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Dr. Paul Herold, Dr. K&rﬂ.ﬁm@kaﬁﬁmﬂ D, Rudolf Groger

in Leuna, Kr. Merseburg,

) 1
sind als Erfinder genannt worden.

+

L G.Farbenin&ustrie Akt .-Ges. in Frankfurt, Maiﬁ

Qfahr_en an Reinigung von Alkcholen_

. Pautentiert im Deutschen Reiche vom 4. Angust 1'93? &b -

Fatenler teﬂung bekanntgemacht am 20. Sepiember 1540

Gt:maB §2 Abs. 2 der Vemrdmmg vom 28. April 1938 st die Erklirung abgem.bun worden,
‘Juf sich der Schutz auf das Land Oaf.f-rreich e:atrct.&'en soll :

. Durch éynthesa, durch Ginmg oder durch
Holzverkohlung gewormene aliphatische Afko-
hole enthalten hiufig Carbonylverbindungen,

wie Aldehyde oder Ketone, dic infolge ihrer

chemnischen Kealktionsfihigkeit und ihres un-
angenehmen ‘Geruchs die Verwendbarkeit der
Alkchole stark beschrinken. Diese Verun-
reintgungen sind darch einfache Destillation
nicht abtremnbar. Man hat nun ura. schon
vorgeschlaged, dis Alkahole in Gcgt.n‘vart van
Aantnen, z. B. Anilin, gegebencnialls In Gegen-
wart geringer Mengen Mincralsiure, m destil-
lieren, wabei die Aldghyde und Ketone in
héther siedende Produkie iibergefiihrt werden,
so dal der reine Alkohol sich nunmehr, duxch
Destillation ahtrennen Lifit. Dieses Verfahren
ist jedoch nur dano zuwendbar, wenn die Alko-

hole wasserfrel oder “hochkunzentriert sind.. :

Bei Anwesenheit groBerer Wassermengen in

dem Ausgangsprodukt gelingt es aber hei

dieser Arbeitsweise auch unter sorgfiltigster
Rektifikation nicht,” Produlte zu erhalten, die
frei von Caibonylverbindungen sind.

Es wurde nun pgefunden, daB man reine
Alkohols auch aus ;ihren grélere Mengen

Wasser enthaltenden, durch' Carbonylverbin:

dungen verum:umgten Ifsungen oder Ge-
mischen in cinfacher’ Weise srhilt, wenn man
dicsc, Lisungen u, dgl. mit primiren Aminen
bei einer wesentlich fiber dem Siedepunkt des
711 reinigenden Alkohols liegunden Temperatur
hei erh&htém Druck i flissigemr Zustand: be.
handelt. Das Verbiilnis vonWasser mu Allohol,

- das.iu dem Ausgangsgemisch vorliegt, isthiex:
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* diesem Verfahren géreititgt, wetflen.]
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' dulktt enthillt, in eincm reichlich :angefiiliten
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. von-Kohlenoxyd unter Druckc exhaltenen Roh-

-

bei ohne Einfub auf dic Wirksandkeigidst 13

Reinigimg. Ebenso kann dér Gehalt des 70 |
reinigenden wiibrigen. Allohols an . Carbonyi-
verbindungen beliebig boch sein... - Wi
. In den meisten Fiillan “ﬁrd‘\'gé?;igh;dﬁ ;
handeln, aus Methyl: Tow..' Bitiylalkolicl
Wasser-Gemischen die dafin erthaitencn Car--
bonyiverbindungen zii’ entfermen, I'-_ﬂ.cic'h. kéiinen |
auch wasserhaltige hibere Alcohols, - wig

