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(57) Zusammenfassung: Zur Herstellung von 2,5-Dimethyl-
hexan-2,5-diol (DHAD) durch radikalische Addition von Iso-
propanol an Acetylen wird Acetylen bei einer Temperatur
zwischen +8 und -30°C und einem Druck von 2 bis 20 bar
in einem Gemisch von Isopropanol und einem beim Zerfall
tert.-Alkoxi-Radikale bildenden Peroxid absorbiert, bis ein
Molverhaltnis Acetylen : Isopropanol : Di-tert-butylperoxid
von 1 :15-25 : 0,2-0,6 erreicht ist, das erhaltene Gemisch
wird kontinuierlich bei 150 bis 220°C und einem Druck von
30 bis 100 bar umgesetzt und das erhaltene Produktge-
misch wird kontinuierlich durch fraktionierte Destillation
aufgetrennt und gebildetes 2,5-Dimethylhexen-3-diol-2,5
(DHED) in der Fraktion DHAD/DHED zu DHAD hydriert.
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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfah-
ren zur Herstellung von 2,5-Dimethylhexan-2,5-diol
durch radikalische Addition von Isopropanol an Ace-
tylen.

[0002] Acetylen nimmt in der chemischen Industrie
eine wichtige Rolle als Ausgangsstoff fur eine Viel-
zahl von Syntheseprodukten ein. Verfahren zur radi-
kalischen Addition von Isopropanol an Acetylen sind
in der Literatur bereits seit langer Zeit bekannt. Cy-
winski und Hepp beschreiben in J. Org. Chem. 30,
3815 (1965) die Addition von Isopropanol an Acety-
len unter Verwendung von Di-tert.-butylperoxid als
Radikalstarter. Die Umsetzung erfolgt in einem Hoch-
druckautoklaven unter Bildung des Monoaddukts
3-Hydroxy-3-methylbuten (MBE) als Hauptreaktions-
produkt.

[0003] USP 3,304,247 offenbart die radikalische
Umsetzung von Acetylen mit Isopropanol unter Bil-
dung von 2,5-Dimethyl-hexan-2,5-diol. In dem dort
beschriebenen Verfahren wird Acetylen in reiner
Form in einem Autoklaven auf das Isopropanol auf-
gepresst.

[0004] Die Umsetzung von reinem Acetylen unter
Druck stellt ein grofdes sicherheitstechnisches Pro-
blem dar, da das hochreaktive Gas sich leicht explo-
sionsartig zersetzt. (Chem.-Inc. Tech. 66 (1994),
1389-1392; Res. A. Miller. Acetylen, Ernest Ben Li-
mited 1965, Vol. 1, 485-506). Fur Umsetzungen von
Acetylengas sind daher aufwandige Sicherheitsvor-
kehrungen notwendig. L. M. Savitskaya et al. be-
schreiben in Chem. Abs., 1978, 88, 157743 Mdglich-
keiten zur Verzogerung der explosiven Zersetzung
von Acetylen durch Zugabe verschiedener Additive.
Solche Zusatze kénnen sich jedoch zum einen fir die
gewinschte Reaktion als stdrend erweisen, zum an-
deren sind fur ihre spatere Entfernung aus dem Re-
aktionsprodukt zum Teil aufwandige Reinigungs-
schritte notwendig.

[0005] Verfahren zur Herstellung von Alkindiolen
durch Umsetzung von gasférmigem Acetylen in Ge-
genwart von basischen Alkalimetallsalzen als Kataly-
satoren mit Aldehyden oder Ketonen werden in EP 1
055 655 und DE 199 24 020 beschrieben. Die auf die-
se Weise hergestellten Alkindiole kénnen in einem
anschlieBenden Hydrierungsverfahren beispielswei-
se mit Wasserstoff und Raney-Nickel wie in CN
1,247,181 beschrieben, zu DHAD weiter umgesetzt
werden.

[0006] Die bei der Umsetzung von reinem gasformi-
gen Acetylen notwendigen Sicherheitsmalinahmen
sind mit sehr hohen Kosten und einem grof3en appa-
rativen Aufwand verbunden, wobei die Zersetzung
dennoch nicht vollstandig ausgeschlossen werden
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kann.

