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Titel der Erfindung

Verfahren zur Gewinnung von Alkohol aus wHBrigen
Losungen '

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Ge-

winnung von Alkohol, insbesondere Feinsprit aus
wiBrigen Ldsungen, spezie11>Gdrungsmaisohen, durch
Entgasung der Maische und Aufkonzentrierung der, Ver-
unreinigungen in einer Vorlaufkolonne sowie durch
nachfolgende Destillation und Rektifikation. Dabei
wird von der aus der Vorlaufkolonne entnommenen, ge=
reinigten und auf Siedetemperatur erwirmten laische
ein angereichertes Alkohol~Wasser-Gemisch abgetrennt,
nachfolgend kondensiert und schlieBlich als Flilssig-
keitseinlauf in die Rektifizierkolonne geleitet, um
in das Kopfprodukt Feinsprit und das Sumpfprodukt
alkoholfreies Wasser aufgetrennt zu werden. Derartige
Verfahren finden Anvwendung zur Herstellung von
Alkohol als Trinkalkohol, als pharmazeutischer und

" chemischer Grundsioff und als Treibstoff.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Bekannterweise wird die Gérungsmaische in einer
Destillationskolonne in ein alkoholfreies Sumpfpro-
dukt, genannt Schlempe, und.ein‘alkoholahgereichertes
Kopfproduki aufgetrennt, das kondensiert und einer

nachgeschalteten-Rektifiiierkolonne zugeleitet wird,
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wo eine Auftrennung in konzentrierten Alkohol, ge-

2

~ nannt Feinsprit, und ein alkoholfreles Wasser, ge-
nannt Iutterwasser, erfolgt. In elner welteren
Kolonne, die entweder vor -oder hinter der Destilla-
tionskolonne angeordnet sein kann, werden die leicht
siedenden Verunreinigungen abgetrieben, aufkonzen-
triert und iiber den Kopf der Kolonne ausgetragen.
Eine zusatzliche Wasserzugabe zur Auswaschung von
Alkohol aus den 1elchtvs1edenden Verunreinilgungen

im Obertell dieser Kolonne ist von Fall zu Fall vor-
gesehen. ‘ _ )
Verfahren dieser Art sind mit einem erheblichen
Warne- bzw. Heizdampfverbrauch verbunden, da das

in der Destillationsk crolonne abgetriebene Alkohol-
Wasser-Gemisch verdampft wird und der in der Rekti-
lelerkolonne abgetriebene TFeinsprit einschlieBlich
der 4- big 5fachen Riicklaufmenge 3zu verdampfen sind.
Andererseits stellt sich ein erheblicher Kiilhlwasser-
verbrauch ein, da schlieBlich das gesamte verdampfte
Produkt kondgnsiert werden wuB.

zur Verminderung des Heizdampfverbrauches werden Ver-
fahren beschrleben, bei denen die Briidenddmpfe der
Destlllatlonskolonne direkt als Einlaufprodukt in die
Rektifizierkolonne geleitet werden. Dabei sind aller-
dings Moglichkeiten einer Ausschleusung von Verun-
reinigungen nicht gegeben. Weiterhin ist als Begleit-
erscheinung der dampfformlgen Elnlaufzugabe ein er=-
heblicher Hehraulwand an Boden und eine Rucklau-—

" erhShung in der Rektifizierkolonne notwendig, so daB
diese Verfahren insbesondere zul Herstellung von
Feinsprit als Trinkalkohol nur in den wenigsten F&l-
len eine praktische Anwendung finden. |

