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Verfahren zur energieeffizienten Herstellung von Alkalimetallalkoholaten

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Alkalimetallalkoholaten im
Gegenstrom durch Reaktivrektifikation, wobei das Alkalimetall aus Natrium und Kalium ausgewahit
ist. Das Verfahren erfolgt in mindestens einer Reaktionskolonne und mindestens einer
Rektifikationskolonne. Das erfindungsgemaBe Verfahren zeichnet sich dadurch aus, dass der zum
Betrieb der Kolonnen und somit zur Durchfiihrung des Verfahrens genutzte Heizdampf

kondensiert, und die Energie im erhaltenen Kondensat eingesetzt wird.
1. Hintergrund der Erfindung
Die Herstellung von Alkalimetallalkoholaten ist ein wichtiger industrieller Prozess.

Alkalimetallalkoholate werden als starke Basen in der Synthese zahlreicher Chemikalien, z.B. bei
der Herstellung von Pharma- oder Agrowirkstoffen, eingesetzt. Weiterhin finden

Alkalimetallalkoholate Anwendung als Katalysatoren in Umesterungs- und Amidierungsreaktionen.

Alkalimetallalkoholate (MIOR) werden mittels Reaktivdestillation in einer
Gegenstromdestillationskolonne aus Alkalimetallhydroxiden (MOH) und Alkoholen (ROH)
hergestellt, wobei das gemaR folgender Reaktion <1> entstehende Reaktionswasser mit dem

Destillat entfernt wird.
MOH + ROH — MOR + H,O

Ein solches Verfahrensprinzip ist beispielsweise in der US 2,877,274 A beschrieben, wobei
wassrige Alkalimetallhydroxid-Lésung und gasférmiges Methanol im Gegenstrom in einer
Rektifikationskolonne gefahren werden. In prinzipiell nicht veranderter Form wird dieses Verfahren
in der WO 01/42178 A1 erneut beschrieben.

Ahnliche Verfahren, bei denen jedoch zusétzlich noch ein Schleppmittel, wie beispielsweise
Benzol, eingesetzt wird, sind in der GB 377,631 A und der US 1,910,331 A beschrieben. Das
Schleppmittel dient hierbei zur Trennung von Wasser und dem wasseridslichen Alkohol, und das

Kondensat wird einer Phasentrennung unterzogen, um das Reaktionswasser abzutrennen.

Entsprechend beschreibt die DE 96 89 03 C ein Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von
Alkalimetallalkoholaten in einer Reaktionskolonne, wobei das am Kopf entnommene Wasser-
Alkohol-Gemisch kondensiert und anschlieBend einer Phasentrennung unterworfen wird. Die
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wassrige Phase wird hierbei verworfen und die alkoholische Phase wird zusammen mit dem
frischen Alkohol der Kolonne am Kopf zuriickgegeben. Ein dhnliches Verfahren beschreibt die
EP 0299 577 A2, wobei die Wasserabtrennung im Kondensat mit Hilfe einer Membran erfolgt.

Die industriell wichtigsten Alkalimetallalkoholate sind jene des Natriums und Kaliums, und hierbei
insbesondere die Methylate und Ethylate. Deren Synthese ist vielfach im Stand der Technik
beschrieben, zum Beispiel in der EP 1 997 794 A1.

Bei den im Stand der Technik beschriebenen Synthesen der Alkalimetallalkoholate durch
Reaktivrektifikation werden iblicherweise Briiden erhalten, welche den eingesetzten Alkohol und
Wasser umfassen. Es ist aus wirtschaftlichen Griinden sinnvoll, den von den Briiden umfassten
Alkohol wieder in der Reaktivdestillation als Edukt einzusetzen. Deshalb werden die Briiden
Ublicherweise einer Rektifikationskolonne zugefiihrt und der darin enthaltene Alkohol abgetrennt
(beschrieben beispielsweise in der GB 737 453 A und der US 4,566,947 A). Der so
zuriickgewonnene Alkohol wird dann beispielsweise als Edukt der Reaktivdestillation zugefiihrt.
Alternativ oder zusétzlich kann ein Teil des Alkoholbriiden zur Beheizung der Rektifikationskolonne
genutzt werden (beschrieben in WO 2010/097318 A1). Dazu muss der Briiden allerdings verdichtet

werden, um das zur Beheizung der Rektifikationskolonne notige Temperaturniveau zu erreichen.

Die zum Betrieb des Verfahrens nétige Energie wird normalerweise iber Heizdampf in das
erfindungsgemaRe Verfahren eingetragen, zum Beispiel iber Warmelibertrager (alternativer Begriff
~WWarmetauscher®) wie zum Beispiel Verdampfer am Sumpf der Kolonne oder zur Beheizung der
Alkohol- oder Alkalimetallhydroxidlésung. Bei der Ubertragung der Energie kondensiert der
Heizdampf, und die erhaltene fliissige Phase, das Heizdampfkondensat, enthalt haufig noch
betrachtliche Mengen an Restwdrme. Daraus ergeben sich folgende Nachteile: Einerseits ist es
energetisch unerwiinscht, diese Energie ungenutzt dissipieren zu lassen. Daneben werden im
industriellen Kontext (Chemieparks und Technologieparks) Kondensate iiblicherweise in einem
Kondensatnetz gesammelt. VWenn sich dieses aus verschiedenen Anlagen speist, unterscheiden
sich die zugefiihrten Kondensate in Temperatur und Druck. Um Druckschlége im Kondensatnetz
zu verhindern, muss jede an das Netz angeschlossene Anlage deshalb das entsprechende

Kondensat aktiv kiihlen, was wiederum zusétzlichen Energieaufwand erfordert.

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand demnach darin, ein Verfahren zur Herstellung
von Alkalimetallalkoholaten zur Verfigung zu stellen, welches die vorgenannten Nachteile behebt
und insbesondere die effiziente Nutzung der Energie in den Heizdampfkondensaten erlaubt. Neben
der vorteilhaften Energieeinsparung soll dies auch die leichte, energieeffiziente Einstellung des

Kondensats auf bestimmte Druck- und Temperaturwerte erlauben.

Es wurde nun liberraschenderweise ein Verfahren gefunden, welches diese Aufgabe 16st.
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2. Kurzzusammenfassung der Erfindung

Die vorliegende Erfindung betrifft demnach ein Verfahren gemaB Anspruch 1.

3. Abbildungen

Abbildung 1 zeigt ein nicht erfindungsgeméBes Verfahren zur Herstellung von

Alkalimetallalkoholaten mit verschiedenen Wéarmeuibertragern.

Eine solche Anlage umfasst eine Reaktionskolonne RRa <1A>. Am Kopf der Reaktionskolonne
RRa <1A> wird eine wéssrige NaOH-Ldsung als Eduktstrom Saez <1A2> zugegeben. Alternativ
kann z.B. auch eine methanolische NaOH- oder KOH-L6sung als Eduktstrom Sagz <1A2>
zugegeben werden, um dann das entsprechende Natrium- bzw. Kaliummethylat herzustellen. Dem
Eduktstrom Sae2 <1A2> kann gegebenenfalls tiber einen Warmeibertrager WT <WAS5> Energie
zugefiihrt werden, z.B. um diesen vorzuwérmen. Oberhalb des Sumpfes der Reaktionskolonne
RRa <1A> wird Methanol als Eduktstrom Saer <1A1> dampfformig zugegeben. Dem Eduktstrom
Sae1 <1A1> kann gegebenenfalls Gber einen Warmeibertrager WT <WA4> Energie zugefihrt
werden, z.B. um diesen vorzuwarmen. Durch die Umsetzung der beiden Eduktstréme Sag1 <1A1>
und Saez2 <1A2> wird in der Reaktionskolonne RRa <1A> ein Rohproduktgemisch RPa <1A3>
erhalten, welches NaOCHs, Wasser, CH3sOH, NaOH umfasst, wenn Sagz <1A2> NaOH umfasst.
Wenn Saez <1A2> KOH umfasst, wird ein Rohproduktgemisch RPa <1A3> erhalten, welches
KOCHs, Wasser, CHzOH und KOH umfasst.

Am Sumpf der Reaktionskolonne RRa <1A> wird der Produktstrom Sas <1A4>, der
Natriummethanolat bzw. Kaliummethanolat gelost in Methanol umfasst, erhalten. Mit dem
optionalen Sumpfverdampfer VSgra <WA1> am Sumpf der Kolonne RRa <1A> kann die
Konzentration der Natrium- bzw. Kaliummethylatlésung Sas <1A4> auf den gewiinschten Wert
eingestellt werden. Durch den optionalen Sumpfverdampfer VSgra <WA2> kann gegebenenfalls
Energie auf einen Teil von Sas <1A4> libertragen werden, der in die Reaktionskolonne RRa <1A>
rezykliert wird. VSgrra <WA2> dient dabei insbesondere auch zum Anfahren der Kolonne RRa
<1A>. Der optionale Zwischenverdampfer VZgra <WA3> eroffnet eine Méglichkeit, Energie auf das
Rohproduktgemisch RPa <1A3> zu libertragen. Dieses wird der Kolonne RRa <1A> als Strom
Srraz <1A7> entnommen, der Strom Sgraz <1A7> im Zwischenverdampfer VZgra <WA3> erwdrmt

und dann in die Kolonne RRa <1A> zuriickgefiinrt.

Am Kopf der Reaktionskolonne RRa <1A> wird ein Briidenstrom Sag <1A5> entnommen. Ein Teil
des Briudenstroms Sag <1A5> kann am Kopf der Reaktionskolonne RRa <1A> in einem
Kondensator Krra kondensiert und fliissig als Riicklauf auf den Kopf der Reaktionskolonne RRa
<1A> aufgegeben werden. Diese nicht in Abbildung 1 gezeigte Ausfiihrungsform, d.h. die

Einstellung des Riicklaufs am Kopf der Reaktionskolonne RRa <1A>, ist jedoch optional.
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Der Bridenstrom Sag <1A5> wird, optional tiber einen Warmeubertrager WT <WA6>, liber einen
Verdichter VD31 <11>, einer Rektifikationskolonne RDa <2> zugeleitet. In der Rektifikationskolonne
RDa <2> wird ein Gemisch Ga <21> erhalten, welches Wasser und Methanol umfasst, welches in
RDa <2> in einen Briidenstrom Spas <24> umfassend Methanol und einen Sumpfstrom Spas <22>
umfassend Wasser und ROH getrennt wird. Am Sumpf der Kolonne RDa <2> wird der Sumpfstrom
Spas <22> an einer Entnahmestelle Eak <42> abgefiihrt und kann teilweise wieder Giber den
optionalen Sumpfverdampfer VSa <W7> oder den Sumpfverdampfer VSa <W8> in die Kolonne
RDa <2> riickgefiihrt werden.

Am Kopf der Rektifikationskolonne RDa <2> wird Methanolbriiden Spas <24> an einer
Entnahmestelle Eak <41> abgefiihrt. Dieser wird dann optional tiber den Verdichter <12> geleitet
und zur Reaktionskolonne RRa <1A> rezykliert, wo er als Eduktstrom Sag1 <1A1> eingesetzt wird.
Der Verdichter <12> kann auch anstatt des Verdichters VD3 <11> eingesetzt werden.

Der Zwischenverdampfer VZ, <W9> eroffnet eine Mdglichkeit, Energie auf das Gemisch Ga <21>
zu ubertragen. Dieses wird der Kolonne RDa <2> als Strom Saz <23> entnommen, der Strom Saz

<23> im Zwischenverdampfer VZa <W9> erwdrmt und dann in die Kolonne RDa <2> zuriickgefiihrt.

Ein Strom von Frischmethanol <25> kann dem System (iber die Rektifikationskolonne RDa <2>
zugefiihrt werden. Diesem kann iiber einen Warmeiibertrager WT <W10> Energie zugefiihrt
werden. Das Frischmethanol kann dabei der Rektifikationskolonne RDa <2> direkt zugegeben

werden.

Durch den Sumpfverdampfer VSa <W8> wird Energie auf einen Teil von Spas <22> libertragen
werden, der in die Rektifikationskolonne RDa <1A> rezykliert wird. Der Sumpfverdampfer VSa
<W8> dient dabei insbesondere auch zum Anfahren der Kolonne RDa <2>. Abbildung 1 zeigt
anhand des Sumpfverdampfers VSa <W8> die Beheizung mit Heizdampf Hy <84> anhand des
Standes der Technik. Demnach wird iber den Sumpfverdampfer VSa <W8> Energie von
Heizdampf Hy <84> auf rezykliertes Spas <22> iibertragen und somit letztendlich fiir die destillative

Trennung des Gemischs Ga <21> zur Verfiigung gestellt.

