahme den Konzentrationsverlaufkennt. in dieser Zone reichern sich die Aldehyde und einige andere Girungsbegleitstoffe
an. Durch flissigen oder dampfférmigen Abzug des Mediums im Seite.istrom in sehr geringer Menge in der Zone des
Konzentrationssprungs gelingt es, die Anreicherung an Aldehyden und anderen Gérungsbegleitstoffen zu unterbinden.

Ausfihrungsbeispiel
Die Erfindung wird an Beispielen einer bei Normaldruck arbeitenden Entwésserungskolonne erldutert:

1.Belsplel

Es sollen 2491/h Alkohol mit einem Gehalt von 5,6 Ma.-% Wasser und einem Aldehydgehalt von 20mg/| auf einen Wassergehalt
von 0,1Ma.-% und einen Aldehydgehalt von 4mg/i reduziert werden. Im bisher iiblichen Varfahren muf8 dann der der
Entwassarungskolonne 1 zulaufende Rohsprit sbenfalls einen Aldehydgehalt von 4mg/I aufweisen. Das erfindungsgemifie
Verfahren ermoglicht hdhere Aldehydkonzentrationen im Zulauf, Der Restschleppmittelgehalt darf 1mg/Inicht iibersteigen. Die
Verarbeitung wird in siner Entwisserungskolonne mit 46 Ventilbéden bei einem Bodenabstand von 150 mm und einem
Kolonnendurchmesser von 500 mm vorgenommen. Aus dem Kondensator geht ein Teil der Fliissigkeit als dirvkter Riicklauf auf
den obersten Boden, der Rest gelangt in den Abscheider, wo die heterogene Flissigkeitsichinleichte und schwere Phase trennt.
Die Gesamtmenge der schweren Phase aus dem Abscheider 3 betrigt 2601/h. Durch Zugabe bzw. Entnahme von Schleppmitte!
wird die Zone des starken Abfalls der Schleppmittelkonzentration so fixiert, daf sie am 20.Boden nach unten fortschreitend
beginnt. Bei Normaldruck am Kopf der Kolonne und unter Beriicksichtigung des Druckverlustes der Béden entspricht dies einer
Temperatur von etwa 66°C,

Am 15.Boden von unten wird im Seitenstrom dampfférmig eine Menge von 10kg/h Ethanol-Cyclohexangemisch mit erhohtem
Aldehydanteil abgezogen, wobei dis Ethanolkonzentration bei 75Ma.-% und die Cyclohexankonzentration bei 25 Ma.-% liegt. Die
Aldehydkonzentration liegt bei 200mg/I. Die Ausbeute an Absolutalkohol steigt von 97 % auf 99% zu Lasten des technischen
Alkahols.

2.Beisplel

Entsprechend dem ersten Beispiel sollen die gleichen Mengen an Alkohal mit 5,6 Ma.-%, aber einem Aldehydgehaltvon 200 mg/I,
auf sinen Wassergehalt von 0,1Ma.-% und einen Aldehydgehalt von 4mg/| reduziert werden. Der Restschleppmittelgehalt an
Cyclohexan darf auch hier 1mg/l nicht libersteigen.

Eswird die gleiche Kolonne wie im ersten Beispiel benutzt. Die Gesamtmenge der schweren Phase aus dem Abscheidei 3 betragt
2601/h. Die Zone des starken Abfalls der Schleppmittelkonzentration wird wie im Beispiel 1 eingestelit.

Am 15.Boden von unten wird im Seitenstrom fliissig eine Mange von 20kg/h Ethanol-Cyclohaxangemisch abgezogen. Die
Aldehydkonzentration betrégt bis zu 200mg/! Aldehyd im Seitenstrom.

3.Baisplel

Wie im ersten und zweiten Beispiel soll in der gleichen Kolonne die gleiche Menge Alkohol von 2491/h mit derselben
Wasserkonzentration und einem Aldehydgehalt von 20mg/I mit dem Schieppmittel Trichlorethylen auf einen Wassergehaltvon
0,1 Ma.-% und einen Aldehydgahalt von 2 bis 4mg/i reduziert werden.

Am 20.Boden wird eine Temperatur von 80,5°C eingestelit. Durch Seitenstromabzug erfolgt am 15.Boden von unten die
Entnahme von 8kg/h Trichlorethylen-Ethanolgemisch mit einer Konzentration von 2001ng/1 Aldehyd.
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