[0007] USP 5,726,321 offenbart ein Verfahren zur
Durchfiihrung von Gas/Flissig-Reaktionen unter
Vermeidung einer kontinuierlichen Gasphase. Auf die
dort beschriebene Weise ist das Verfahren jedoch
nur fir batchweise Umsetzungen geeignet.

[0008] J. Nedwick empfiehlt in Ind. Eng. Chem.
Proc. Design & Dev. 1 (1962), 137-141, Acetylen zu-
nachst in einer getrennten Losestation zu I6sen. Die-
ses Verfahren wird flir die Vinylierung von Alkoholen
und basenkatalysierte Reaktionen von Acetylen be-
schrieben. Radikalisch verlaufende Additionen wer-
den jedoch nicht erwahnt.

Aufgabenstellung

[0009] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist die
Bereitstellung eines Verfahrens zur Herstellung von
2,5-Dimethyl-hexan-2,5-diol (DHAD) in einem siche-
ren Prozess mit guten Ausbeuten an DHAD und mdg-
lichst geringer Nebenproduktbildung.

[0010] Die Aufgabe wird erfindungsgemall geldst
durch ein Verfahren zur Herstellung von DHAD durch
radikalische Addition von Isopropanol an Acetylen,
dadurch gekennzeichnet, dass
a) Acetylen bei einer Temperatur zwischen +8 und
—30 °C und einem Druck von 2 bis 20 bar in einem
Gemisch von Isopropanol und einem beim Zerfall
tert.-Alkoxi-Radikale bildenden Peroxid absorbiert
wird bis ein Molverhaltnis Acetylen : Isopropanol :
Peroxid von 1 : 15-25: 0,2-0,6 erreicht ist,
b) das erhaltene Gemisch kontinuierlich bei 150
bis 220 °C und einem Druck von 30 bis 100 bar
umgesetzt und
c) das erhaltene Produktgemisch kontinuierlich
durch fraktionierte Destillation aufgetrennt und ge-
bildetes 2,5-Dimethyl-3-hexen-2,5-diol (DHED) in
der Fraktion DHAD/DHED zu DHAD hydriert wird.

[0011] Das neue Verfahren kann wie folgt durchge-
fuhrt werden:

Acetylen wird auBerhalb des Reaktors beispielswei-
se in einer Losestation in Isopropanol gelést. Durch
den Einsatz von Acetylen in verdinnter Lésung in
Isopropanol wird erfindungsgemal das sicherheits-
technische Problem der Umsetzung von Acetylen un-
ter Druck gel6st.

[0012] Die Acetylenabsorption erfolgt dabei vor-
zugsweise bei einem Druck im Bereich von 2 bis 20
bar und einer Temperatur zwischen -30 und +8 °C.
Besonders bevorzugt ist ein Druck von 10 bis 12 bar
und eine Temperatur zwischen —15 und +5 °C.

[0013] Das Acetylen kann mittels seines Eigen-
drucks beispielsweise in einer Absorptionskolonne in
dem Loésungsmittel gelost werden. Bevorzugt wird
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das Acetylen Uber eine Injektorpumpe angesaugt
und dann in einem gekuhlten Lésungsmittel geldst.
Fir das Einspeisen des Acetylens eignet sich beson-
ders eine Strahldise (z.B. Venturi). Die Strahldise
hat den Vorteil, dass das im Mitteldruckbereich be-
reitgestellte Acetylen kontiniuierlich in einem System
mit héherem Betriebsdruck geldst werden kann. Der
Druck sollte deutlich héher sein als der Sattigungs-
druck des Acetylens bei gegebener Temperatur.

[0014] Dadurch wird die Gefahr des Ausgasens
stark vermindert.

[0015] Ein effektiver Ubergang des Acetylens in die
Lésung kann durch Ruhren beispielsweise mit einem
Magnetruhrer, wirkungsvoller mit einem Begasungs-
rihrer oder durch Erzeugung feinerer Gasblaschen
erreicht werden. Bevorzugt wird das Lésungsmittel
im Kreislauf gepumpt. Auf diese Weise ergeben sich
kurze Lésungszeiten und Totzonen mit ausgegastem
Acetylen werden vermieden.