Die Kondensationstemperatur des Heizdampfs Hi <84> muss je nach bendétigter Heizleistung der
Destillation eingestellt werden. Da die Temperatur bzw. der Druck des in industriellen Anlagen zur
Verfligung stehenden Heizdampfs H; <83> (iblicherweise von den im konkreten Fall gewiinschten
Werten abweicht, muss Hs <83> zunéchst zu Hy <84> entspannt werden, was liber ein

Regelungsventil <85> erfolgt. Dies erfolgt unter Dissipation von Teilen der im Heizdampf Hz <83>

enthaltenen Energie.
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Durch die Ubertragung von Energie von Hy <84> auf Spas <22> im Sumpfverdampfer VSa <\W8>
kondensiert Hy <84> mindestens teilweise zum Kondensat Ky <81>, welches in einem
Kondensatbehélter <86> gesammelt wird, wo gegebenenfalls Kondensaten <88> aus anderen
Warmeubertragern der Anlage nach Abbildung 1 oder sogar anderen Anlagen (z.B. bei
Verbundstandorten) gesammelt werden. Die gesammelten Kondensate miissen dann als
Kondensatstrom <87> entsorgt werden oder kénnen etwa in Chemieparks ins Kondensatnetz
eingespeist werden. Damit wird nicht nur ein Teil der in den Kondensaten vorhandenen Energie
ungenutzt verworfen, es ist in vielen Féllen auch nétig, diese unter zusétzlichem Energieaufwand

auf eine bestimmte Temperatur einzustellen, um Druckschldge im Kondensatnetz zu vermeiden.

Diese Problematik stellt sich nicht nur in dem Fall, in dem des Heizdampf Hy <84> den
Sumpfverdampfer VSa <\WW8> beheizt. Bei Anlagen, die jener in Abbildung 1 entsprechen, in denen
aber anstatt liber oder zusétzlich zu dem Sumpfverdampfer VSa <W8> (iber einen der anderen
Warmetauscher Energie von Heizdampf Hs <83> eingetragen werden soll, stellt sich dasselbe

Problem.

Abbildung 2 zeigt eine Ausfiihrungsform des erfindungsgeméaRen Verfahrens. Die Anlage
entspricht der in Abbildung 1 beschriebenen. Das charakteristische Merkmal des
erfindungsgemalien Verfahrens wird anhand des Sumpfverdampfers VSa <\WW8> erlautert. Die
entsprechende Fihrung des Heizdampfes Hy ist aber alternativ oder zusétzlich auch an einem der
anderen Warmeiibertrager WT <WA1> bis <WA6>, <W7>, <W9>, <W10> mdglich.

Entsprechend dem Vorgehen im Stand der Technik wird auch hier Giber den Sumpfverdampfer VSa
<W8> Energie von Heizdampf Hy <84> auf Spas <22> libertragen und somit letztendlich fiir die
destillative Trennung des Gemischs Ga <21> zur Verfugung gestellt. Dadurch wird ein
Heizdampfkondensat Ky <81> erhalten, welches im Kondensatbehélter <86>, gegebenenfalls mit
anderen Kondensaten <88>, gesammelt und entspannt wird. Die Kondensate <88> kdnnen sich
aus der Beheizung uber einen der anderen Warmeiibertrager WT <WA1> bis <WA6>, <W7>,
<W9>, <W10>, wenn die Anlage einen solchen aufweist, ergeben, oder, wenn das
erfindungsgemaBe Verfahren in der Nahe zu einer anderen Anlage durchgefiihrt wird, in der
Heizdampfkondensat anféllt, von einer solchen Anlagen in den Kondensatbehalter <86> geleitet
werden. Der entscheidende Unterschied zu den Verfahren des Standes der Technik besteht darin,
dass mindestens ein Teil des Heizdampfkondensats Ky <81> entspannt wird, und dadurch ein
Heizdampf H, <82>, dessen Druck p2 geringer als der Druck p1 von Hy <84> ist, erhalten wird. Der
dadurch erhaltene Heizdampf Hz <82> wird dann mit frischem Heizdampf H; <83>, dessen Druck
p3 > pz2 und in der Ausfiihrungsform gemar Abbildung 2 auch ps > p1 ist, vermischt. Dadurch wird
der Heizdampf/Kondensat/Heizdampf-Kreislauf aus Hq <84> / K4 <81> / H, <82> vervollstandigt,
und es wird neuer Heizdampf Hq4 erhalten, der gleich ist wie der Heizdampf Hy <84> mit
gewiinschtem Druck (und somit gewiinschter Temperatur) und in der neuen Runde als Heizdampf

H1 <84> wieder zur Beheizung des Sumpfverdampfers VSa <WW8> eingesetzt werden kann.
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Im Gegensatz zu den Verfahren des Standes der Technik ergeben sich dadurch die folgenden
Vorteile:

- Ein héherer Anteil der Energie im Kondensat K4 wird in das Verfahren integriert.
- Dadurch, dass die Energie im Kondensat K1 genutzt wird, muss das Kondensat Ky weniger
gekihlt werden, bevor es ins Kondensatnetz eingespeist wird, um die Wahrscheinlichkeit von

Druckschlagen im Kondensatnetz zu verringern. Dadurch wird zusétzlich Kiihlenergie eingespart.

Abbildung 3 zeigt eine weitere Ausfiihrungsform des erfindungsgeméaf3en Verfahrens. Diese
entspricht der in Abbildung 2 beschriebenen Ausfiihrungsform bis darauf, dass an der
Rektifikationskolonne RDa <2> im Zwischenverdampfer VZ, <W9> Energie von Hy <84> auf das
Gemisch Ga <21> libertragen wird. Aulderdem wird der Kondensatbehélter <86> auch mit
Heizdampfkondensat <71> gespeist, welches durch Kondensation von Heizdampf <74> beim

Betrieb des Sumpfverdampfers VSa <W8> erhalten wird.

Abbildung 4 zeigt eine weitere Ausfiihrungsform des erfindungsgeméafRen Verfahrens. Diese weist
die in Abbildung 3 beschriebene Reaktionskolonne RRa <1A> sowie die Rektifikationskolonne RDa

<2> auf. Zusétzlich weist die Ausfiihrungsform geman Abbildung 4 die folgenden Merkmale auf:

Neben der Reaktionskolonne RRa <1A> umfasst die im Verfahren verwendete Anlage eine weitere
Reaktionskolonne RRg <1B>, in welcher als Eduktstrom Sge2 <1B2> eine wissrige KOH-L6sung
zugegeben wird. Es kann sich auch um die wassrige oder alkoholische Loésung von NaOH handeln,
vorteilhafterweise wird Sge2 <1B2> jedoch so gewé&hlt, dass das von diesem Strom umfasste
Alkalimetall sich von dem in Sae2 <1A2> unterscheidet. Dem Eduktstrom Sge2 <1B2> kann
gegebenenfalls Giber einen Warmeubertrager WT <\WWB5> Energie zugefiihrt werden, z.B. um
diesen vorzuwarmen. Wenn Sgez <1B2> NaOH umfasst, wird Sgez <1B2> in RRg <1B> mit einem
gegebenenfalls tiber den Warmeiibertrager WT <\WB4> vorgewarmten Strom Sge1 <1B1>
umfassend CH3OH zu einem Rohproduktgemisch RPg <1B3> umfassend NaOCHs, Wasser,
CHsOH, NaOH umgesetzt. Wenn Sgez <1B2> KOH umfasst, wird ein Rohproduktgemisch RPg
<1B3> erhalten, welches KOCHs, Wasser, CH3OH und KOH umfasst. In dieser Ausfiihrungsform
ist ROH somit Methanol.

Am Sumpf der Reaktionskolonne RRg <1B> wird der Produktstrom Sgs <1B4>, der
Natriummethanolat bzw. Kaliummethanolat geldst in Methanol umfasst, erhalten. Mit dem
optionalen Sumpfverdampfer VSgre <WWB1> am Sumpf der Kolonne RRg <1B> kann die
Konzentration der Natrium- bzw. Kaliummethylatidsung Sgs <1A4> auf den gewiinschten Wert
eingestellt werden. Durch den optionalen Sumpfverdampfer VSgrre <WB2> kann gegebenenfalls
Energie auf einen Teil von Sgs <1B4> libertragen werden, der in die Reaktionskolonne RRg <1B>

rezykliert wird. VSgrre <WWB2> dient dabei insbesondere auch zum Anfahren der Kolonne RRg
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<1B>. Der optionale Zwischenverdampfer VZgrs <WWB3> eroffnet eine Méglichkeit, Energie auf das
Rohproduktgemisch RPg <1B3> zu iibertragen. Dieses wird der Kolonne RRg <1B> als Strom
Srrez <1B7> entnommen, letzterer im optionale Zwischenverdampfer VZgrre <WWB3> erwdrmt und

dann in die Kolonne RRg <1B> zuriickgefiihrt.

Am Kopf der Reaktionskolonne RRg <1B> wird ein Briidenstrom Sgg <1B5> entnommen. Ein Teil
des Bridenstroms Sag <1B5> kann am Kopf der Reaktionskolonne RRg <1B> in einem
Kondensator kondensiert und fliissig als Riicklauf auf den Kopf der Reaktionskolonne RRg <1B>
aufgegeben werden. Diese nicht in Abbildung 4 gezeigte Ausfiihrungsform, d.h. die Einstellung des

Riucklaufs am Kopf der Reaktionskolonne RRg <1B>, ist jedoch optional.

Der Brudenstrom Sgg <1B5> wird optional {iber einen Warmeiibertrager WT <WB6> geleitet. Sgs
<1B5> wird mit dem Strom Sag <1A5> vereinigt und dann, nachdem der vereinigte Strom tiber
einen Verdichter VD3¢ <11> gefiihrt wurde, einer Rektifikationskolonne RDa <2> zugeleitet. Die
beiden Stréme Sag <1A5> und Sgg <1B5> kdnnen auch getrennt in die Rektifikationskolonne RDa

<2> geleitet werden und sich erst in dieser vereinigen.

In der Rektifikationskolonne RDa <2> findet die destillative Trennung des Gemisches Ga <21> in
einen Bridenstrom Spag <24> umfassend ROH und einen Sumpfstrom Spas <22> umfassend
Wasser und ROH statt. Der Sumpfstrom Spas <22> wird an einer Entnahmestelle Eak <42> am
Sumpf der Kolonne RDa <2> abgefiihrt und kann teilweise iiber den optionalen Sumpfverdampfer
VSa <W7> oder den Sumpfverdampfer VSa <W8>am Sumpf der Kolonne RDa <2> wieder in die
Kolonne RDa <2> riickgefiihrt werden. Der Sumpfverdampfer VSa <W8> dient dabei insbesondere

auch zum Anfahren der Kolonne RDa <2>.

Am Kopf der Rektifikationskolonne RDa <2> wird Methanolbriiden Spas <24> an einer
Entnahmestelle Eak <41> abgefiihrt. Dieser wird dann optional tiber den Verdichter <12> geleitet
und zur Reaktionskolonne RRa <1A> rezykliert, wo er als Eduktstrom Sag1 <1A1> bzw. Sgg1 <1B1>
eingesetzt wird. Der Verdichter <12> kann auch anstatt des Verdichters VD31 <11> eingesetzt

werden.

Der Zwischenverdampfer VZa <W9> er6ffnet eine Mdglichkeit, Energie auf das Gemisch Ga <21>
zu Ubertragen. Dieses wird der Kolonne RDa <2> als Strom Saz <23> entnommen, der Strom Saz

<23> im Zwischenverdampfer VZ, <W9> erwdrmt und dann in die Kolonne RDa <2> zuriickgefiuhrt.

Ein Strom von Frischmethanol <25> kann dem System iiber die Rektifikationskolonne RDa <2>
zugefiihrt werden. Diesem kann iiber einen Warmeiibertrager WT <W10> Energie zugefihrt
werden. Das Frischmethanol <25> kann dabei der Rektifikationskolonne RDa <2> direkt

zugegeben werden.
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Spas <22> wird optional tiber einen Warmeubertrager WT <W15> einer Rektifikationskolonne RDx
<3> zugeleitet. In RDx <3> ergibt sich dadurch ein Gemisch Gx <31> umfassend Wasser und
Methanol.

In der Rektifikationskolonne RDx <3> findet die destillative Trennung des Gemisches Gx <31> in
einen Brudenstrom Sxg <34> umfassend ROH und einen Sumpfstrom Sxs <32> umfassend
Wasser und ROH statt. Der Sumpfstrom Sxs <32> wird an der Entnahmestelle Exs <562>
entnommen und abgefiihrt. Am Sumpf der Kolonne RDx <3> kann der Sumpfstrom Sxs <32>
teilweise wieder uiber den optionalen Sumpfverdampfer VSx <WW11> oder den optionalen
Sumpfverdampfer VSx <W12> in die Kolonne RDx <3> riickgefiihrt werden. Durch den optionalen
Sumpfverdampfer VSx <WA2> kann gegebenenfalls Energie auf einen Teil von Sxs <32>
Ubertragen werden, der in RDx <3> rezykliert wird. VZx <\W12> dient dabei insbesondere auch zum
Anfahren der Kolonne RDx <3>.

Am Kopf der Rektifikationskolonne RDx <3> wird Methanolbriiden Sxg <34> an einer
Entnahmestelle Exk <51> entnommen und abgefiihrt. Dieser wird dann optional liber den
Verdichter <13> geleitet und gemischt mit Spas <24> zu den Reaktionskolonnen RRa <1A> und
RRg <1B> rezykliert und als Eduktstrom Sag1 <1A1> bzw. Sge1 <1B1> eingesetzt.

Der Zwischenverdampfer VZx <W13> eréffnet eine Mdglichkeit, Energie auf das Gemisch Gx <31>
zu Ubertragen. Dieses wird der Kolonne RDx <3> als Strom Sxz <33> entnommen, letzterer in VZx

<W13> erwédrmt und dann in die Kolonne RDx <3> zuriickgefiihrt.

Ein Strom von Frischmethanol <35> kann dem System uber die Rektifikationskolonne RDx <3>
zugefiihrt werden. Diesem kann tber einen Warmeubertrager WT <W14> Energie zugefiihrt
werden. Das Frischmethanol <35> kann dabei der Rektifikationskolonne RDx <3> direkt

zugegeben werden.

