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Verfahren zur Essigsfuregewinnung aus dem Reaktionsgasstrom
der Acetaldehydsynthese

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung von
Eggigsdure aus Reaktionsprodukten der Acetaldehydsynthese.
Im Vordergrund steht dabei die Aldehydsynthese aus Acety-
len und Wasser, vorzugsweise durch Flilssigphasenhydrati-
gation.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Die mittels Quecksilber katalysierte Umsetzung von Wasser
und Acetylen liefert neben Acetaldehyd eine Reihe von Neben-
produkten. Die wichtigsten davon sind Essigs@ure und Croton-
aldehydy %a die Synthese nicht quantitativ verléuft, kommen
noch Acetylen und Wasser hinzu. Zur Gewinnung reinen Acetal-
dehyds milssen diese Begleitst offe entfernt werden.

Wach einem bekannten und in der DD=BS 22 G887 beschriebenen
Verfahren erfolgt die Abtrennung der Begleitstoffe durch
eine Kombination von Teilkohdensation, Absorption und Destil-
lation. Das den Reaktor verlassende Gasgemisch durchléufst
dabel zunfchst mehrere Kihlstufen. In der 1. Kihlstufe wird
die Hauptmenge des Vassers sowle der Essigséure abgeschieden
und in den Reaktor zurlickgefihrt. Der nichtkondensierte Teil,
vorwiegend aug Acetaldehyd, Acetylen und Crotonaldehyd be=-
stehend, durchl8uft weitere Kilhlstufen und schlieBlich eine
Absorptionsstufe in der das in den Kiihlstufen nicht konden-
sierte Acetaldehyd und Crotonaldehyd praktisch restlos in
Wasser absorbiert wird. Das in den der ersten Kihlstufe fol-
genden ein oder zwel Kihlstufen gnfallende Kondensat wird
gemeinsem mit der beladenen Flissigkeit aus der Abgorptions-
stufe einer Degtillation zugefihrt. Dort werden Acetulden*d
und Crotonaldehyd in reiner Form gewonnen.



Der Nachteil dieses Verfahrens besteht darin, daf die in
der ersten Kihlstufe abggtrennte EssigsBure wieder in den
Reaktor zurlickgefihrt und dort bzw. in der Kontaktsdure-
regenerierung zu COp oxydiert wird. Damit geht die gesamte
bei der Aldehydsynthese anfallende Essigs8ure verloren.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Gewinnung von Essigsfure aus dem
Reaktionsgasstron der'Acetaldehydsynthese. Die gewonnene
Essigs8ure soll handelsiibliche Konzentration und Reinheit
besitzen. ' '

Darlegung des VWegens der Erifindung

Es ist allgemein bekannt, daB sich die. Zusammensetzung von
Stoffgemischen bei Verdampfungs- und Kondensationsprozessen .
verdndert. In der Regel ist es so, daB sich die leichtfer
siedenden Komponenten in der Dampfphase und die schwerer
siedenden Komponenten in der Flissigphase anreichern. Im
Falle der Reaktionsprodukte aus der Acetaldehydsynthese
wurden nun lberraschenderweise Abweichungen von diegem Ver-
‘halten festgestellt. Unter bestimmten Bedingungen némlich
reichern sich hier die schwerer siedenden Komponenten, wie
queckgilberorganische Verbindungen und hohere Aldehyde in
der Dempfphase, Essigséure dagegen in der Fliisgigphase an.
Aufgabe der Erfindung ist es daher, die Zssigsiure durch
eine gsinnvolle Verkniipfung von Kondensations- und Verdampfungs=-
prozessen anzureichern und ohne wesentliche Mehraufwendungen
aus dem Kondensat der 1. Kiuhlstufe zu igolieren. Erfindungs-
gemélB geschieht dies dadurch, daB in der 1. Kihlstufe zwischen
10 ﬁnd 60 % des Reaktionsgasstromes kondensiert werden, das
erhaltene Kondensat danach dem oberen Teil einer Kolonne zu-
gefihrt und dort in der Weise destilliert bzw. rektifiziert
wird, daf die Haupimenge des Vassers Uber Kopf abgeht und anm
Sumpi eine hbchkonzentrierte, mindestens 98 %ige Lssigsiure
anfdllt.
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In einer bevorzugten Ausfithrungsform der Erfindung betreibt
man die Kolonne unter vermindertem Druck und beheizt sie auf
indirektem Wege mit dem aus der 1. Kithlstufe kommenden Reak-
tionsgasstrom. Das am def der Kolonne Ubergehende Destiilat
enthdlt neben Wasser, Acetaldehyd und Azetylen auch die
schwerer siedenden Bestandteile, wie hohere Aldehyde und
quecksilberorganische Verbindungen. Dabei ilberrascht vor allem,
daB letztere nahezu quantitativ im Destillat erscheinen. Die
am Kolonnensumpf ébgezogene Bssigs8Bure ist somit von hoher
Reinheit.