[0016] Die Loslichkeit von reinem Acetylen in Isop-
ropanol ist auler von Druck und Temperatur auch
von der Anwesenheit von Losungsvermittlern abhan-
gig. Gemal der vorliegenden Erfindung kann dem
Gemisch ein solcher Ldsungsvermittler zugegeben
werden, bevorzugt handelt es sich dabei um Aceton.
Durch Zusatz von 1 bis 5 Mol Aceton bezogen auf 1
Mol Acetylen lasst sich sowohl die Menge des pro Vo-
lumen erzeugten DHAD durch Verbesserung der
Loslichkeit des Acetylens erhdhen als auch die Men-
ge an stérendem Nebenprodukt DHED verringern.
Am gunstigsten sind ca. 2 bis 4 Mol Aceton. Bei-
spielsweise betragt die Loslichkeit bei -5 °C und 2
bar 1,0 Gew.-% und erhéht sich in einem 1 : 1 Isopro-
panol : Aceton Gemisch auf 5,8 Gew.-%.

[0017] Wie von Serebryakov et al. in Z. Org. Chim.
9 1606, 1617 (1973) beschreiben verringert der Zu-
satz von Aceton im Ldsungsmittel aul3erdem die Bil-
dung des Nebenproduktes DHED, verlangsamt aber
auch die Reaktion. Erfindungsgemalf wird die Ace-
tonmenge so gewahlt, dass sich ein vorteilhaftes Ver-
haltnis zwischen Selektivitdt und Raum-Zeit-Ausbeu-
te ergibt. GemaR der vorliegenden Erfindung enthalt
das Gemisch bis zu 5 mol Aceton pro Mol Acetylen.

[0018] Als Initiator fur die radikalische Addition von
Isopropanol an Acetylen gemafR der Erfindung wird
ein Peroxid zugegeben, das beim Zerfall tert.-Alkoxy-
radikale erzeugt. Bevorzugt wird Di-tert.-butylperoxid
eingesetzt. Die Zugabe des Peroxids kann vor oder
nach dem Einbringen von Acetylen erfolgen. Je ge-
ringer die Konzentration des eingesetzten Peroxids
ist, umso hoher ist die Selektivitat. Die Peroxidkon-
zentration wird erfindungsgemal so gewahlt, dass
ein Optimum  zwischen  Selektivitdt  und
Raum-Zeit-Ausbeute erzielt wird.
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[0019] Acetylenzufuhr erfolgt erfindungsgemanl so-
lange bis ein Molverhaltnis Acetylen : Isopropanol :
Peroxid von 1 : 15-25: 0,2-0,6, bevorzugt 1 : 17-19
: 0,3-0,5 erreicht ist.

[0020] Die Kontrolle der absorbierten Acetylenmen-
ge kann beispielsweise durch eine Durchflussmes-
sung des Acetylens in der Zulaufleitung erfolgen. Die
Mengenzufuhr an Acetylen wird derart gewahlt, dass
die Konzentration an Acetylen unterhalb der maxima-
len Ldslichkeit bei gegebener Temperatur und Druck
liegt. Vorzugsweise erfolgt dies durch ein Regelsys-
tem bestehend aus Durchflussmessung und Dosier-
ventil. Zusatzlich kann eine Konzentrationsiiberwa-
chung des Acetylens im Abnahmestrom erfolgen.
Eine technische Moglichkeit besteht durch eine opti-
sche Analysenmethode, beispielsweise durch Ra-
manmessung der Absorptionsbande des Acetylens
bei 1962 cm™.

[0021] Die nach dem oben beschriebenen Verfah-
ren gemal der Erfindung hergestellte Acetylenlo-
sung lasst sich sicher handhaben. Das Gemisch wird
anschlieBend kontinuierlich zur Reaktion gebracht.
Hierflr kann beispielsweise dem Eduktgemisch ein
der zudosierten Menge gleicher Teilstrom entnom-
men werden.

[0022] Die Umsetzung kann in jeder geeigneten Re-
aktionsapparatur durchgefiihrt werden, die den bené-
tigten Drucken standhalt. Vorzugsweise wird die Um-
setzung in einem Roéhrenreaktor durchgefihrt.

[0023] Die erfindungsgemafle Umsetzung wird bei
einer Temperatur zwischen 150 und 220 °C und ei-
nem Druck von 30 bis 100 bar durchgefihrt, bevor-
zugt liegt die Temperatur zwischen 170 und 190 °C
und 50 bis 70 bar. Bei diesen Bedingungen erfolgt
eine ausreichend schnelle Zersetzung der Radikal-
quelle und es wird eine hohe Produktivitat erreicht.