Uber den Zwischenverdampfer VZx <W13> wird Energie von Heizdampf Hy <84> auf Sxs <32>
Gbertragen und somit letztendlich fir die destillative Trennung des Gemischs Gx <31> zur
Verfiigung gestellt. Dadurch wird ein Heizdampfkondensat K <81> erhalten, welches in einem
Kondensatbehélter <86>, gegebenenfalls mit anderen Kondensaten <88>, gesammelt werden
kann. Die Kondensate <88> kdnnen sich aus der Beheizung liber einen der anderen
Warmetiibertrager <WA1> bis <WA6>, <W7>, <W9>, <W10>, wenn die Anlage einen solchen
aufweist, ergeben, oder, wenn das erfindungsgemé&BRe Verfahren in der Nahe zu einer
entsprechenden Anlage durchgefiihrt wird, in der Heizdampfkondensat anféllt, von einer solchen
Anlagen in den Kondensatbehélter <86> geleitet werden (Strom <88>) In Abbildung 4 wird ein
Kondensat <71>, welches sich aus der Beheizung des Sumpfverdampfers VSx <W12> mit

Heizdampf <74> ergibt, ebenfalls im Kondensatbehalter <86> gesammelt.
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Mindestens ein Teil des Kondensats im Sammelbehélter <86> wird zu weiterem Heizdampf Hz
<82>, dessen Druck p:z geringer als der Druck ps von Hq <84> ist, entspannt und verdampft. Der
dadurch erhaltene Heizdampf Hz <82> wird dann mit frischem Heizdampf H; <83>, dessen Druck
Pz > p1 und somit auch p; > pzist, vermischt. Dadurch wird der Heizdampf/Kondensat/Heizdampf-
Kreislauf aus Hy <84> / K4 <81> / H, <82> vervollstandigt, und es wird neuer Heizdampf Hs
erhalten, der gleich ist wie der Heizdampf Hy <84> mit gewiinschtem Druck (und somit
gewiinschter Temperatur) und in der neuen Runde als Heizdampf Hy <84> wieder zur Beheizung

des Zwischenverdampfers VZx <W13> eingesetzt werden kann.

Abbildung 5 zeigt den schematischen Aufbau eines Dampfstrahlers DS <89>. Der Treibdampf Hs
<83> ist hier der Heizdampf, insbesondere der Mitteldruckdampf aus dem Dampfnetz. Der
Saugdampf Hz <82> ist insbesondere der Niederdruckdampf aus dem Kondensatbehélter <86>.
Beide werden uber die Regeleinheit <90> vermischt und tber den Ausgang als Mischdampf Hs
<84> zum entsprechenden Warmeibertrager WT, z.B. <W8>, <W9>, <W13> gefiihrt. Uber die
Regeleinheit <90> kdnnen die Mengen von Treibdampf und Saugdampf eingestellt werden,
wodurch Druck und damit die Kondensationstemperatur des Mischdampfes Hs <84> eingestellt

werden kénnen.

4. Detaillierte Beschreibung der Erfindung

4.1 Schritt (a1) des erfindungsgemaBen Verfahrens

Im Schritt (a1) des erfindungsgeméBen Verfahrens wird ein Eduktstrom Sags umfassend ROH mit
einem Eduktstrom Sae2 umfassend MaOH im Gegenstrom in einer Reaktivrektifikationskolonne
RRa zu einem Rohproduktgemisch RPa umfassend MAaOR, Wasser, ROH, MaOH umgesetzt.

Als ,Reaktivrektifikationskolonne® wird erfindungsgeman eine Rektifikationskolonne definiert, in der
zumindest in einigen Teilen die Umsetzung nach Schritt (a1) oder Schritt (a2) des
erfindungsgemalien Verfahrens ablaufen. Sie kann auch als ,Reaktionskolonne” abgekiirzt

werden.

In Schritt (a1) des erfindungsgeméBen Verfahrens wird am unteren Ende von RRa ein
Sumpfproduktstrom Sas umfassend ROH und MAOR entnommen. Am oberen Ende von RRa wird

ein Briidenstrom Sag umfassend Wasser und ROH entnommen.

.Bridenstrom® bedeutet, dass es sich bei dem jeweiligen Strom um einen gasférmigen Strom
handelt.
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R ist im erfindungsgemaRen Verfahren ein C1 bis Ce-Kohlenwasserstoffrest, bevorzugt ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, sec-Butyl, iso-Butyl,
tert-Butyl, Isomeren des Pentyls, wie beispielsweise n-Pentyl, bevorzugter ausgewéahlt aus der
Gruppe bestehend aus Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, noch bevorzugter ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Methyl, Ethyl. Besonders bevorzugt ist R Methyl und ROH demnach
Methanol.

Ma ist ausgewdéhlt aus Natrium, Kalium, und bevorzugt Natrium.

Der Eduktstrom Sag1 umfasst ROH. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform liegt der Massenanteil
von ROH in Sae1, bezogen auf die gesamte Masse des Edukistroms Sae1, bei = 95 Gew.-%, noch

bevorzugter bei 2 99 Gew.-%, wobei Sag1 ansonsten insbesondere Wasser aufweist.

Der in Schritt (a1) des erfindungsgeméaRen Verfahrens als Eduktstrom Sae1 eingesetzte Alkohol
ROH kann auch handelsiiblicher Alkohol mit einem Alkoholmassenanteil, bezogen auf die gesamte
Masse des Eduktstroms Sagi, von mehr als 99.8 Gew.-% und einem Massenanteil an Wasser,
bezogen auf die gesamte Masse des Edukistroms Sag1, von bis zu 0.2 Gew.-% sein.

Der Eduktstrom Sags1 wird bevorzugt dampfférmig zugegeben.

Der Eduktstrom Sagz umfasst MAOH, bevorzugt in einem Massenanteil von 10 bis 75 Gew.-%,
bevorzugter 20 bis 55 Gew.-%, bevorzugter 48.5 Gew.-%, jeweils bezogen auf die Gesamtmasse
des Stromes Saez. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform umfasst Sag2 neben MaOH mindestens
eine weitere Verbindung ausgewahlt aus Wasser, ROH. Noch bevorzugter umfasst Sae2 neben

MaOH auch Wasser, dann handelt es sich bei Sag2 um eine wassrige Losung von MaOH.

Schritt (a1) des erfindungsgeméaBen Verfahrens wird in einer Reaktivrektifikationskolonne RRa
durchgefiihrt. Schritt (a2) des erfindungsgeméaRen Verfahrens wird in einer
Reaktivrektifikationskolonne RRg durchgefiihrt.

Bevorzugt enthélt die Reaktionskolonne RRa bzw. RRg Einbauten. Geeignete Einbauten sind zum
Beispiel Béden, strukturierte Packungen oder unstrukturierte Packungen (Fullkdrper). Wenn die
Reaktionskolonne RRa bzw. RRg B&den enthélt, so sind Glockenbdden, Ventilbéden,
Tunnelbdden, Thormann-Bdden, Kreuzschlitzglockenbdden oder Siebbdden geeignet. Wenn die
Reaktionskolonne RRa bzw. RRg Bdden enthilt, so werden vorzugsweise solche Béden gewahlt,
bei denen maximal 5 Gew.-%, bevorzugt weniger als 1 Gew.-% der Fliissigkeit durch die jeweiligen
Bdden durchregnen. Die zur Minimierung des Durchregnens der Fliissigkeit erforderlichen
konstruktiven MaRBnahmen sind dem Fachmann geldufig. Bei Ventilbéden werden zum Beispiel
besonders dicht schlieBende Ventilbauarten gewéahlt. Durch Verringerung der Zahl der Ventile 1asst

sich zudem die Dampfgeschwindigkeit in den Bodend6ffnungen auf das Doppelte des Wertes, der
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Ublicherweise eingestellt wird, erh6hen. Bei Einsatz von Siebbdden ist es besonders giinstig, die

Durchmesser der Bodenéffnungen zu verringern und die Zahl der Offnungen beizubehalten.

Bei Einsatz von strukturierten oder unstrukturierten Packungen sind strukturierte Packungen im

Hinblick auf die gleichmBige Verteilung der Fliissigkeit bevorzugt.

Bei Kolonnen mit unstrukturierten Packungen, insbesondere mit Fillkérpern, und bei Kolonnen mit
strukturierten Packungen kann die gewiinschte Charakteristik der Flussigkeitsverteilung dadurch
erzielt werden, dass in dem dem Kolonnenmantel benachbarten Randbereich des
Kolonnenquerschnitts, der etwa 2 bis 5 % des gesamten Kolonnenquerschnitts entspricht, die
Flussigkeitsberieselungsdichte gegeniiber den tbrigen Querschnittsbereichen um bis zu 100 %,
bevorzugt um 5 bis 15 %, verringert wird. Dies lasst sich zum Beispiel durch die gezielte Verteilung

der Abtropfstellen der Flissigkeitsverteiler oder deren Bohrungen mit einfachen Mitteln erreichen.

Um Tropfenmitriss zu vermeiden, kénnen die Kolonnen auBerdem entsprechende dem Fachmann
bekannte Einbauten umfassen, zum Beispiel Drahtgestrick-Tropfenabscheider. Beispiele fiir solche
Tropfenabscheider, wie jene unter dem Namen ,KnitMesh V-MISTER ™- Technologie® von der
Firma Sulzer vertriebene, sind in der Broschiire ,Gas/Liquid Separation Technology“ E10508 en
4.2018, Copyright © Sulzer Ltd 2018 beschrieben, abrufbar online unter:
https://www.sulzer.com/-/media/files/products/separation-technology/feed-inlet-

devices/gas_liquid_separation_technology.ashx?la=en.

Das erfindungsgeméRe Verfahren kann sowohl kontinuierlich als auch diskontinuierlich erfolgen.

Bevorzugt erfolgt es kontinuierlich.

.Jmsetzung eines Eduktstroms Sae1 umfassend ROH mit einem Eduktstrom Sae2 umfassend
MaAOH im Gegenstrom* wird erfindungsgemé&R insbesondere dadurch gewéhrleistet, dass der
Zugabepunkt mindestens eines Teils des Edukistroms Sag1 umfassend ROH in Schritt (a1) an der
Reaktionskolonne RRa unterhalb des Zugabepunktes des Eduktstroms Sae2 umfassend MaOH
liegt.

Die Reaktionskolonne RRa umfasst vorzugsweise mindestens 2, insbesondere 15 bis 40
theoretische Béden zwischen dem Zugabepunkt des Eduktstroms Sagr und dem Zugabepunkt des

Eduktstroms Sagz.

Insbesondere wird im unteren Bereich der Reaktionskolonne RRa dampfférmig der Eduktstrom
Sae1 umfassend ROH zugefiihrt. Schritt (a1) des erfindungsgemaRen Verfahrens umfasst auch den
Fall, dass ein Teil des Eduktstroms Sag1 umfassend ROH zwar unterhalb des Zugabepunktes des
Eduktstroms Saez umfassend Alkalilauge MaOH, aber dennoch am oberen Ende oder im Bereich

des oberen Endes der Reaktionskolonne RRa dampfférmig zugegeben wird. Dadurch kénnen die
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Abmessungen im unteren Bereich der Reaktionskolonne RRa verringert werden. Wenn ein Teil des
Eduktstroms Sag1 umfassend ROH, insbesondere Methanol, am oberen Ende oder im Bereich des
oberen Endes der Reaktionskolonne RRa insbesondere dampfférmig zugegeben wird, so wird nur
eine Teilmenge von 10 bis 70 Gew.-%, bevorzugt von 30 bis 50 Gew.-% [jeweils bezogen auf die
Gesamtmenge des in Schritt (a1) eingesetzten Alkohols ROH] am unteren Ende der
Reaktionskolonne RRa eingespeist und die restliche Teilmenge in einem Einzelstrom oder auf
mehrere Teilstréme verteilt, bevorzugt 1 bis 10 theoretische Bdden, besonders bevorzugt 1 bis 3
theoretische Bdden unterhalb des Zugabepunktes des Eduktstroms Sae2 umfassend MAOH

dampfférmig zugegeben.

In der Reaktionskolonne RRa setzt sich dann der Eduktstrom Saer umfassend ROH mit dem
Eduktstrom Sae2 umfassend MaOH gemaR der vorstehend beschriebenen Reaktion <1> zu MAOR
und H20 um, wobei, da es sich um eine Gleichgewichtsreaktion handelt, diese Produkte in
Mischung mit den Edukten ROH und MaOH vorliegen. Demnach wird in Schritt (a1) des
erfindungsgeméBen Verfahrens in der Reaktionskolonne RRa ein Rohproduktgemisch RPa

erhalten, welches neben den Produkten MAOR und Wasser auch noch ROH und MAOH umfasst.

Am unteren Ende von RRa wird dann der Sumpfproduktstrom Sas (,Sas” kann auch als ,Sap"

bezeichnet werden) umfassend ROH und MaOR entnommen.

Am oberen Ende von RRa wird dann der noch Wasser enthaltenden Alkoholstrom, vorstehend als

,Brudenstrom Sag umfassend Wasser und ROH" bezeichnet, entnommen.