Propyl-, Isopropyl- und Isobutylﬁ'];lféhd,li, Ech l

Besonders  zweckmibig verwendet ¢ man
h&her siedende Amine, wie Isohexyl-, Isoheptyl-
ader Okiylamin, oder suchnoch. hdher ‘siedende
Amine, wie das Dodecylamin, da dieseIn Form |

ihrer Umsetmmgsprodukte mit ‘den Carbenyls |

verbindungen weitgehend in Alkohol-Wasser
Gemischen unlistich sind und daraus gleich-
zeitig mit der Hauptmenge des nicht umger
setzten Amins als spezfisch leichtere Schicht
abgetreimt und daon  aufgearbeitet wer e
kiomen. - ' C e
Die Reinigung kann bei Temperaturen

diber 2zuc® vorgenommen swerdén, .ali “gline ] .1
jedoch bef 170:bis 190%™ |

stipsten arbeitet man .

Das Verfahren kenn beispielsweise 8o aus:
gefiibrt werden, daB man den. rohen walirigen
ATkoho! mit cinem Uberschuf an. Afmisx ver:
setzt und, vorteilhaft nach . Abtrenoung : dex
sich hierbei gegchenenifalls abscheidenden
speuifisch leichtercn Schicht, die _da'ﬁ::'aﬁaﬂgi'ﬁi
Amin mit einem Teil -der vorhandénen s Car
honylverbindunger.  gebildets  Reaktionspro-

druckfesten Behilter die erforderliche - Zeit,
i Durchschnitt 3o bis 6o Minuten lang, auf
die erwihate Tempexatur erhitzt und  an-
cchlieBend bei pewohnlichem Druck. rektifi-
zierend destilliert. : :

Als besonders vorteilhaft hat es sich Jekr- 1%
* wiesen, das Ainin und »den wasserhaltigen |

Alkohol getrenut und fortlaufend unter cinem,
Druck, bei dem die’ Umsetzang - noch in 8
siger Phase stattfindet, in ein auf die angé-

gebene Temperatur crhitates D'r\;cligefié.ﬁ ei:f_i'll [ 2
sutihren ond damn unmittelbar in eine Destil: |

lierkolonne su enispatinen. -

In jedem Falle erhilt man nach dex Destil: i

lation der auf diese Weise behandelten wasset-
haltigen Rohalkohole ein Destillat, Jin. dem
wucly mit empfndlichen - Reagenzien, wig
m-Phenylendismainchlorhydrat, keing Aldelryde
miehr nachweisbar sind. e

: Beispiel 1 i
* 3800 Gewichtsteile eines. Methanal-WaBsex-
Gemisches vom spex - Gewicht 0,950 und
it einem Aldehydgehalt von 6,80y, be-
rechnet ats Butyraldehyd, wig es bei der Anf-
arbeitimg eines durcly katalytische Beduktdon

Firbt

teht, werden mit 200 Gewichts:

Schighterbildung. elngetreten ist. {Aus der
pezifisch Jelchteren Schicht kann man durch
estillation Alls saurer’Losung ein zur Haupt-
sache! dus- Tsobutyraldehyd bestehendes Alde-
hydgemisch erhalten) -

.. Die, sich bildende untere Schicht wird im
1¥étickgefiB’ im  Verlant yon 2 Standen auf

vorher eiutieitliche  Bsung wiedernm in zwel

~ Schichten geschieden. Die sperifisch leichters
Sehifclit enthalt die Verupreinigungen in Form

Fﬂ;ﬁér"if]iﬁiﬁslicﬁen_ Arminnmsetsungsprodukte. Die

Siters Schitht lefert bel der rektifizvierenden
JDestillation 7350 Gewichisteile eines Methyl-
wllihols, dér sich mit 10piger m-T'henylen-
diamitichlorhydratlésung  nicht -mehr gelb

. Beispiel =

Al R . s
Gelvichtsteile des in Bejspiel 1 ver-
Mgfhanol-Wasser-Gemisches, werden
ewichtsteilen i-Hexylamin geschiittelt.
‘hichtentrenmmg  wird die wuntere

teilen, - i-Hexylamin 15 Minuten lang ' ge-
schiiteelf, ., Man 14Dt ‘dann stehen, bis eine - '
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180 brhitat.’ Nach"dems Erkalten hat sich die -
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mitr einem - Stickstoffdruck - von
T konfinuierlich ‘i ein auf 180° er-
hitztes und mit - Fitllkdrpern ansgestalleies
Rohy:. eingeptebt, - Das Umsetzungsprodulkt
W ch Entspannung auf gewdhnlichen