[0024] Beider radikalischen Anlagerung von Isopro-
panol unter den erfindungsgemafen Bedingungen
entsteht als Zwischenprodukt MBE, welches ein wei-
teres Isopropanol unter Bildung von DHAD addieren
kann. Die Verweilzeit in dem Reaktor wird bevorzugt
so gewahlt, dass der Umsatz 100 % bezuglich des
eingesetzten Acetylens und des eingesetzten Pero-
xids betragt. Bevorzugt sollte auch das Zwischenpro-
dukt MBE weitestgehend umgesetzt werden. Die
Verweilzeit betragt erfindungsgemafl etwa 2 bis 30
Minuten, bevorzugt etwa 2 bis 15 Minuten und beson-
ders bevorzugt etwa 2 bis 5 Minuten.

[0025] Eine optimale Radikalkonzentration wahrend
der gesamten Verweilzeit kann erfindungsgeman
durch Regelung der Temperatur gewahrleistet wer-
den. Mit einer automatischen Temperaturregelung fur
die einzelnen Reaktorabschnitte kann ein geeignetes
Temperaturprofil ausgebildet werden. So kann bei-
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spielsweise verhindert werden, dass sich durch zu
hohe Temperaturen im vorderen Teil des Reaktors
eine Uberkonzentration an Startradikalen bildet, die
mit zunehmender Temperatur zu Aceton und weitaus
weniger selektiven Methylradikalen weiterzerfallen,
wodurch die Selektivitat der Reaktion verringert wird.

[0026] Das erhaltene Produktgemisch wird kontinu-
ierlich durch fraktionierte Destillation aufgetrennt.
Uberschiissiges Lésungsmittel Isopropanol sowie die
Nebenprodukte TBA und Aceton kdnnen in einer ers-
ten Stufe abgetrennt werden. Dieses Gemisch kann
weiter aufgetrennt werden in Aceton einerseits und
andererseits Isopropanol/TBA, welche bevorzugt der
Synthese zurlickgefuhrt werden. Die
DHAD/DHED-haltige Fraktion wird bei 40 bis 60 mbar
und 130 bis 135 °C abgetrennt.

[0027] Das bei der radikalischen Synthese von
DHAD als Nebenprodukt gebildete DHED (2,5-Dime-
thyl-hexen-(3)-2,5-diol) kann durch Hydrierung in
DHAD umgewandelt werden, wodurch erfindungsge-
maRk eine Steigerung der Raum-Zeit-Ausbeute er-
reicht wird. Vorzugsweise wird die Hydrierung konti-
nuierlich unter katalytischen Bedingungen durchge-
fuhrt. Die Hydrierung erfolgt bevorzugt mit Wasser-
stoff an einem Palladiumkatalysator in einem organi-
schen Lésungsmittel. Bevorzugt ist das eingesetzte
organische Ldsungsmittel Isopropanol. Besonders
bevorzugt wird die Hydrierung bei 5 bis 15 bar und 90
bis 110 °C durchgefuhrt, am meisten bevorzugt bei
10 bar und 100 °C. Die Nachdosierung des Wasser-
stoffs erfolgt bevorzugt in Abhangigkeit des Reaktor-
drucks, sodass nur die verbrauchte Menge Wasser-
stoff erganzt wird.

[0028] Die Umsetzung des Produkts mit Wasser-
stoff an der Katalysatoroberflache hangt wesentlich
von der Dispergierung des Katalysators und des
Wasserstoffs im Reaktor ab. Dies kann erfindungsge-
mal durch einen Schlaufenreaktor erreicht werden,
durch den das Reaktionsgemisch im Kreislauf gefah-
ren wird. Das Gemisch bestehend aus der Reaktions-
I6sung, Wasserstoff und Katalysator wird in einer be-
vorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung mittels ei-
ner Pumpe uber einen Warmetauscher und eine Fil-
terpatrone einer Strahlpumpe zugefihrt und dort mit
frischem Wasserstoff gemischt und wieder in den Re-
aktor gepumpt. Auf diese Weise kénnen sehr hohe
Phasentransferleistungen ermdglicht werden.

[0029] Die Abfuhr der Hydrierwarme kann in einem
mit Kuhlwasser betriebenen Warmetauscher in der
Reaktionsschlaufe erfolgen. Die Kihlwassermenge
wird vorzugsweise von der Reaktionstemperatur ge-
regelt.