Die Menge des vom Eduktstrom Sags umfassten Alkohols ROH wird vorzugsweise so gewéhlt,
dass dieser gleichzeitig als Losungsmittel fiir das im Sumpfproduktstrom Sas erhaltene
Alkalialkoholat MAOR dient.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgeméBRen Verfahrens, und insbesondere in
den Féllen, in denen Sae2 neben MAOH auch Wasser umfasst, betragt das Verhéltnis aus dem
Gesamtgewicht (Massen; Einheit: kg) an in Schritt (a1) als Eduktstrom Sags eingesetztem Alkohol
ROH zum Gesamtgewicht (Massen; Einheit: kg) an in Schritt (a1) als Eduktstrom Sag2 eingesetzten
MaOH 2 : 1 bis 50 : 1, bevorzugter 5 : 1 bis 48 : 1, noch bevorzugter 10 : 1 bis 35 : 1, noch mehr
bevorzugter 13 : 1 bis 30 : 1.

Die Reaktionskolonne RRa wird mit oder ohne, vorzugsweise ohne, Riicklauf betrieben.

,Ohne Riicklauf* bedeutet, dass der am oberen Ende von RRa entnommene Briidenstrom Sag
umfassend Wasser und ROH bzw. der der im optionalen Schritt (a2) am oberen Ende von RRg
entnommene Bridenstrom Sgg umfassend Wasser und ROH der Rektifikationskolonne RDa

geman Schritt (b) vollstandig zugefiihrt wird. Der Briidenstrom Sag bzw. der im optionalen Schritt
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(a2) entnommene Briidenstrom Sag wird der ersten Rektifikationskolonne RDa dabei vorzugsweise

dampfformig zugefiihrt.

.Mit Riuicklauf* bedeutet, dass der am oberen Ende der jeweiligen Kolonne, in Schritt (a1) der
Reaktionskolonne RRa, entnommene Briidenstrom Sag umfassend Wasser und ROH und im
optionalen Schritt (a2) der Reaktionskolonne RRg, entnommene Briidenstrom Sgg umfassend
Wasser und ROH nicht vollstandig von RRa bzw. RRg abgefiihrt wird, also nicht vollsténdig in die
Rektifikationskolonne RDa geleitet wird, sondern teilweise wieder als Riicklauf der jeweiligen
Kolonne, in Schritt (a1) Sas also der Reaktionskolonne RRa, im optionalen Schritt (a2) Sgs also der
Reaktionskolonne RRg, zugefihrt wird. In den Féllen, in denen ein solcher Riicklauf eingestellt
wird, betragt das Ricklaufverhéltnis dabei bevorzugt 0.005 bis 0.99, bevorzugter 0.01 bis 0.9, noch
bevorzugter 0.02 bis 0.34, besonders bevorzugt 0.025 bis 0.27 und ganz besonders bevorzugt
0.03 bis 0.24. Ein Rucklauf kann dadurch eingestellt werden, dass am Kopf der jeweiligen Kolonne,
in Schritt (a1) der Reaktionskolonne RRa ein Kondensator Krra und im optionalen Schritt (a2) der
Reaktionskolonne RRg ein Kondensator Krre, angebracht wird, in welchem der Briidenstrom Sag
bzw. Sgg mindestens teilweise kondensiert wird und der jeweiligen Kolonne RRa bzw. RRg wieder
zugefihrt wird. Unter einem Rucklaufverhaltnis wird allgemein und im Sinne dieser Erfindung das
Verhéltnis des Massenstroms (kg/h) verstanden, der der jeweiligen Kolonne in flissiger Form
zuriickgefihrt wird (Rucklauf) zu dem Massenstrom (kg/h), der in flissiger Form (Destillat) oder

gasférmiger Form (Briiden) von der jeweiligen Kolonne abgefiihrt wird.

In der Ausfiihrungsform, in der an der Reaktionskolonne RRa ein Riicklauf eingestellt wird, kann
das in Schritt (a1) als Eduktstrom Sae2 eingesetzte Alkalihydroxid MAOH auch mindestens teilweise
mit dem Riicklaufstrom vermischt werden und die resultierende Mischung so dem Schritt (a1)

zugefiihrt werden.

Der Schritt (a1) des erfindungsgeméaRen Verfahrens wird insbesondere bei einer Temperatur Tgrra
im Bereich von 45 °C bis 190 °C, bevorzugt 47 °C bis 170 °C, bevorzugter 60 °C bis 150 °C
durchgefiihrt und insbesondere bei einem Druck prra von 0.5 bar bis 40 bar, bevorzugt im Bereich
von 0.75 bar bis 20 bar, bevorzugter im Bereich von 0.9 bar bis 10 bar, bevorzugter im Bereich von

1 bar bis 7 bar, noch bevorzugter bei 1 bar bis 5 bar, durchgefiihrt.

Die Reaktionskolonne RRa umfasst in einer bevorzugten Ausfithrungsform mindestens einen
Verdampfer, der insbesondere aus Zwischenverdampfern VZgra und Sumpfverdampfern VSgrra

ausgewahlt ist, noch bevorzugter mindestens einen Sumpfverdampfer VSgga.

Als ,Zwischenverdampfer VZgrra bzw. VZgrg werden erfindungsgemald Verdampfer bezeichnet,
die sich oberhalb des Sumpfs der jeweiligen Kolonne, insbesondere oberhalb des Sumpfs der
Reaktionskolonne RRa bzw. RRg, befinden. In ihnen wird insbesondere Rohproduktgemisch RPa

bzw. RPg verdampft.
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Als ,Sumpfverdampfer® VSrra und VSgrre werden erfindungsgeman Verdampfer bezeichnet, die
den Sumpf der jeweiligen Kolonne, insbesondere den Sumpf der Reaktionskolonne RRa bzw. RRg,
beheizen. In ihnen wird Sumpfproduktstrom Sas bzw. Sgs (,Ses” kann auch als ,Sgp* bezeichnet

werden) mindestens teilweise verdampft.

Ein Verdampfer ist iblicherweise aul3erhalb der jeweiligen Reaktionskolonne oder
Rektifikationskolonne angeordnet. Uber einen Abzug oder ,Entnahmestelle* aus der Kolonne wird
das im Verdampfer zu verdampfende Gemisch abgezogen und dem mindestens einen Verdampfer
zugefihrt.

Im Falle der Reaktionskolonne RRa bzw. RRg wird, bei der Zwischenverdampfung des
Rohproduktgemischs RPa bzw. RPg, dieses als Strom Srraz bzw. Srrez abgezogen und dem
mindestens einen Zwischenverdampfer VZgra bzw. VZgrre zugefiihrt. Uber einen Zulauf oder
LZugabestelle” wird das verdampfte Gemisch, gegebenenfalls mit einem Restanteil Fllissigkeit,
wieder in die jeweilige Kolonne RRa bzw. RRg zuriickgefiihrt. Wenn der Verdampfer ein
Zwischenverdampfer ist, es sich also insbesondere um einen Zwischenverdampfer VZgrra bzw.
VZgre handelt, ist der Abzug, tiber den das jeweilige Gemisch abgezogen und dem Verdampfer
zugefihrt wird, ein Seitenabzug und der Zulauf, liber den das verdampfte jeweilige Gemisch der
Kolonne wieder zugefihrt wird, ein Seitenzulauf. Wenn der Verdampfer ein Sumpfverdampfer ist,
also den Kolonnensumpf beheizt, es sich also insbesondere um einen Sumpfverdampfer VSgra
bzw. VSgrre handelt, so wird zumindest ein Teil des Sumpfabzugsstroms, insbesondere Sas bzw.
Sgs, dem entsprechenden Sumpfverdampfer zugefiihrt, verdampft und im Bereich des Sumpfs
wieder in die jeweilige Kolonne zuriickgefiihrt.

Alternativ ist es jedoch auch mdglich, zum Beispiel auf einem geeigneten Boden bei Einsatz eines
Zwischenverdampfers oder im Sumpf der jeweiligen Kolonne Rohre auszubilden, die von dem
entsprechenden Warmemedium, wie zum Beispiel Hi oder Ha, durchstrémt werden. In diesem Fall
erfolgt die Verdampfung auf dem Boden bzw. im Sumpf der Kolonne. Bevorzugt ist es jedoch, den

Verdampfer au3erhalb der jeweiligen Kolonne anzuordnen.

Geeignete Verdampfer VD, die als Zwischenverdampfer VZ und Sumpfverdampfer VS eingesetzt
werden kénnen, sind zum Beispiel Naturumlaufverdampfer, Zwangsumlaufverdampfer,
Zwangsumlaufverdampfer mit Entspannung, Kesselverdampfer, Fallfiimverdampfer oder
Dunnschichtverdampfer. Als warmeiibertragendes Bauteil fiir den Verdampfer wird bei
Naturumlaufverdampfern und Zwangsumlaufverdampfern tblicherweise ein Rohrbiindel oder
Plattenapparat eingesetzt. Bei Einsatz eines Rohrbiindeliibertragers kann das Warmemedium, wie
zum Beispiel Hi oder Ha, entweder durch die Rohre strdmen und das zu verdampfende Gemisch
die Rohre umstromen oder aber das Warmemedium umstromt die Rohre und das zu
verdampfende Gemisch durchstrémt die Rohre. Bei einem Fallfilmverdampfer wird das zu
verdampfende Gemisch ublicherweise als diinner Film auf der Innenseite eines Rohres zugegeben

und das Rohr wird von auBen beheizt. Im Unterschied zu einem Fallfilmverdampfer ist in einem
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Dunnschichtverdampfer zuséatzlich ein Rotor mit Wischern vorgesehen, der die zu verdampfende

Flussigkeit auf der Innenwand des Rohres zu einem diinnen Film verteilt.

Neben den genannten kann aber auch jede beliebige andere, dem Fachmann bekannte
Verdampferbauart, die sich zum Einsatz an einer Rektifikationskolonne bzw. Reaktionskolonne

eignet, eingesetzt werden.

Wenn die Reaktionskolonne RRa bzw. Reaktionskolonne RRg einen Zwischenverdampfer VZgra
bzw. VZrgre aufweist, ist es bevorzugt, wenn der jeweilige Zwischenverdampfer im Falle der
Reaktionskolonne RRa im Bereich der Zulaufstelle des Eduktstroms Sae1 bzw. im Falle der
Reaktionskolonne RRg im Bereich der Zulaufstelle des Eduktstroms Sge1 angeordnet ist. Dadurch
kann ein (iberwiegender Teil der Heizenergie durch den Zwischenverdampfer VZgra bzw. VZgrrs
eingebracht werden. So ist es zum Beispiel méglich, tiber 80% der Energie tiber den
Zwischenverdampfer einzubringen. Erfindungsgeman wird der Zwischenverdampfer VZgra bzw.
VZgre vorzugsweise so angeordnet und/oder gestaltet, dass mit diesem mehr als 50 %,
insbesondere mehr als 75 % der fiir die Reaktivrektifikation bendtigten Gesamtenergie eingebracht

werden.

Wenn die Reaktionskolonne RRa bzw. Reaktionskolonne RRg einen Zwischenverdampfer VZgra
bzw. VZgrre aufweist, ist es auBerdem vorteilhaft, wenn der Zwischenverdampfer so angeordnet ist,
dass die Reaktionskolonne RRa bzw. RRg unterhalb des Zwischenverdampfers 1 bis 50, bevorzugt
1 bis 40, theoretische Bdden aufweist und oberhalb des Zwischenverdampfers 1 bis 200,
bevorzugt 1 bis 40, theoretische Béden aufweist. Insbesondere ist es bevorzugt, wenn die
Reaktionskolonne RRa bzw. RRg dann unterhalb des Zwischenverdampfers 2 bis 10 theoretische

Bdden aufweist und oberhalb des Zwischenverdampfers 20 bis 50 theoretische Béden aufweist.

Wenn die Reaktionskolonne RRa bzw. Reaktionskolonne RRg einen Zwischenverdampfer VZgra
bzw. VZgrge aufweist, ist es aulBerdem vorteilhaft, wenn der Seitenabzug (also die ,Entnahmestelle
Erra“ an der Reaktionskolonne RRa bzw. die ,Entnahmestelle Errs” an der Reaktionskolonne
RRg), Uiber den das Rohproduktgemisch RPa bzw. RPg dem Zwischenverdampfer VZgra bzw.
VZgre zugefihrt wird, und der Seitenzulauf (also die ,Zugabestelle Zrra“ an der Reaktionskolonne
RRa bzw. die ,Zugabestelle Zgrs“ an der Reaktionskolonne RRg), iiber den das verdampfte
Rohproduktgemisch RPa bzw. RPg aus dem Zwischenverdampfer VZgrra bzw. VZgrrs wieder der
jeweiligen Reaktionskolonne RRa bzw. RRg zugefiihrt wird, héchstens 2 Béden voneinander
entfernt sind, bevorzugt zwischen den gleichen Béden der Reaktionskolonne RRa bzw.
Reaktionskolonne RRg positioniert ist. Es ist jedoch auch mdglich, dass Seitenabzug und

Seitenzulauf auf unterschiedlicher Hohe liegen.