Weiterhin ist geméB.AS 2 043 976 eine Msglichkelt
der teilweisen Ausnutzung der Kondensationswdrme der
Briidendimpfe der Destillationskolonne zur indirekten
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Beheizung der Rektifizierkolonne bekannt, wobel die
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Ausnutzung der Briidenwdrme durch die erforderlichen
Temperaturdifferenzen zwischen der Briidendampf-
temperatur der Destillationskolonne und der Flus-
sigkeitstemperatur in der Rektifizierkolonne be-
grenzt ist. Ausgehend von einer erforderlichen Tem-
peraturdifferenz ist auch die Anordnung eines Ver-
dampfungskondensators im Oberteil der Rektifizier-
kolonne im Bereich von Rﬁckléufflﬁssigkeit mit
einem liesseanteil von 70 bis 90 % Masse Alkohol
festgelegt. Cas 40 % der in den Briidenddmpfen der
Destillationskolonne zur Verfligung stehenden Wirme
lassen sich zur Beheizung der Rektifizierkolonne
nut zen. '

SchlieBlich wird eine Mdglichkeit angegeben, an-
fallendes Sumpfprodukt der Rektifizierkolonne, ge-
~nannt Lutterwasser, zu entspannen und mittels der
Briiden der Destillationskolonne iiber indirekte Be-
heizung teilzuverdampfen, wobel der mit niedrigem
Druck anfallende Dampf mittels Dampfstrahlverdichter
auf ein hoheres Temperatur- und Druckniveau gebracht
wird, so daB er zur Beheizung der Rektifizierkolonne
eingesetzt werden kann. Weitere ca. 30 % der in den
Briiden der Destillationskolonne anfallenden Konden-
sationswdrme lassen sich auf solche Art nutzen.

Um die zur Verfiligung stehende Wérmemenge der Briliden
der Destillationskolomne restlos zur Behelzung der
Rektifizierkolonne zu nutzen, wird weiterhin vorge-
schlagen, eine Brildenkompression mittels eines Brii-
denkompressors vorzunehmen, eine LOsung, die einen
Skonomisch nicht vertretbaren energetischen sowie
apperativen Aufwand nach sich zieht.

Letztlich bleibt noch zu érwihnen, dafB der Betrieb
der Rektifizierkolonne vorranglg unter Normaldruck
erfolgt, was mit einer hohen SumpIftemperatur von
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liber 1OO °¢ verbunden ist, die zur Bildung von fliich-

-tigen Zersetzvngspfodukten beltragt die sich in

Spuren unginstig auf den Geruch sowie auf den Ge-
schmack deu Felnsprlts auswirken.

Ziel der Erfindung

Das Ziel der BErfindung besteht ‘darin, aus einer alko-
holhaltigen waBrigen Losung, beispielsweise Girungs-
maische, mit Hilfe einer Destillations- und Rektifi—

kationskolonne Alkohol, vorrangig Felnsprit, abzutren-

‘nen, wobeil sich dieser ProzeB unter geringem energeli-

gchem und apparativem Aufwand vollziehen muB.

Darlegung des WeSens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein geelgne-
tes Verfahren zu schaffen, mittels dessen Abwirme,
insbesondere Briidenkondensatlonswdrme zur Behei zung
der Rektifizierkolonne in einem sehr hohen Umfang
genutzt wird, die Ausschleusung von Verunreinigungen
vor der Rektifizierkolonne gewshrleistet ist sowle
eine Bildung von st@renden'Verunreiniguhgen in der
Rektifizierkolonne vermieden wirde. ’

Diese Aufgabe wird dadurch geldst, indem die Destil-
1ationskolonne unter normalem oder geringem Uber-~
druck und die Rektifizierkolonne mit Unterdruck be-
trieben werden, wobei der Unterdruck so festgelegt

'ist, daB eine Beheizung und Teilverdampfung des Flis-

31gke1tsstromes der Rektifizierkolonne untefhalb des
Einlaufs bei Kondensation des uberw1emenden Teils
der Briidendsmpfe der Destillationskolonne und bel

susreichender Temperaturdifferenz gegeben iste

AuBerdem w1rd der verbleibende geringere Peil nlcht—
kondens1ertef Brudendample der Destillationskolonne
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einschlieBlich der fliichtigen Verunreinigungen in