[0030] Das Ldésungsmittel kann anschlieRend bei
Raumtemperatur und verringertem Druck abgetrennt
werden.
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[0031] Die vorliegende Erfindung wird durch das fol-
gende Beispiel naher erlautert.

Ausfihrungsbeispiel
Beispiel:
Einldsen mittels Injektorpumpe

[0032] Das mit einem Versorgungsdruck von 1,5
barl angelieferte Acetylen wurde mittels einer Injek-
torpumpe angesaugt und dann in auf -15 °C gekuhl-
tem Isopropanol, das im Kreislauf gepumpt wird, bei
einem Druck von 4 bar geldst. Das Isopropanol ent-
hielt auBerdem 0,36 Mol (52,6 g) DTBP. Die Konzen-
tration wurde Uber den Acetylendurchfluss kontrol-
liert. Ein Regelsystem bestehend aus Durchfluss-
messung und Dosierventil sorgte fir die Einhaltung
der vorgegebenen Acetylenmenge. Nach dem Ab-
kihlen wurde dem Ldsungsmittelkreislauf ein der zu-
dosierten Menge gleicher Teilstrom entnommen.

Umsetzung im Rohrreaktor

[0033] Diese Mischung wurde mit einer Hochdruck-
pumpe auf 60 bar verdichtet. Mittels der Hubkolben-
pumpe P622 wurde das Eduktgemisch mit einem Vo-
lumenstrom von 1000 I/h durch den Rohrreaktor R
621 (ca. 300 m Lange und 80 | Volumen) gepumpt .
Ein Druckhalteventil hielt den Reaktordruck im einge-
stellten Bereich. Nach Vorwarmung des Edukts mit
dem Produkt im Gegenstrom erfolgte die Aufheizung
und Kuhlung mittels zweier getrennter Thermodl-
kreislaufe, die abschnittsweise entlang des Reaktors
betrieben wurden. Auf diese Art und Weise wurde ein
optimales Temperaturprofil von maximal ca. 180 bis
220 °C erreicht. Die mittlere Verweilzeit betrug 3 bis
5 Minuten. Nach dem Druckhalteventil wurde das hei-
Re Reaktionsgemisch in das Entgasungsgefass B
623 entspannt, wodurch ein Teil des Lésungsmittels
verdampfte und das Reaktionsgemisch abkihlte.

Destillation

[0034] Die Lésung aus dem B 623 wurde Uber einen
Vorwarmer in die Destillationskolonne K 622 ge-
pumpt. Der dampfférmige Teilstrom mit Isopropanol,
Aceton und Methan wurde Uber Kopf abgezogen und
der Destillation K 623 zugefuhrt. Die atmosphérisch
betriebene Kolonne 623 diente zur Auftrennung des
Lésungsmittelanteils in eine Aceton-Kopffraktion und
eine Sumpffraktion aus Isopropanol und TBA, die der
Synthese zurlickgeflihrt wurde.

[0035] Das nicht kondensierbare Methangas wurde
Uber Kopf der Nachverbrennung zugefiihrt. Das
DHAD-haltige Sumpfprodukt wurde halbkontinuier-
lich in der Vakuumkolonne K 624 fraktioniert Uber
Kopf gereinigt, indem zuerst eine Mittelsiederfraktion
(t-Amylalkohol, Pinakol, etc.) bei geringem Vakuum
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abgezogen wurde und anschlieftend das DHAD Uber
Kopf zusammen mit dem DHED bei ca. 10 mbar de-
stilliert und dem B 626 zugefiihrt wurde. Der Hochsie-
deranteil im Sumpf wurde im Anschluss bei Sumpf-
temperaturen bis zu 160 °C ausgeheizt und schlief3-
lich der Entsorgung zugefiihrt.

[0036] Es wurden etwa 88 kg/Stunde DHAD erzielt,
das mit 5,4 kg DHED verunreinigt war. Die destillierte
DHAD/DHED-Fraktion wurde anschlief3end mit Isop-
ropanol zu einer 60 Gew.-%igen Lésung verdinnt
und mittels der Pumpe P 607.9 dem Hydrierschlau-
fenreaktor R 625 zugefuhrt.