Es ist weiterhin vorteilhaft, dass, wenn die Reaktionskolonne RRa bzw. die Reaktionskolonne RRg

einen Zwischenverdampfer VZgra bzw. VZgrgre aufweist, dass die ,Entnahmestelle Erra“ an der
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Reaktionskolonne RRa bzw. die ,Entnahmestelle Ergg“ an der Reaktionskolonne RRg, und die
LZugabestelle Zgra“ an der Reaktionskolonne RRa bzw. die ,Zugabestelle Zgre" an der

Reaktionskolonne RRg, unterhalb der Zugabestellen von Sae2 bzw. Sge2 liegen.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist bei Einsatz eines Zwischenverdampfers VZgra bzw.
VZggre in RRa bzw. RRg der Durchmesser der Reaktionskolonne RRa bzw. RRg oberhalb des
Zwischenverdampfers RRa bzw. RRg gro3er als der Durchmesser der Reaktionskolonne RRa bzw.
RReg unterhalb des Zwischenverdampfers VZgra bzw. VZgrgrs. Dies hat den Vorteil, dass

Investitionskosten gespart werden kénnen.

In einem solchen Zwischenverdampfer VZgra bzw. VZgrrs kann in der Reaktionskolonne RRa
befindliches, fliissiges Rohproduktgemisch RPa umfassend MaOR, Wasser, ROH, MaOH bzw. in
der Reaktionskolonne RRg befindliches, flissiges Rohproduktgemisch RPg umfassend MsOR,
Wasser, ROH, MsOH in den gasférmigen Zustand uberfiihrt werden.

Durch die Anordnung von einem oder mehreren Zwischenverdampfern VZgra im oberen Bereich
der Reaktionskolonne RRa bzw. von einem oder mehreren Zwischenverdampfern VZgge im oberen
Bereich der Reaktionskolonne RRg kdnnen die Abmessungen im unteren Bereich der
Reaktionskolonne RRa bzw. RRg verringert werden. Bei der Ausfiihrungsform mit mindestens
einem, bevorzugt mehreren Zwischenverdampfern VZgra bzw. VZggrs ist €s auch mdglich,
Teilstréme des ROH in flissiger Form im oberen Bereich der Reaktionskolonne RRa bzw. RRg

zuzufiihren.

In Schritt (a1) des erfindungsgemé&Ren Verfahrens wird am unteren Ende der Reaktionskolonne

RRa ein Sumpfproduktstrom Sas umfassend ROH und MAaOR entnommen.

Es ist bevorzugt, dass die Reaktionskolonne RRa mindestens einen Sumpfverdampfer VSgra

aufweist, Gber den Sumpfproduktstrom Sas dann mindestens teilweise geleitet wird

Sumpfverdampfer sind erfindungsgemaR am Sumpf der Reaktionskolonne RRa bzw. RRg
angeordnet und werden dann als ,VSgra“ bzw. ,VSgre“ bezeichnet. In einem solchen
Sumpfverdampfer kann in der Reaktionskolonne RRa bzw. RRg befindlicher Sumpfproduktstrom
Sas bzw. Sgs geleitet und ROH mindestens teilweise daraus entfernt werden, wodurch der

Massenanteil an MaOR bzw. MsOR im jeweiligen Sumpfstrom gezielt eingestellt werden kann.

Bevorzugt weist der in Schritt (a1) entnommene Sumpfproduktstrom Sas einen Massenanteil von
MaOR in ROH im Bereich 1 bis 50 Gew.-%, bevorzugt 5 bis 32 Gew.-%, bevorzugter 10 bis 32
Gew.-%, noch bevorzugter 15 bis 32 Gew.-% auf, jeweils bezogen auf die Gesamtmasse von Sas.
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Der Massenanteil an Restwasser in Sas liegt dabei bevorzugt bei < 1 Gew.-%, bevorzugt

< 0.5 Gew.-%, bevorzugter < 0.2 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse von Sas.

Der Massenanteil an Edukt MaOH in Sas liegt dabei bevorzugt bei < 1 Gew.-%, bevorzugt

< 0.5 Gew.-%, bevorzugter < 0.2 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse von Sas.

4.2 Schritt (a2) des erfindungsgemaen Verfahrens (optional)

Schritt (a2) wird erfindungsgeman optional durchgefiihrt. Im optionalen Schritt (a2), der gleichzeitig
mit und rdumlich getrennt von Schritt (a1) des erfindungsgemafen Verfahrens ablauft, wird ein
Eduktstrom Sger umfassend ROH mit einem Eduktstrom Sgez umfassend MsOH im Gegenstrom in
einer Reaktivrektifikationskolonne RRg zu einem Rohproduktgemisch RPg umfassend MgsOR,
Wasser, ROH, MsOH umgesetzt.

Im optionalen Schritt (a2) des erfindungsgemé&Ren Verfahrens wird am unteren Ende von RRg ein
Sumpfproduktstrom Sgs umfassend ROH und MsOR entnommen. Am oberen Ende von RRg wird

ein Bridenstrom Sgg umfassend Wasser und ROH entnommen.

Ms ist ausgewahlt aus Natrium, Kalium, und bevorzugt Kalium.

Der Eduktstrom Sges umfasst ROH. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform liegt der Massenanteil
von ROH in Sge1, bezogen auf die gesamte Masse des Eduktstroms Sggq, bei = 95 Gew.-%, noch

bevorzugter bei = 99 Gew.-%, wobei Sge1 ansonsten insbesondere Wasser aufweist.

Der im optionalen Schritt (a2) des erfindungsgemafRen Verfahrens als Eduktstrom Sgg1 eingesetzte
Alkohol ROH kann auch handelsiiblicher Alkohol mit einem Alkoholmassenanteil, bezogen auf die
gesamte Masse des Eduktstroms Sge1, von mehr als 99.8 Gew.-% und einem Massenanteil an

Wasser, bezogen auf die gesamte Masse des Eduktstroms Sggs, von bis zu 0.2 Gew.-% sein.

Der Eduktstrom Sges wird bevorzugt dampfférmig zugegeben.

Der Eduktstrom Sge2 umfasst MsOH, bevorzugt in einem Massenanteil von 10 bis 75 Gew.-%,
bevorzugter 20 bis 55 Gew.-%, bevorzugter 48 bis 52 Gew.-%, jeweils bezogen auf die
Gesamtmasse des Stromes Sgez. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform umfasst Sgez2 neben
MsOH mindestens eine weitere Verbindung ausgewahlt aus Wasser, ROH. Noch bevorzugter
umfasst Sge2 neben MsOH Wasser, dann handelt es sich bei Sgez um eine wassrige Lésung von
MsOH.
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Schritt (a2) des erfindungsgemalfien Verfahrens wird in einer Reaktivrektifikationskolonne (oder
.Reaktionskolonne®) RRg durchgefiihrt. Bevorzugte Ausfiihrungsformen der Reaktionskolonne RRg

sind im Abschnitt 4.1 beschrieben.

L,Umsetzung eines Eduktstroms Sge1 umfassend ROH mit einem Eduktstrom Sge2 umfassend
MsOH im Gegenstrom* wird erfindungsgemé&R insbesondere dadurch gewéhrleistet, dass der
Zugabepunkt mindestens eines Teils des Eduktstroms Sggs umfassend ROH im optionalen Schritt
(a2) an der Reaktionskolonne RRg unterhalb des Zugabepunktes des Eduktstroms Sge2 umfassend
MsOH liegt.

Die Reaktionskolonne RRg umfasst vorzugsweise mindestens 2, insbesondere 15 bis 40
theoretische Béden zwischen dem Zugabepunkt des Eduktstroms Sges und dem Zugabepunkt des

Eduktstroms Sggz.

Insbesondere wird im unteren Bereich der Reaktionskolonne RRg dampfférmig der Eduktstrom
Sge1 umfassend ROH zugefiihrt. Der optionale Schritt (a2) des erfindungsgemaRen Verfahrens
umfasst auch den Fall, dass ein Teil des Eduktstroms Sger umfassend ROH zwar unterhalb des
Zugabepunktes des Eduktstroms Sge> umfassend Alkalilauge MsOH, aber dennoch am oberen
Ende oder im Bereich des oberen Endes der Reaktionskolonne RRg dampfférmig zugegeben wird.
Dadurch kdnnen die Abmessungen im unteren Bereich der Reaktionskolonne RRg verringert
werden. Wenn ein Teil des Eduktstroms Sges umfassend ROH, insbesondere Methanol, am oberen
Ende oder im Bereich des oberen Endes der Reaktionskolonne RRg insbesondere dampfférmig
zugegeben wird, so wird nur eine Teilmenge von 10 bis 70 Gew.-%, bevorzugt von 30 bis

50 Gew.-% [jeweils bezogen auf die Gesamtmenge des im optionalen Schritt (a2) eingesetzten
Alkohols ROH] am unteren Ende der Reaktionskolonne RRg eingespeist und die restliche
Teilmenge in einem Einzelstrom oder auf mehrere Teilstrome verteilt, bevorzugt 1 bis 10
theoretische Bdden, besonders bevorzugt 1 bis 3 theoretische Béden unterhalb des

Zugabepunktes des Eduktstroms Sgez umfassend MsOH dampfformig zugegeben.

In der Reaktionskolonne RRg setzt sich dann der Eduktstrom Sges umfassend ROH mit dem
Eduktstrom Sge2 umfassend MsOH gemal der vorstehend beschriebenen Reaktion <1> zu MsOR
und H20 um, wobei, da es sich um eine Gleichgewichtsreaktion handelt, diese Produkte in
Mischung mit den Edukten ROH und MsOH vorliegen. Demnach wird im optionalen Schritt (a2) des
erfindungsgemal3en Verfahrens in der Reaktionskolonne RRg ein Rohproduktgemisch RPg

erhalten, welches neben den Produkten MsOR und Wasser auch noch ROH und MsOH umfasst.

Am unteren Ende von RRg erhdlt und entnimmt man dann den Sumpfproduktstrom Sgs (,Sgs” kann

auch als ,Sgp" bezeichnet werden) umfassend ROH und MsOR.
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Am oberen Ende von RRg wird dann der noch Wasser enthaltende Alkoholstrom, vorstehend als

,Brudenstrom Sgg umfassend Wasser und ROH" bezeichnet, entnommen.

Die Menge des vom Eduktstrom Sge1 umfassten Alkohols ROH wird vorzugsweise so gewahlt,
dass dieser gleichzeitig als Losungsmittel fiir das im Sumpfproduktstrom Sgp erhaltene
Alkalialkoholat MgOR dient.

In einer bevorzugten Ausfilhrungsform des optionalen Schritts (a2) des erfindungsgemafen
Verfahrens, und insbesondere in den Fallen, in denen Sgez neben MsOH auch Wasser umfasst,
betragt das Verhaltnis aus dem Gesamtgewicht (Massen; Einheit: kg) an in Schritt (a2) als
Eduktstrom Sgeq eingesetztem Alkohol ROH zum Gesamtgewicht (Massen; Einheit: kg) an in
Schritt (a2) als Eduktstrom Sge2 eingesetzten MsOH 2 : 1 bis 50 : 1, bevorzugter 5 : 1 bis 48 : 1,

noch bevorzugter 10 : 1 bis 35 : 1, noch mehr bevorzugter 13 : 1 bis 30 : 1.

Dieser Briidenstrom Sgg umfassend Wasser und ROH wird dem Schritt (b) des
erfindungsgemal3en Verfahrens zugefiihrt. Dabei wird er, bevor er dem Schritt (b) des
erfindungsgeméBen Verfahrens zugefiihrt wird, mit Sas vermischt oder getrennt von Sag dem
Schritt (b) des erfindungsgemaBen Verfahrens zugefiihrt. Bevorzugt wird Briidenstrom Sgg mit Sas
vermischt und dann der erhaltene Mischbridenstrom dem Schritt (b) des erfindungsgemalien

Verfahrens zugefiihrt.

Die Reaktionskolonne RRg wird mit oder ohne, vorzugsweise ohne Riicklauf betrieben.

In der Ausfiihrungsform, in der an der Reaktionskolonne RRg ein Riicklauf eingestellt wird, kann
das im optionalen Schritt (a2) als Eduktstrom Sge2 eingesetzte Alkalihydroxid MsOH auch
mindestens teilweise mit dem Ricklaufstrom vermischt werden und die resultierende Mischung so

dem optionalen Schritt (a2) zugefiihrt werden.

Der optionale Schritt (a2) des erfindungsgemaRen Verfahrens wird insbesondere bei einer

Temperatur Trrs im Bereich von 45 °C bis 190 °C, bevorzugt 47 °C bis 170 °C, bevorzugter 60 °C
bis 150 °C durchgefiihrt und insbesondere bei einem Druck prrs von 0.5 bar bis 40 bar, bevorzugt
im Bereich von 0.75 bar bis 20 bar, bevorzugter im Bereich von 0.9 bar bis 10 bar, bevorzugter im

Bereich von 1 bar bis 7 bar, noch bevorzugter bei 1 bar bis 5 bar, durchgefiihrt.

Die Reaktionskolonne RRg umfasst in einer bevorzugten Ausfiilhrungsform mindestens einen
Verdampfer, der insbesondere aus Zwischenverdampfern VZggg und Sumpfverdampfern VSggrs
ausgewadhlt ist. Die Reaktionskolonne RRg umfasst besonders bevorzugt mindestens einen

Sumpfverdampfer VSgrs.
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Im optionalen Schritt (a2) des erfindungsgemafRen Verfahrens wird am unteren Ende der

Reaktionskolonne RRg ein Sumpfproduktstrom Sgs umfassend ROH und MsOR entnommen.

Es ist bevorzugt, dass die Reaktionskolonne RRg mindestens einen Sumpfverdampfer VSgrre

aufweist, Giber den Sumpfproduktstrom Sgs dann mindestens teilweise geleitet wird.