, rektifizierend destilliert. Man - erhilt

76 Gewichtsteile. gines : vollstindig aldehyd-
froigtMethanols. -

B ei.s.p'; ile.l. 3

b5

3809 Gewjchtsteite eines aus dem Csype

thiédsch erhaltenen Rohprodukt: gewounncuen
Méﬁhﬁﬁol?WﬁSser-Gemischeé vomn spez Ge-

1300, ‘bercchmet ale Butyraldehyd, wet-
dei mit- 276+ Gowichtsteilen i-Heptylamin ver-
get
chichtenn im Druckgefib im Verlauf von
Siatidef %nf 180" erhitzt. Deim Abkiihlen
aumiteriperatuy  tritt Schichtenbildung
i6 obere Schicht wird abgetrennt und
is “fiet unteren durch rektifizierende Destil-
Yollkkonumen aldebydfreies Methanol et

Beispiel 4.‘

" D33 im, Beispiel 3 benutzle rohe Metharnol-
Witscr-Gemisch und das i-Heptylamin werden
géircnnt in ein auf 180° erwirmtes und unter
aifiéfi i Drick von. 30 atll stehendes, mit Rin-

gen, gofiillics Realtionsrobr cingedriickt. Aus

_deri das Reaktionsrehr vetlassenden Um-
setzungsgemisch _erhilt man durch rektifizie-’

reide”" Destillation.  aldehydfreien. Methyl-

" und olme Trennung der gebildeton -
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; t 0,050, und mit einem Aldchydgehalt
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Beispiel 3

qo00 Gewichtsteile eincs bel der Synthese _
aus Kohlenoxyd und Wasserstoff erhaltenén:| .. -

n- Pmpy]a]koho]-W'asser—Gumsche% vom Epez.

Gewicht o,04c mit einem: Aldehvdgehalt~von. |.
1,480, berechnct als Amylaldehyd, werden mit

230 Gewichtsteilen Isooctylamin. versctzt und
im Druckgelab 30 Minmuten lang auf 180° er-

hitzt.
Schicht abgetrennt und die untere Schicht

reltifizierend destilliert.
Das crhaltene Destillat ist vo]]lcomsrnen

aldelydfrel,
PATENTANSPROCHE:
1. Vorfabren zur Reinigung von grdlers

Mengen Wasser enthaltenden, durch Car--

bonylverbindungen verunteinigten Alko-
holen durch Behandlung mit priméren,

Nach dem Erkalten wird die obere

S

elnem, erh1tzttn DruckgefaB gufiihirt,

zweclcmalﬂlg '=hoher sxedu:den Auinen
-, fliissigeny

‘net, dal an bei einer wesentlich fiber
dem Siedepimkt des ztt reinigenden wasser-
Imltlgen " Alkohols ' liegendéen Temperatur
- unter erhdhiem Druck arbeifet.

#pistand,. “daduxch gekennzeich-

. 2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch
gekenngcichpet, dab die beim  Behandeln

il einemn Uherschul3 an Amin gegebenen '

[allslentstetiende spezifisch leichiere Schicht
vor der Druckerhitzung des wigserhaltigen
Alkohol-a abgetremt wird.

B Vcrfahren nach Anspmch t, dadurch-

gc.k nzﬁy:hnét, daB man in fortlaufenden:
Behxebé den waﬁngcn Allcohol und das
Amm getr,ennt unter einem Druck, der die
1 fliissigem Znstand gestattel,
aus
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dem das imigésetzte Gemisch in eine Destl: -

herkolonne entsparmt w1rd
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