Hydrierung

[0037] Als Katalysator diente eine Suspension von 5
Gew.-% Palladium aufgeschlammt in der 10-fachen
Menge an Isopropanol. Die Katalysatormenge wurde
im Schlaufenreaktor im Kreislauf gefahren. Die Hy-
drierung erfolgte unter einem Arbeitsdruck von 8 bar
Wasserstoff bei einer Reaktionstemperatur von 100
°C. Die Verweilzeit des Reaktionsgemisches im Re-
aktor betrug ca. 30 min.

[0038] Die Entnahme des Produktstroms erfolgte
nach dem Kuhlen an einer Filterpatrone, die aus ei-
nem Sintermetall bestand, mittels einer Dosierpum-
pe. Der Sintermetall-Filter 1asst keinen Katalysator in
den austretenden Produktstrom gelangen. Die Ent-
nahmemenge war abhangig von Gewicht des Reak-
tors, das konstant gehalten wurde. Der Prokuktstrom
wurde dann der Destillationseinheit K 626 zur Abtren-
nung des Lésungsmittels zugefihrt.

[0039] Insgesamt betrug die DHAD-Ausbeute ca.
60 %.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von 2,5-Dimethylhe-
xan-2,5-diol (DHAD) durch radikalische Addition von
Isopropanol an Acetylen, dadurch gekennzeichnet,
dass
a) Acetylen bei einer Temperatur zwischen +8 und
—-30 °C und einem Druck von 2 bis 20 bar in einem
Gemisch von Isopropanol und einem beim Zerfall
tert.-Alkoxi-Radikale bildenden Peroxid absorbiert
wird bis ein Molverhaltnis Acetylen : Isopropanol :
Di-tert-butylperoxid von 1 : 15-25 : 0,2-0,6 erreicht
ist,

b) das erhaltene Gemisch kontinuierlich bei 150 bis
220 °C und einem Druck von 30 bis 100 bar umge-
setzt und

c¢) das erhaltene Produktgemisch kontinuierlich durch
fraktionierte Destillation aufgetrennt und gebildetes
2,5-Dimethylhexen-3-diol-2,5 (DHED) in der Fraktion
DHAD/DHED zu DHAD hydriert wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
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zeichnet, dass die Absorption des Acetylens bei +5
bis —15 °C und 10 bis 12 bar durchgefihrt wird.

3. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass man das
Acetylen durch eine Venturi-Duse in das Reaktions-
gemisch einflhrt.

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass ein Bega-
sungsrihrer verwendet wird.

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das L6-
sungsmittel im Kreislauf gepumpt wird.

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass bis zu 5
mol Aceton pro Mol Acetylen zugegeben werden.

7. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dass das als Initiator verwendete
Peroxid Di-tert.butylperoxid ist.

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass man ein
Molverhaltnis Acetylen : Isopropylalkohol : Peroxid
von 1:15-25:0,2-1,0 einstellt.

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass man die
Umsetzung des Acetylen-haltigen Gemisches in ei-
nem Roéhrenreaktor durchfihrt.

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass man die
Umsetzung des Acetylen-haltigen Gemisches bei
170 bis 190 °C und 20 bis 70 bar durchfihrt.

11. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die Ver-
weilzeit in dem Reaktor 2 bis 30 Minuten betragt.

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die Ver-
weilzeit in dem Reaktor 2 bis 15 Minuten betragt.

13. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass die Ver-
weilzeit 2 bis 5 Minuten betragt.

14. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass die Tem-
peratur in dem Reaktor automatisch geregelt wird
durch abschnittsweise entlang des Reaktors betrie-
bene Temperaturregelungen.

15. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass man aus
dem Produkt Uberschissiges Isopropanol und gebil-
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detes Aceton und Tert-butylalkohol in erster Stufe ab-
destilliert.

16. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass man die
DHAD/DHED-Fraktion bei 40 bis 60 mbar und 130
bis 135 °C abdestilliert.

17. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass man die
Hydrierung von DHAD mit H, und Pd in einem orga-
nischen Lésungsmittel durchfihrt.

18. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn-
zeichnet, dass als Ldsungsmittel Isopropanol ver-
wendet wird.

19. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, dadurch
gekennzeichnet, dass man die Hydrierung bei 5 bis
15 bar und 90 bis 110 °C durchfiihrt und das L6-
sungsmittel bei Zimmertemperatur und verringertem
Druck abdestilliert.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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