Bevorzugt weist der in Schritt (a2) entnommene Sumpfproduktstrom Sgs einen Massenanteil von
MgsOR in ROH Bereich 1 bis 50 Gew.-%, bevorzugt 5 bis 32 Gew.-%, bevorzugter 10 bis 32 Gew.-

%, noch bevorzugter 15 bis 32 Gew.-% auf, jeweils bezogen auf die Gesamtmasse von Sgs.

Der Massenanteil an Restwasser in Sgs liegt dabei bevorzugt bei < 1 Gew.-%, bevorzugt

< 0.5 Gew.-%, bevorzugter < 0.2 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse von Sgs.

Der Massenanteil an Edukt MsOH in Sgs liegt dabei bevorzugt bei < 1 Gew.-%, bevorzugt

< 0.5 Gew.-%, bevorzugter < 0.2 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse von Sgs.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des vorliegenden Verfahrens wird Schritt (a2) durchgefiihrt.

Dies hat den Vorteil, dass zwei verschiedene Alkalimetallalkoholate hergestellt werden kénnen,
ohne eine Querkontamination des einen Alkalimetallalkoholats mit dem anderen zu verursachen

oder Produktverluste beim Umstellen des Eduktes MAOH auf MeOH zu erleiden.

Der optionale Schritt (a2) des erfindungsgemafRen Verfahrens wird gleichzeitig mit und raumlich
getrennt von Schritt (a1) durchgefiihrt. Die rdumliche Trennung wird durch die Durchfiihrung der

Schritte (a1) und (a2) in den beiden Reaktionskolonnen RRa und RRg gewébhrleistet.

In einer vorteilhaften Ausgestaltung der Erfindung sind die Reaktionskolonnen RRa und RRg in
einem Kolonnenmantel untergebracht, wobei die Kolonne mindestens teilweise durch mindestens
eine Trennwand unterteilt ist. Eine solche mindestens eine Trennwand aufweisende Kolonne wird
erfindungsgeman als ,TRD" bezeichnet. Solche Trennwandkolonnen sind dem Fachmann bekannt
und beispielsweise beschrieben in US 2,295,256, EP 0 122 367 A2, EP 0 126 288 A2, WO
2010/097318 A1 sowie von |. Dejanovié, Lj. Matijasevié, Z. Olujié, Chemical Engineering and
Processing 2010, 49, 559-580. In den fiir das erfindungsgeméRe Verfahren in Frage kommenden
Trennwandkolonnen sind die Trennwénde bevorzugt bis zum Boden durchgezogen und
durchspannen insbesondere bevorzugt mindestens ein Viertel, bevorzugter mindestens ein Dirittel,
noch bevorzugter mindestens die Hélfte, noch bevorzugter mindesten zwei Drittel, noch mehr
bevorzugter mindestens drei Viertel der Kolonne der Lange nach. Sie teilen die Kolonne in
mindestens zwei Reaktionsrdume, in denen rdumlich getrennte Reaktionen stattfinden kénnen. Die
durch die mindestens eine Trennwand geschaffenen Reaktionsrdume kdnnen gleich oder

unterschiedlich grof3 sein.
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In dem jeweils von der Trennwand getrennten Bereichen kénnen in dieser Ausfiihrungsform die
Sumpfproduktstrome Sas und Sgs getrennt entnommen werden und bevorzugt tiber den fiir jeden
durch die mindestens eine Reaktionswand gebildeten Reaktionsraum angebrachten
Sumpfverdampfer VSgrra bzw. VSgrre geleitet werden , in dem durch Entfernung von ROH aus Sas

bzw. Sgs eine gewiinschte Konzentration von MAOR oder MsOR eingestellt werden kann.

4.3 Schritt (b) des erfindungsgemaBen Verfahrens

Im Schritt (b) des erfindungsgeméafen Verfahrens wird der Bridenstrom Sag, und, wenn Schritt
(a2) durchgefiihrt wird, der Bridenstrom Sgg, vermischt mit Sag oder getrennt von Sag, in eine
Rektifikationskolonne RDa geleitet, so dass in der Rektifikationskolonne RDa ein Gemisch Ga

umfassend Wasser und ROH vorliegt.

In der optionalen Ausfiihrung des erfindungsgemafRen Verfahrens, in der Schritt (a2) durchgefiihrt
wird, wird der Briidenstrom Sgg dabei bevorzugt vermischt mit Sag und dann der erhaltene

Mischbriiden in die Rektifikationskolonne RDa geleitet.

Der Brudenstrom Sag und, in den Féllen, in denen der optionale Schritt (a2) durchgefiihrt wird, der
Bridenstrom Sgg, kdnnen in einer Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung verdichtet werden,
bevor sie in die Rektifikationskolonne RDa geleitet werden. Dies kann uber einen Verdichter VD3,

geschehen.

Der Fachmann kann gemaf seinem Fachwissen zwischen den Kolonnen einen oder mehrere
Verdichter vorsehen. Insbesondere ist bei gasformigen Stromen, die zwei oder mehrere Kolonnen
verbinden, immer dann ein Verdichter/Verdichtungsschritt vorzusehen, wenn der Druck in der
Kolonne in den ein gasférmiger Strom gefiihrt wird, hdher ist als der Druck in der Kolonne, aus der
der betreffende Strom austritt.

Es versteht sich von selbst, dass auch in den Ausfiihrungsformen, in denen der optionale Schritt
(a2) durchgefiihrt wird, und Sgg getrennt von Sag in die Rektifikationskolonne RDa geleitet wird,
sich Sag und Sgg in der Rektifikationskolonne RDa vermischen, so dass in jedem Fall nach
Durchfiihrung von Schritt (b) ein Gemisch Ga umfassend Wasser und ROH in der

Rektifikationskolonne RDa erhalten wird.

Als Rektifikationskolonne RD4 in Schritt (b) des erfindungsgeméRen Verfahrens kdnnen dem
Fachmann bekannte Rektifikationskolonnen eingesetzt werden. Bevorzugt enthélt die
Rektifikationskolonne RDa Einbauten. Geeignete Einbauten sind zum Beispiel Boden,

unstrukturierte Packungen oder strukturierte Packungen. Als B6den werden liblicherweise
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Glockenbdden, Siebbdden, Ventilbdden, Tunnelbdden oder Schlitzbdden eingesetzt.
Unstrukturierte Packungen sind im Allgemeinen Fillkérperschittungen. Als Fillkérper werden
tiblicherweise Raschigringe, Pallringe, Berl-Sattel oder Intalox®-Sattel verwendet. Strukturierte
Packungen werden zum Beispiel unter dem Handelsnamen Mellapack® der Firma Sulzer
vertrieben. Neben den genannten Einbauten weitere geeignete Einbauten sind dem Fachmann

bekannt und kénnen ebenfalls verwendet werden.

Bevorzugte Einbauten weisen einen geringen spezifischen Druckverlust pro theoretischer
Trennstufe auf. Strukturierte Packungen und Fiillkdrper haben zum Beispiel einen deutlich
kleineren Druckverlust pro theoretischer Trennstufe als Béden. Dies hat den Vorteil, dass der
Druckverlust in der Rektifikationskolonne mdglichst gering bleibt und somit die mechanische
Leistung des Verdichters und die Temperatur des zu verdampfenden Alkohol/\Wasser-Gemischs
Ga gering bleibt.

Wenn in der Rektifikationskolonne RDa strukturierte Packungen oder unstrukturierte Packungen
enthalten sind, so kdnnen diese geteilt sein oder es kann eine durchgehende Packung vorliegen.
Ublicherweise sind jedoch mindestens zwei Packungssektionen vorgesehen, eine

Packungssektion oberhalb der Zulaufstelle des zu trennenden Briiddenstroms (dies ist Sag oder,
gemischt oder getrennt voneinander, Sag und Sgg) und eine Packungssektion unterhalb der
Zulaufstelle des zu trennenden Briidenstroms. Wenn eine Packung eingesetzt wird, beispielsweise
eine Flllkdrperpackung, so liegen die Fillkérper tiblicherweise auf einem geeigneten Tragersystem
auf. Bevorzugt ist eine Ausfiihrungsform, in der oberhalb des Zulaufs Packungen und unterhalb

des Zulaufs Bbéden in der Rektifikationskolonne RDa angebracht sind.

Die Rektifikationskolonne RDa kann auch Einbauten zur Verhinderung des Tropfenmitrisses

umfassen, wie sie fir die Reaktionskolonne RRa beschrieben sind.

In einer vorteilhaften Ausgestaltung der Erfindung sind die Reaktionskolonne RRa gemaR Schritt
(a1), bzw. Reaktionskolonnen RRa und RRsg in der vorbeschriebenen bevorzugten
Ausfilihrungsform, in der Schritt (a2) durchgefiihrt wird, und die Rektifikationskolonne RDa geman
Schritt (b) zur Auftrennung des Gemischs Ga in einem Kolonnenmantel untergebracht, wobei die
Kolonne mindestens teilweise durch mindestens eine Trennwand, bzw. in der vorbeschriebenen
bevorzugten Ausfiihrungsform, in der Schritt (a2) durchgefiihrt wird, durch mindestens zwei
Trennwénde, unterteilt ist, wobei die mindestens eine Trennwand bzw. die mindestens zwei
Trennwénde bis zum Boden der Kolonne durchgezogen sind. Wie unter Punkt 4.2 beschrieben,

handelt es sich dann wieder um eine Trennwandkolonne.

In diesem Fall wird in einem Teil der TRD die Reaktion zum Rohproduktgemisch RPa geman
Schritt (a1) bzw. den Rohproduktgemischen RPa und RPg gemaR Schritten (a1) und (a2)
durchgefiihrt, wobei der Eduktstrom Sag2 und gegebenenfalls der Eduktstrom Sgez zwar unterhalb,



10

15

20

25

30

35

40

WO 2022/167311 PCT/EP2022/051869

23

aber in etwa auf der Hohe des oberen Endes der Trennwand zugegeben wird und der Eduktstrom
Sae1 und gegebenenfalls der Eduktstrom Sger dampfférmig am unteren Ende aufgegeben wird.
Das oberhalb der Zugabestelle des Eduktstroms entstehende Alkohol/\Wasser-Gemisch verteilt
sich dann oberhalb der Trennwand liber den gesamten Kolonnenbereich, der als Verstarkungsteil
der Rektifikationskolonne RDa dient. Der zweite, durch die Trennwand abgetrennte untere Teil der
Kolonne ist der Abtriebsteil der Rektifikationskolonne RDa. Die fiir die Destillation notwendige
Energie wird dann lber einen Verdampfer am unteren Ende des zweiten durch die Trennwand
abgetrennten Teils der Kolonne zugefiihrt, wobei dieser Verdampfer konventionell beheizt werden
kann oder mit Heizdampf, zum Beispiel Hy oder Hg4, beheizt werden kann. Wenn der Verdampfer
konventionell beheizt wird, so kann zusétzlich ein Zwischenverdampfer vorgesehen werden, der

mit Heizdampf, zum Beispiel H1 oder Hg4, beheizt werden kann.

Am Ende des Schrittes (b) des erfindungsgeméaRen Verfahrens wird schlieBlich ein Gemisch Ga
umfassend Wasser und ROH in der Rektifikationskolonne RDa erhalten. Die Zusammensetzung
des Gemisches Ga ergibt sich insbesondere aus der Zusammensetzung des Briidenstroms Sas
bzw., wenn Schritt (a2) durchgefiihrt wird, insbesondere anteilig aus der Zusammensetzung der

beiden Briidenstréme Sag und Sgg.

4.4 Schritt () des erfindungsgemaen Verfahrens

Im Schritt (c) des erfindungsgemaRen Verfahrens wird das Gemisch Ga umfassend Wasser und
ROH in RD4 in einen ROH umfassenden Briidenstrom Spag am oberen Ende von RDa und einen

Sumpfstrom Spas umfassend Wasser und ROH am unteren Ende von RDa aufgetrennt.

Der Druck pa in RDa kann vom Fachmann gemaR seinem Fachwissen eingestellt werden. Er liegt
bevorzugt im Bereich zwischen 1 bar und 20 bar, bevorzugt 1 bar und 15 bar, bevorzugter 1 bis
10 bar.

Die Temperatur Ta in RDa kann vom Fachmann gemaR seinem Fachwissen eingestellt werden.
Die liegt bevorzugt im Bereich von 40 °C bis 220 °C, bevorzugt 60 °C bis 190 °C.

Bei der Auftrennung geman Schritt (c) des erfindungsgemaRen Verfahrens handelt es sich um eine

dem Fachmann bekannte destillative Auftrennung des Alkohol-Wasser-Gemischs Ga.

Am Sumpf (anderes Wort fir ,Sumpf ist ,am unteren Ende*) der Rektifikationskolonne RDa wird

ein Strom Spas erhalten, der Alkohol aufweist.

Am Kopf (anderes Wort fir ,Kopf* ist ,am oberen Ende®) der Rektifikationskolonne RDa wird
auBerdem der Briidenstrom Spas umfassend ROH erhalten. Der bevorzugte Massenanteil von

ROH in diesem Briudenstrom Spag ist = 99 Gew.-%, bevorzugt = 99.6 Gew.-%, bevorzugter = 99.9
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Gew.-%, jeweils bezogen auf die Gesamtmasse von Spag, wobei der Rest insbesondere Wasser

ist.

Der Sumpfstrom Spas wird an einer Entnahmestelle Eas am unteren Ende von RDa aus RDa
geleitet und der Briidenstrom Spag an einer Entnahmestelle Eak am oberen Ende von RDa aus
RDa geleitet.