Der aus dem Synthesereaktor kommende Reaktionsgasstrom gelangt
zunichst in die 1. Kihlstufe. Dort wird er auf eine zur Er-
zZeugung einer bestimmten Kondensatmenge erforderliche Tempefa-‘
tur gebracht. Sie ist so bemessen, daB 10-60 %, vorzugswelse
15=30 % des Reaktionsgasstromes kondensiert werden. Zwischen
Dampf=- und Flﬁssigphase stellt sich dabeil ein Gleichgewichi
ein, bei dem die Hauptmenge des Acetaldehyds, des Azetylens,
der hoheren Aldehyde und der quecksilberorganischen Ver-
bindungen in der Dampfphase verbleibt. Die Flilissigphase be=-
steht vorwiegend aus Vasser mit etwa 5-10 Gew.% EssigsHure.
Der Anteil des Acetaldehyds, des Azetylens, der hiheren Alde-
" hyde und der quecksilberorganischen Verbindungen liegt unter
1 %, Das derart zusammengesetzte Kondensat wird anschlieBend
der Obersiule einer an sich bekannten Rektifizierkolonne zu-
gefilhrt. Der Zulauf erfolgt auf dem obersten oder einem der
nichsten Bdden. Gefahren wird die Kolonne beil Normeldruck
oder einem reduzierten Druck. Das Riicklaufverhdlinis ist
kleiner als 2, vorzugsweise liegt es bei 1. Hur dann, wenn
der Zulauf auf dem obersten Boden erfolgt, wird mit einem
Riicklauf von O gefahren.Beheizt wird die Kolonne ilber einen
Unlaufverdampfer,und zwar mit dem Reaktionsgasstrom aus der
1. Kiihlstufe oder mit Dampf aus dem Betriebsnetz. Im ersteren
Tall muB die Kolomne unter reduziertem Druck, im letzteren
kann sie bei INormaldruck gefahren werden. Unter diesen Be-

dingungen wird am Kopf der Kolonne das Yasser abgetrileben.



Trotz hoher liegender Siedetemperaturen gehen dabei’ die
regtlichen, im Kondensat verbliebenen quecksilberorganischen
;Verblndungen und die hoheren Aldehyde nit iber. Im Kolonnen-
sunpf dagegen reichert sich die ?ss1gsaure an., Die Anrei-
cherung ist um so besser, je hther die Kolonne bzw. je
groBer deren Bodenzahl ist. Zur Gewinnung einer 98 %igen
' Essigsiure reichen gewthnlich 15 bis 20 Bdden. Aus dem Um-
 laufverdampfer tritt, sofern mit dem Reaktionsgasstrom be-
heizt wurde, schlieBlich noch ein Kondensal und ein Rest-
gasstrom aus. Ersteres geht in den Synthesereaktor zuriick,
letzterer wird in die Acetaldehydab rennunb weitergeleitet.

Das erfindungsgeméBe Verfahren hat den Vorteil, daB wvon der
im Reaktionsgasstrom enthaltenen Essigséiure ein Teil gewonnen
werden kann. Da das Verfahren energieautark arbeitet, verur-
sacht eg auBerdem keine zustzlichen Betriebskosten. Auf die
Okonomie der Acetaldehydherstellung wirkt es sich gewinn-
steigernd aus.