“den Sumpf einer Vorkolonne eingegeben, wo die

Maische auf Siedetemperatur erhitzt und entgast
wird und d1e fliichtigen Verunrelnlgumgen aus der
Maische mlt den nichtkondensierten Dfudendampl—
resten der Destillationskolonne aufkonzentriert
werden. Des weiteren wird der bei der Entspannung
des Sumpfproduktes der Rektifizierkolonne und durch
die indirekte Beheizung dieses entspannten Produk-
tes infolge teilwelse kondensierender Briiden der

‘Rektifiszierkolonne entstehende Dampf niedrigeren

Druckes einem Treibdempf hoklteren Druckes zugesetzt,
wodurch der so gebildete Iiischdampf zur direkten
oder indirekten Sumpfbeheizung der Rektifizier-
kolonne Verwendung findet.

Neben der vollstindigen Nutzung der Brildenkonden-
sationswirme der Destillationskolonne und der teil-
veisen Wutzung der Briidenkondensationswdrme der
Rektifigzierkolonne wird durch die Vakuunfahrweise
der Rektifizlerkolonne garantiert, daB sich keine
gualititsmindernden fliichtigen Verunreinigungen
durch'thermische Prozesse in der Rektifizierkolounne
bilden.

Ausfiilhrunesbeilspiel

Die Erfindung wird nun anhand eines Ausfithrungsbei-~

- spieles ndher erlEutert.

In einer Vorlaufkolonne 1,. dne arn Kopr mit Normal-
druck betrieben wird, werden 10 000 kg/n Girungs=-

maische nit 8 liasseprozent Alkohol eingeleitet, die
bereits durch Abwirme aus dem System aufl 75 °C er-

hitzt wurde.

Tunmehr wird die Haische.um'weitere 15 ¢ aur S0 °¢
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- erwirmt, so daf die alkoholhaltigen, leicht fliich-
tigen Bestandteile in dén Kopf der Vorlaufkolonne 1

6

abwandern. Bei einer Einstellung des Riicklaufver-
hilinisses von R = 5 kg Riicklauf/kg Ausschleusung |
werden in geringer Men@e von 2 kg/h lelchtfluchtlge
aufkonzentrlerte Verunrelnlgungen abgenommcn.

Die vorgewermte und von Llucntlgen Bestandtellen be-
freite Maische gelangt aus dem Sumpf der Vorlaufe
kolonne 1 fiber ein Ablaufrohr direkt auf den

obersten Boden der Destillationskolonne 2, die mit
einem Kopfdruck von O,f25 iPa betrieben wird. Aus der
Destillationskolonne 2 entweicht iiber den Kopf als
Briden mit 95 °C ein angereichertes Alkohol-Wasser-
Gemisch von 228 kg/h und 56 Masseprozent Alkohol,
_wohingegen im Sumpf der Destillationskolonne 2

1010 kg/h alkoholfreies Produkt als Schlempe bel
einer Temperatur von 110 °¢ abgezogen werden. Die
Destillationskolonne 2 wird direkt mit 178 kg/h Misch-
dampf von 0,15 MPa behelzt, welcher iiber einen Dampfl-
strahlapparat 3 gus 121 kg/h Treibdampf von 1,0 MPa
und 47 kg/h Jusatzdempt gebildet wird, wobei der Zu-
satzdampf bei Entspannung des Sumpfproduktes Schlem-
- pe auf einen Druck von 0,06 liPa, verbunden mit

einer Abkiihlung von 110 °¢ auf 85 C entstehte.

Die Briiden der Destillationskolonne 2 gelangen in den -
Verdampfungskondensator 4, in dem sile zun Uherwie=
'genden Teil, nimlich zu 72 lasseprozent, kondensiert
werden. Thre Kondensationswirme wird durch indirekten

, Warmeaustausch an den unterhalb des Produkteinlaufs
der. Rektifizierkolonne 5 entnommenen Fliissigkeits-
strom 6 abgegeoen, der sich aus Riicklauffliissigkeit
und Einlauffliissigkeit zusammensetzt. Der Flilssig-
keitsstrom wird hierbei als teilverdampfter Produkt-
strom nach dem indirekten Wairmeaustausch erneut in
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AHOhe der Entnahmesteclle der Rektifizierkolonne 5
zugefiihrt.