~-Entnahmestelle Eax am oberen Ende von RDA* bedeutet im Rahmen der vorliegenden Erfindung,
dass Eak S0 an der Kolonne angebracht ist, dass der Briidenstrom Spag als Kopfstrom oder als

Seitenabzug oberhalb der Einbauten in der Rektifikationskolonne RDa entnommen wird.

-Entnahmestelle Eas am unteren Ende von RDA" bedeutet im Rahmen der vorliegenden Erfindung,
dass Eas so an der Kolonne angebracht ist, dass der Sumpfstrom Spas als Sumpfstrom oder als

Seitenabzug unterhalb der Einbauten in der Rektifikationskolonne RDa entnommen wird.

In einer optionalen Ausfiihrungsform des erfindungsgeméaRen Verfahrens wird an der einen
Rektifikationskolonne RDa an einer Entnahmestelle Eaz mindestens ein weiterer, von Spas und
Spas verschiedener Strom Saz umfassend ROH und Wasser aus RDa geleitet, auf diesen Energie
ibertragen, und in RDAa riickgeleitet, wobei sich die Position der Entnahmestelle Eaz an RDa
zwischen den beiden Entnahmestellen Eas und Eak befindet. Der Strom Saz umfasst dabei das

Gemisch Ga.

In dieser optionalen Ausfiihrungsform des Schrittes (c) des erfindungsgeméaRen Verfahrens ist es
mdglich, dem Gemisch Ga Energie zuzufiihren. In einer bevorzugten Ausfilhrungsform geschieht
dies dergestalt, dass das Gemisch Ga als Strom Saz abgezogen und Uber einen
Zwischenverdampfer VZa geleitet wird, in welchem Energie von einem Warmemedium,
insbesondere von Heizdampf Hy oder H4 oder einem davon verschiedenen Warmemedium Wy, auf
Saz bzw. Ga Ubertragen wird. Diese Energietibertragung kann vorteilhafterweise vorgenommen
werden, in dem das Gemisch Ga als Strom Saz und W, oder das Gemisch Ga als Strom Saz und
der Heizdampf H4 oder Hy4 iber einen Zwischenverdampfer VZa geleitet werden.

Mindestens ein Teil des bei der Destillation gewonnenen Alkohols ROH im Bridenstrom Spag wird
bevorzugt der Reaktionskolonne RRa mindestens als Teil des Eduktstroms Saes und, in den Féllen,
in denen im erfindungsgemafRen Verfahren Schritt (a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich

der Reaktionskolonne RRg mindestens als Teil des Eduktstroms Sggs zugefiihrt.

In Schritt (c) erfolgt die destillative Trennung des in Schritt (a1) bzw. Schritt (a1) und (a2)
erhaltenen Briden Sag bzw. Sag und Sgs. Diese umfassen im Wesentlichen den Alkohol ROH und
Wasser. Insbesondere handelt es sich bei Sag bzw. Sag und Sgs um eine Wasser-Alkohol-
Mischung, in dem der Massenanteil von ROH bevorzugt im Bereich > 80 Gew.-%, bevorzugter >

85, noch bevorzugter > 90 Gew.-% (bezogen auf die Gesamtmasse von Sag bzw. Sag und Sgg)
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liegt. Somit ist insbesondere auch Ga ein Alkohol-Wasser-Gemisch, in dem der Massenanteil von
ROH bevorzugt im Bereich > 80 Gew.-%, bevorzugter > 95 Gew.-%, noch bevorzugter > 90 Gew.-

% (bezogen auf die Gesamtmasse von Ga) liegt.

Der in Schritt (c) entnommene Sumpfstrom Spas umfasst ROH in einem Massenanteil von
insbesondere 0.005 bis 95 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse von Spas. Bevorzugt sind 25
bis 95 Gew.-% in den Féllen, in denen Schritt (d) durchgefiihrt wird, und 0.005 bis 3 Gew.-% in den
Fallen, in denen Schritt (d) nicht durchgefiihrt wird, jeweils bezogen auf die Gesamtmasse von

Spas. Bevorzugt umfasst Spas neben dem Alkohol ROH im Wesentlichen Wasser.

Im erfindungsgeméafRen Verfahren wird der Alkohol ROH verbraucht, und insbesondere bei

kontinuierlicher Verfahrensfiihrung muss dieser deshalb mit frischem Alkohol ROH ersetzt werden.

Frischer Alkohol ROH wird insbesondere in mindestens eine der Kolonnen ausgewahlit aus
Reaktivrektifikationskolonne RDa, Reaktionskolonne RRa zugegeben und, wenn Schritt (a2)
durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich in die Reaktionskolonne RRg zugegeben und, wenn
Schritt (d) durchgefiihrt wird, alternativ oder zuséatzlich in die mindestens eine Reaktionskolonne
RDx zugegeben.

Die Zufiihrung des frischen Alkohols ROH erfolgt dabei insbesondere direkt als Eduktstrom Sag«
umfassend ROH in die Reaktionskolonne RRa bzw. in den Ausfiihrungsformen, in denen Schritt
(a2) durchgefihrt wird, in die Reaktionskolonnen RRa und RRg.

Mindestens ein Teil des an der Entnahmestelle Eax am oberen Ende der Rektifikationskolonne
RDa entnommenen Bridenstroms Sag wird bevorzugt der Reaktionskolonne RRa mindestens als
Teil des Eduktstroms Sae1 und, in den Féllen, in denen im erfindungsgemaBen Verfahren Schritt
(a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich der Reaktionskolonne RRg mindestens als Teil
des Eduktstroms Sgg1 zugefiihrt.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform, in der Schritt (d) durchgefiihrt wird, kann der
Briidenstrom Sxg mindestens teilweise als Eduktstrom Sagq in Schritt (a1) und gegebenenfalls als

Eduktstrom Sgeq in Schritt (a2) eingesetzt werden.

In der besonders bevorzugten Ausfiihrungsform, in der Schritt (d) durchgefihrt wird, kénnen Spas
und Sxg mindestens teilweise als Eduktstrom Sagq in Schritt (a1) und gegebenenfalls als
Eduktstrom Sggq in Schritt (a2) eingesetzt werden. Dann kénnen Spas und Sxg getrennt
voneinander der jeweiligen Reaktivrektifikationskolonne RRa bzw. RRg zugefiihrt werden oder erst
miteinander vermischt und dann der jeweiligen Reaktivrektifikationskolonne RRa bzw. RRg
zugefiihrt werden. Bevorzugt werden in dieser Ausfiihrungsform Spag und Sxg erst miteinander

vermischt und dann der jeweiligen Reaktivrektifikationskolonne RRa bzw. RRg zugefihrt.
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In dieser bevorzugten Ausfiihrungsform ist es noch bevorzugter, wenn der frische Alkohol ROH
mindestens einer der Rektifikationskolonnen RDa, RDx, bevorzugt beiden Kolonnen RDa und RDx,

zugegeben wird.

Wenn der frische Alkohol ROH der Rektifikationskolonne RDa oder RDx zugegeben wird, wird er
bevorzugt entweder im Verstarkungsteil der jeweiligen Rektifikationskolonne oder direkt am Kopf
der jeweiligen Rektifikationskolonne zugefiihrt. Die optimale Zulaufstelle ist abh&ngig vom
Wassergehalt des eingesetzten frischen Alkohols und andererseits von dem gewiinschten
Restwassergehalt im Briidenstrom RDa bzw. RDx. Je hoher der Wasseranteil im eingesetzten
Alkohol und je hoher die Reinheitsanforderung im Briidenstrom Spas bzw. Sxg ist, um so glinstiger
ist ein Zulauf einige theoretische Béden unterhalb des Kopfes der Rektifikationskolonne RDa bzw.
RDx. Bevorzugt sind bis zu 20 theoretische Bdden unterhalb des Kopfes der Rektifikationskolonne
RDa bzw. RDx und insbesondere 1 bis 5 theoretische Boden.

Wenn der frische Alkohol ROH der Rektifikationskolonne RDa bzw. RDg zugegeben wird, wird er
bei Temperaturen bis hin zum Siedepunkt, bevorzugt bei Raumtemperatur, zugegeben. Auch eine
gasférmige Zugabe des frischen Alkohols ROH in méglich. Hierbei kann fiir den frischen Alkohol

ein eigener Zulauf vorgesehen sein

4.5 Schritt (d) des erfindungsgeméRen Verfahrens (optional)

Der Schritt (d) des erfindungsgemafRen Verfahrens wird optional durchgefiihrt. Im optionalen Schritt
(d) des erfindungsgeméfen Verfahrens wird Spas, ganz oder teilweise, in mindestens einer, von
RDa verschiedenen, Rektifikationskolonne RDyx in einen Briidenstrom Sxg umfassend ROH am
oberen Ende von RDx und einen Sumpfstrom Sxs umfassend Wasser und gegebenenfalls ROH am

unteren Ende von RDx aufgetrennt.

Dadurch liegt bei Durchfiihrung des Schrittes (d) ein Gemisch Gx umfassend Wasser und ROH in

der mindestens einen Rektifikationskolonne RDx vor.

Der Sumpfstrom Sxs wird an einer Entnahmestelle Exs am unteren Ende der mindestens einen
Rektifikationskolonne RDx aus dieser geleitet und der Briildenstrom Sxg wird an einer
Entnahmestelle Exk am oberen Ende der mindestens einen Rektifikationskolonne RDx aus dieser

geleitet.

,Entnahmestelle Exx am oberen Ende der mindestens einen Rektifikationskolonne RDx" bedeutet
im Rahmen der vorliegenden Erfindung, dass Exk so an der mindestens einen

Rektifikationskolonne RDx angebracht ist, dass der Briidenstrom Sxg der mindestens einen
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Rektifikationskolonne RDx als Kopfstrom oder als Seitenabzug oberhalb der Einbauten enthommen

wird.

,Entnahmestelle Exs am unteren Ende der mindestens einen Rektifikationskolonne RDx" bedeutet
im Rahmen der vorliegenden Erfindung, dass Exs so an der Kolonne angebracht ist, dass der
Sumpfstrom Sxs der mindestens einen Rektifikationskolonne RDx als Sumpfstrom oder als

Seitenabzug unterhalb der Einbauten entnommen wird.

Der Druck px in RDx kann vom Fachmann gemaR seinem Fachwissen eingestellt werden. Er liegt
bevorzugt im Bereich zwischen 1 bar und 20 bar, bevorzugt 1 bar und 15 bar, bevorzugter 1 bar bis
10 bar.

Die Temperatur Tx in RDx kann vom Fachmann gemdf3 seinem Fachwissen eingestellt werden.
Die liegt bevorzugt im Bereich von 40 °C bis 220 °C, bevorzugt 60 °C bis 190 °C.

Das Merkmal ,mindestens einer, von RDa verschiedenen, Rektifikationskolonne RDx“ bedeutet,
dass der optionale Schritt (d) des erfindungsgemé&Ben Verfahrens den Fall umfasst, dass die
Auftrennung des Briidenstrom Spas in nur einer Rektifikationskolonne RDx vorgenommen wird. Es
umfasst aber auch den Fall umfasst, dass die Auftrennung des Briidenstrom Spas in mehr als einer

Rektifikationskolonne RDx vorgenommen wird.

In den Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung, in der mehr als eine Kolonne RDx zur
Auftrennung von Spas eingesetzt wird, und somit mehr als eine Kolonne RDx auf die Kolonne RDa
folgen, wird die erste dieser Kolonnen RDx, in die der Sumpfstrom Spas aus RDa geleitet wird, als
,RDx1"“ bezeichnet, und die der Kolonne RDx, folgenden Kolonne(n), in die der Sumpfstrom aus

RDx1 geleitet wird, als ,RDx." etc.

Somit wird jede Rektifikationskolonne RDx, die zusétzlich zur ersten Rektifikationskolonne ,RDx1*
eingesetzt wird, allgemein als ,RDxn+1)" bezeichnet, wobei n eine ganze Zahl ist, und die Anzahl
der insgesamt {iber die Rektifikationskolonne RDxs hinausgehende Zahl an Rektifikationskolonnen
RDx angibt. Gleichzeitig bezeichnet die einer bestimmten Kolonne RDxn+1) Zuzuordnende ganze
Zahl ,n“ die Zahl an Kolonnen RDx, die zwischen der betreffenden Kolonne RDxn+1) und RDa liegt
bzw. liegen.

Demnach wére bei insgesamt zwei Kolonnen RDx n = 1, bei drei Kolonnen RDx n = 2 etc.

In den Ausfiihrungsformen der vorliegenden Erfindung, in denen mehr als eine Kolonne RDx zur
Auftrennung von Spas eingesetzt wird, ergibt sich dann in der Rektifikationskolonnen RDx¢ jeweils
ein Briidenstrom Sxg1 umfassend ROH am oberen Ende von RDxs und ein Sumpfstrom Sxs1
umfassend Wasser und gegebenenfalls ROH am unteren Ende von RDx4. In der

Rektifikationskolonne RDy, liegt das Gemisch Gx41 umfassend Wasser und ROH vor.
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In jeder zusatzlichen Rektifikationskolonne RDxn+1) ergibt sich dann dementsprechend jeweils ein
Briidenstrom Sxg(n+1) umfassend ROH am oberen Ende von RDxn+1) und ein Sumpfstrom Sxsn+1)
umfassend Wasser und gegebenenfalls ROH am unteren Ende von RDxn+1). In der
Rektifikationskolonne RDyxn+1) liegt das Gemisch Gxn+1) umfassend Wasser und ROH vor. ,n“ ist

dabei eine ganze Zahl mit der vorbeschriebenen Bedeutung.