Ausgfilhrungsbeispiel 1:

Iin Reaktionsgasstrom von 9100 kg/h aus der Acetaldehyd-
synthese wird mit einer Temperatur von 98°C einem Vdrme-
ibertrager zugefilhrt und in herkdmmlicher Weise auf 73°C
abgekiihlt. Der gekiihlte Gasstrom wird zur Abscheidung des
Acetaldehyds der weiteren Kiuhlung und der Absorption zu-
zefiihrt, Bei der Kihlung f£81lt ein Kondensatstrom von |
5000 kz/h mit einer Temperatur von 91°C an.

Der Essigsfuregehalt liegt bveil 6,9 . Dieses Kondensat
wird zur Destillation am Kopf einer Kolonne mit 20 Boden
eingespeist. Die Kolonne arbeitet bei Normaeldruck und einer
Sumpftemperatur von 122°C sowie einer Kopftemperatur von
100°C. Die Behelzung erfolgt mittels Dampf in einem Natur-
unlaufverdampfer. Am Sumpf der Kolonne wird ein Strom von
344 kg/h 98,2 diger EssigsBure abgezogen.



 Ausfithrungsbeispiel 2:

Ein Resktionsgasstrom entsprechend Ausfilhrungsbeispiel 1
wird einem WErmeibertrager zugefilhrt und auf 93 e abge=-
kithlt. Es £811t ein Kondemsatstrom von 2200 kg/h mit
einer Temperatur von 95 ©C an. Der Essigsiuregehal? liegt
bei 6,3 %. Das Kondensat wird zur Destillation am Kopf
einer Kolonne mit 20 Bdden eingespeist. Die Kolonne ar-
beitet bei einem Druck von 140 Torr. Die Sumpftemperatur
liegt bei 71 °C, die Kopftemperatur bei 58 °C. Zur Be-
heizung der Kolonne wird dem Umlaufverdampfer das in dem
ersten TErmeiibertrager auf 93 °C abgekiihlte Reaktionsgas
zugefihrt, das sich auf 78 ¢ abkiihlt, wobei ein weiterer
Teil auskondengiert. Das aus dem Umlauserdampfer aus-
tretende Reaktionsgas wird zur Abscheidung des Acetal=-
dehyds der weiteren Kithlung und der Absorption zugefiihrt.

Am Sumpf der Kolomne wird ein Produktstrom von 139 kg/h
mit einem Essigsiuregehalt von 98,2 % abgezogen.-Die
Briden am Kopf der Kolonne werden mittels eines mit Treib-
dampf betriebenen Injektors abgezogen, der auch die Ein-
stellung des gewlinschten Druckes ermoglicht.



Erfindungsanspruch

1)

2)

3)

Verfahren zur Gewinnung von Essigsflure aus dem Regktions-
gasstrom der Aoetaldehydsynthese,gekennzeichnet dadurch,
daB von dem Reaktionsgasstrom in einer Kihlstufe etwa
10-60 %, vorzugsweise jedoch 15-30 % kondensiert werden,
das erhaltene Kondensat danach einem der obersten Boden
einer mindestens 15 praktischen Bdden enthaltenden Ko-
lonne zugefiihrt und dort in der Welse destilliert bzw.
rektifiziert wird, daB die Hauptmenge des Wassers zu-
sammen mit den organischen Verunreinigungen liber Kopf
abdestilliert und am Sumpf eine hochkonzentrierte,
mindestens 98 %ige Essigsture anfdllt.

Verfahren gemidB Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB
die Kolonne mit einem Riicklaufverh&linis von O bis 2
und mit Driicken von 100 bis 800 Torr gefahren wird.

Verfahren gemidf Punkt 1 und 2, gekennzeichnet dadurch,
daf die Kolonne unter reduziertem Druck gefahren und mit
dem die Kilhlstufe verlassenden .Reaktidnsgassﬁrom beheizt
wird.
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