Infolge der Warmeabgabe von 72 kW kondensieren

164 kg/h Bfuden, die bei einem Alkcholgehalt von
48 Tlasseprozent in die mit einem Kopfdruck von
0,07 MPa betriebene Rektifizierkolonne 5 einflie-
Ben. In der Rektifizierkolonne 5 wird aus der
eingeleiteten alkoholangereicherten FPlilssigkeit
mit einem Rﬁgklaufverhéltnis von R = 4 kg Rick=-
laufprodukt/kg Kopfprodukt das Kopfprodukt Fein-
sprit mit 82,7 kg/h sowie 94 Masseprozent Alkohol
und 70 °C als Seitenstrom 7 abgetrennt. Zur Be-
heizung der Rektifizierkolonne 5 werden zusdtzlich
zur beschriebenen Behelzung mit dem Briliden der Destil-
"lationskolonne 46 kg/h Heizdampf in den Sumpf der
Rektifizierkolonne 5 eingeleitet. Auf Grund der
Entspannung von alkoholfreien Sumpfprodukt der Rek-
tifizierkolonne 5 auf 0,025 MPa, zum Beispilel in
cinem Fallfilmverdampfer 8, verbunden mit gleich-
zeitiger Abkithlung von 95 °¢ auf 65 °C und einer
zusgtzlichen indirekten Beheizung der entspannten
Pliissigkeit durch Briiden der Rektifizierkolonne 5
lassen sich 14 kg/h Zusatzdampf herstellen, die
tber einen Dampfstrahler 9 mit 32 kg/h Treibdampf
von 1,0 MPa auf 46 kg/h Mischdampf von 0,1 MPa und
100 °c verdichtet werden und als Helzdampf zur Be-
heizung der Rektifizierkolonne 5 zur Verfligung
stehen. ‘

- Der geringere Teil der Briiden der Destillationskolon-
ne 2 mit 64,6 kg/h und einem Alkoholgehalt von 77
Masseprozent wird aus dem Verdampfungskondensator 4
dampffdrmig abgezogen und in die Vorlaufkolonne 1
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zur Aufheizung der Maische'geléitet. Hierbel werden
geringe Mengen leichtfliichtiger Bestandteile in dem
Kopf der Vorlaufkolonne 1 aufkonzentriert und ent-
fernt, wihrend der groBere Tell kondensiert und mit
der Maische aus dem Sumpf der Vorléufkolonne 1 tber
ein Ablaufrohr 10 direkt auf den obersten Boden 11
 der Destillationskolonne 2 kommte Die Zusammensetzung
der auf den obersten Boden 11 der Destillationskolonne
2 gefﬁhrten'Flﬁssigkeit von 1062 kg/h ist durch 12

Mas seprozent Alkohol gegeben.

‘Durch das erLlndungugemaBe energlesparende Verfahren
igt es mbglich, mit 2,1 kg Helzdampf von 1,0 MPa 1 kg
Feinsprit aus Géruhgsmaische mit éinem Alkoholantell’
von mehr als 8 Masseprozent herzustellen.

Als weiterer Vorteil des Verfahrens stellt sich die.
Moglichkeit dar, ein qualitdtemiBig besonders gutes

Produkt Feinsprit zu erzeugen durch folgende MaBnah-
‘men: ' o

-~ Ausschleusung von leichtfliichtigen Verunreinigungen
aus der Maische und den alkoholreichen Dimpfen der
Destillationskolomne 2 in der Vorlaufkolonne 1

- Vermeidung der Neubildung von Verunreinigungen
durch thermische Prozesse infolge des Betriebes
der Rektifizierkolonne 5 mit Vakuum und nledrlgen
Temperaturen

- Separater Abzug des Kondensates der Briiden der

" Rektifigzierkolonne 5, das bel zusdbtzlicher in-
direkter Beheizung der entspannten Sumpfprodukt-
flilssigkeit der Rektifizierkolonne 5 gebildet wird,
und in. dem schwersiedende Verunreinigungen aufl-
treten, sowie Anwendung eines zusdtzlichen Abzuges
von fuseldlreichem Produkt als Seltenabzug 12.
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Neben der vollstindigen Nutzung der Briidenkonden-

~ sationswdrme der Destillationskolonne 2 und teil-
weisen Wutzung der Briidenkondensationswirme der
Rektifizierkolonne 5 wird durch dieses Verfahren |
gewdhrleistet, daf ein von Verunreinigungen freier
Feinsprit von hoher Qualitdt unter beachtlicher
Energieeinspafung hergestellt wird.
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_Erfindungsanspruch

1. Verfahren sur Gewinnung von Athanol, insbesondere
Feinsprit, aus waBrigen LOsungels speziell Garungs-
maischen, durch Entgasung der Maische und Konzen~
~trierung der Verdnreinigungen in einer Vorlauf-
kolonne durch nachfolgende Destillation und Rekti-
eixation, wobei in der Destillationskolomne aus der
der Vorlaufkolonne entnommenen, gereinigten und auf
Siedetemperatur erwdrmten Maische ein angereichertes
Alkohol-Wasserdampf~Gemisoh abgetrennt, das nach-
folgend kondensiert und als Fiﬁssigkeitseinlauf in

" sie Rektifizierkolonne geleitet wird, um in das
Kopfprodukt Feinsprit und das Sumpfprodukt alkohol—
freles Wasser aufgetrennﬁ 7 werden, dadurch gelkenn-
seichnet, daB die Destillationskolonne (2) am
Dampfeaustritt mit einem {iberdruck von 0,12 bis

0,14 MPa und'die Rektifizierkolonne (5) am Dampfe-
gustritt mit einem Unterdruck von 0,06 bis 0,08 1Pa
betrieben und die Brudendémpfe der Destillations-~
kolonne (2) zum groRten Teil, vorzugsweise 60 bis
BO'Maséeprozentg ihre Kondensationswirme durch Teil—
kondensation und indirekten Warmeaustausch an den

- unterhalb des Produkteinlaufs der Rektifizierkolonne
(5) entnommenen, aus Riicklauf- und Binlauffliissig-
keit bestehenden Flilssigkeitsstrom (6) abgegeben

" und der Pliissigkeitsstrom (6) teilverdampft etwa 1n
Hohe der Flﬁssigkeitsentnahmestelle wieder der
Rektifizierkolonne (5) zugefiihrt wird.

o,Verfahren zur Gewinnung von fthanol, insbesondere
Peinsprit, aus wifrigen Ldsungen gemiB Punkt 1,
gekennzeichnet dadurch, daB der nicht kondensierte,
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geringéré~Teil (vorzugsweise 30 bis 40 Masseprozent)
der BriidendZmpfe in den Unterteil der Vorlaufkolonne
(1) eingegeben wird.

Verfahren zur Gewinnung von Kthanol, insbesondere

Feinsprit, aus widfirigen LOsungen gemdB Punkt 1,

- gekenngzeichnet dadurch, dal die Rektifizierkolonne

(5) direkt oder indirekt im Sumpf mit aus Treibdampf
hoheren Druckes und Zusatzdampf niedrigeren Druckes
bestehendem Heizdampf beheizt und der Zusat zdampf

‘durch indirekte Wirmeiibertragung der Kondensations-

 wirme teilkondensierender Briiden der Rektifizier-

kolonne (5) an entspanntes Sumpfprodult der Rektifi-
zierkolonne (5) oder Heizdampfkondensat bei Teilver-
dampfung erzeugt wird, wobei der Druck des Zusatz-
dampfes einer zugehOrigen Sattdampftemperatur ent-
spricht, die unter der Temperatui, vorzugsweise 2 bis
15 K der kondensierenden Briiden der Rektifizierkolon-
ne (5) liegt. '

Hierzu 1 Blatt Zeichnungen
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