In den Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung, in der mehr als eine Kolonne RDx zur
Auftrennung von Spas eingesetzt wird, wird diese Auftrennung dann so vorgenommen, dass Spas in
RDx in einen Bridenstrom Sxgs umfassend ROH am oberen Ende von RDxs und einen
Sumpfstrom Sxs1 umfassend Wasser und gegebenenfalls ROH am unteren Ende von RDx4
aufgetrennt wird. In jeder RDx folgenden Kolonne RDx+1) wird dann der Sumpfstrom Sxsn der
vorhergehenden Kolonne RDxn in einen Briidenstrom Sxg+1) umfassend ROH am oberen Ende
von RDxn+1) und einen Sumpfstrom Sxsp+1) umfassend Wasser und gegebenenfalls ROH am

unteren Ende von RDx+1) aufgetrennt.

In Summe wird somit auch in dieser Ausflihrungsform Spas in einen Briidenstrom Sxg umfassend
ROH [der sich dann aus den einzelnen Briidenstromen Sxg1 und Sxgn+1) Zusammensetzt], und
einen Sumpfstrom Sxs umfassend Wasser und gegebenenfalls ROH [der dann dem Sumpfstrom

Sxsn+1) der letzten Kolonne RDxn+1) €ntspricht] aufgetrennt.

Der Sumpfstrom Spas kann in einer Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung liber eine Pumpe
in die mindestens eine Rektifikationskolonne RDx geleitet werden. Genauso kann bei mehreren
Rektifikationskolonnen RDx jeweils eine Pumpe eingesetzt werden, um den Sumpfstrom Sxs, einer

Rektifikationskolonne RDxx in die Rektifikationskolonne RDxn+1) zu befordern.

Als Rektifikationskolonne RDx geeignete Rektifikationskolonnen sind dem Fachmann bekannt.
Bevorzugte Ausgestaltungen wie z.B. Einbauten etc. in RDx sind jene in Abschnitt 4.3 fiir RDa

beschriebenen.

Bei der Auftrennung geman Schritt (d) des erfindungsgeméaRen Verfahrens handelt es sich um eine
dem Fachmann bekannte destillative Auftrennung des Alkohol-Wasser-Gemischs Gy, welches sich
in der mindestens einen Rektifikationskolonne RDx ergibt, wenn der Sumpfstrom Spas in die

mindestens eine Rektifikationskolonne RDx eingeleitet wird.

Wird nur eine Rektifikationskolonne RDx eingesetzt, weist der in Schritt (d) an der
Rektifikationskolonnen RDx enthommene Sumpfstrom Sxs ROH in einem Massenanteil von
insbesondere 0.0001 bis 3 Gew.-%, bevorzugt 0.005 bis 1 Gew.-%, jeweils bezogen auf die
Gesamtmasse von Sxs, auf. Bevorzugt umfasst Sxs neben dem Alkohol ROH im Wesentlichen

Wasser.
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Werden mehr als eine Rektifikationskolonne RDx eingesetzt, weist der Sumpfstrom Sxs(+1), der an
der letzten Rektifikationskolonnen RDx+1) entnommen wurde, ROH in einem Massenanteil von
insbesondere 0.0001 bis 3 Gew.-%, bevorzugt 0.005 bis 1 Gew.-%, jeweils bezogen auf die
Gesamtmasse von Sxs, auf. Bevorzugt umfasst Sxs neben dem Alkohol ROH im Wesentlichen

Wasser.

Am Kopf (anderes Wort fur ,Kopf* ist ,am oberen Ende®) der mindestens einen
Rektifikationskolonne RDx wird auBerdem der Briildenstrom Sxg umfassend ROH erhalten. Der
bevorzugte Massenanteil von ROH in diesem Briidenstrom Sxg ist =2 99 Gew.-%, bevorzugt = 99.6
Gew.-%, bevorzugter = 99.9 Gew.-%, jeweils bezogen auf die Gesamtmasse von Sxg, wobei der

Rest insbesondere Wasser ist.

In einer optionalen Ausfiihrungsform des erfindungsgemafen Verfahrens wird an der mindestens
einen Rektifikationskolonne RDx an einer Entnahmestelle Exz mindestens ein weiterer, von Sxs und
Sxe verschiedener Strom Sxz umfassend ROH und Wasser aus der mindestens einen
Rektifikationskolonne RDx geleitet, auf diesen Energie iibertragen und in dieselbe mindestens eine
Rektifikationskolonne RDx riickgeleitet, wobei sich die Position der Entnahmestelle Exz an der
mindestens einen Rektifikationskolonne RDa zwischen den beiden Entnahmestellen Exs und Exx

befindet. Der Strom Sxz umfasst dabei das Gemisch Gx.

In dieser optionalen Ausfiihrungsform des optionalen Schrittes (d) des erfindungsgemafien
Verfahrens ist es mdglich, dem Gemisch Gx Energie zuzufiihren. In einer bevorzugten
Ausfiihrungsform geschieht dies dergestalt, dass das Gemisch Gy als Strom Sxz liber einen
Zwischenverdampfer VZx geleitet wird, in welchem Energie von einem Warmemedium,
insbesondere von Heizdampf Hs oder Hy4 oder einem davon verschiedenen Warmemedium Wy, auf
Sxz bzw. Gx Uibertragen wird. Diese Energietibertragung kann vorteilhafterweise vorgenommen
werden, in dem das Gemisch Gx als Strom Sxz und W4 oder das Gemisch Gx als Strom Sxz und

der Heizdampf Hy oder Hq4 Uiber einen Zwischenverdampfer VZx geleitet werden.

Mindestens ein Teil des an der Entnahmestelle Exx am oberen Ende der mindestens einen
Rektifikationskolonne RDx entnommenen Briidenstroms Sxg wird bevorzugt der Reaktionskolonne
RRa mindestens als Teil des Eduktstroms Sae1 und, in den Féllen, in denen im erfindungsgeméaRen
Verfahren Schritt (a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich der Reaktionskolonne RRg

mindestens als Teil des Eduktstroms Sge1 zugefiihrt.

Wenn sowohl Spag als auch Sxg mindestens als Teil des Eduktstroms Sagq und, in den Fallen, in
denen im erfindungsgemaRen Verfahren Schritt (a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zuséatzlich
der Reaktionskolonne RRg mindestens als Teil des Eduktstroms Sge1 zugefiihrt werden, kdnnen

diese vorher gemischt werden und dann als ein Eduktstrom Sag1 bzw. Sgeq in die jeweilige
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Reaktionskolonne RRa bzw. RRg eingespeist werden, oder sie werden als separate Stréme in die

jeweilige Reaktionskolonne RRa bzw. RRg eingespeist.

4.6 Schritte (e) und (h) des erfindungsgeméalen Verfahrens

Im Schritt () wird Energie, bevorzugt Warme, von einem Heizdampf Hy mit Druck ps auf
mindestens eine Komponente Q, iibertragen, wodurch der Heizdampf Hy mindestens teilweise

kondensiert und so ein Kondensat K4 erhalten wird.

In Schritt (h) wird Energie von einem Heizdampf Hs mit Druck ps auf mindestens eine Komponente
Q: Uibertragen wird, wodurch insbesondere der Heizdampf Has mindestens teilweise kondensiert

und so ein Kondensat K erhalten wird.

Als Heizdampf Hy oder Hs im Rahmen der Erfindung kann jeder Briidenstrom verwendet werden.
Er kann im Sinne der Erfindung beispielsweise n-Butan oder Wasser umfassen. Bevorzugt handelt

es sich um Wasserdampf.

.-Komponente Q“ und die ,Komponente Qz" sind erfindungsgemaR Sammelbezeichnungen fiir die
Gemische und Rohprodukte SAE1, SAEz, RPA, SAs, SAB, GA, SDAS, SDAB, SBE1, SBEZ, RPB, SBS, SBB,
Gx, Sxs, Sxs.

Q ist in anderen Worten aus der Gruppe bestehend aus Sae1, Saez2, RPa, Sas, Sag, Ga, Soas, Spas
ausgewahlt, und kann, wenn Schritt (a2) durchgefihrt wird, alternativ oder zuséatzlich aus der
Gruppe bestehend aus Sge1, Seez2, RPs, Sss, Sgs ausgewahlt werden, und kann auRerdem, wenn
Schritt (d) durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich aus der Gruppe bestehend aus Gx, Sxg, Sxs
ausgewahlt werden.

Entsprechendes gilt fiir Qz: Qz ist aus der Gruppe bestehend aus Sae1, Saez, RPa, Sas, Sas, Ga,
Spas, Spas ausgewdahlt, und kann, wenn Schritt (a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich
aus der Gruppe bestehend aus Sge1, See2, RPs, Sss, Sss ausgewahlt werden, und kann auerdem,
wenn Schritt (d) durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich aus der Gruppe bestehend aus Gx,

Sxs, Sxs ausgewahlt werden.

Dies bedeutet, dass in den Ausflihrungsformen des erfindungsgemafRen Verfahrens, in denen
Schritt (a2) durchgefiihrt wird, aber nicht Schritt (d) durchgefihrt wird, die Komponente Qq aus
Sae1, Saez, RPa, Sas, Sas, Ga, Soas, Soas, See1, Seez, RPs, Ses, Sgs ausgewahlt ist,

und in den Ausflihrungsformen des erfindungsgeméRen Verfahrens, in denen Schritt (d)
durchgefiihrt wird, aber nicht Schritt (a2) durchgefiihrt wird, die Komponente Q4 aus Sae1, Saez,
RPa, Sas, Sae, Ga, Spbas, Spas, Gx, Sxe, Sxs ausgewahlt ist,
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und in den Ausfiihrungsformen des erfindungsgemafen Verfahrens, in denen beide Schritte (a2)
und (d) durchgefiihrt werden, die Komponente Q1 aus Sae1, Sae2, RPa, Sas, Sas, Ga, Spas, Spas,
See1, Sse2, RPB, Sss, See, Gx, Sxs, Sxs ausgewahlt ist.

Dies bedeutet, dass in den Ausfiihrungsformen des erfindungsgeméaen Verfahrens, in denen
Schritt (a2) durchgefiihrt wird, aber nicht Schritt (d) durchgefiihrt wird, die Komponente Q2 aus
Sae1, Saez2, RPa, Sas, Sae, Ga, Spas, Spas, Sse1, Seez, RPs, Sss, Sss ausgewdhlt ist,

und in den Ausfiihrungsformen des erfindungsgemafen Verfahrens, in denen Schritt (d)
durchgefiihrt wird, aber nicht Schritt (a2) durchgefiihrt wird, die Komponente Q2 aus Sae1, Saez,
RPa, Sas, Sag, Ga, Spas, Spas, Gx, Sxs, Sxs ausgewahlt ist,

und in den Ausfiihrungsformen des erfindungsgemafen Verfahrens, in denen beide Schritte (a2)
und (d) durchgefiihrt werden, die Komponente Q2 aus Sae1, Saez2, RPa, Sas, Sas, Ga, Soas, Soas,
Sge1, See2, RPg, Sgs, See, Gx, Sxs, Sxs ausgewahlt ist.

Q; und Q: sind gleich oder verschieden und sind bevorzugt gleich.

Wenn Q4 und Q2 gleich sind, bedeutet dies erfindungsgemag, dass das Gemisch bzw. der Strom
ausgewdahlt aus Sae1, Saez, RPa, Sas, Sag, Ga, Spas, Soas, Sse1, Sse2, RPs, Sss, Ses, Gx, Sxs, Sxs,
auf den in Schritt (e) Energie von Heizdampf Hy Uibertragen wird, gleich ist mit dem Gemisch bzw.
dem Strom ausgewahlt aus Sag1, Sae2, RPa, Sas, Sas, Ga, Soas, Soas, See1, Sse2, RPsg, Ses, Ses,

Gx, Sxe, Sxs, auf den in Schritt (h) Energie von Heizdampf H4 (ibertragen wird.

Wenn Q; und Q2 verschieden sind, bedeutet dies erfindungsgemag, dass das Gemisch bzw. der
Strom ausgewahlt aus Sag1, Saez2, RPa, Sas, Sas, Ga, Spas, Soas, See1, Seez2, RPs, Sgs, Ses, Gx,
Sxs, Sxs, auf den in Schritt (e) Energie von Heizdampf H, libertragen wird, verschieden ist von dem
Gemisch bzw. dem Strom ausgewahlt aus Sae1, Saez, RPa, Sas, Sas, Ga, Spas, Spas, Sse1, See2,

RPg, Ses, See, Gx, Sxs, Sxs, auf den in Schritt (h) Energie von Heizdampf Ha libertragen wird.

In den Ausfiihrungsformen der vorliegenden Erfindung, in denen mehr als eine Kolonne RDx zur
Auftrennung von Spas eingesetzt wird, bezeichnet ,Sxs* die Gruppe bestehend aus dem
Sumpfstrom Sxs1 und den n Sumpfstromen Sxs(n+1), Wobei ,Sxsn+1)“ den jeweiligen Sumpfstrom der

Rektifikationskolonne RDxn+1) bezeichnet.

In den Ausfiihrungsformen der vorliegenden Erfindung, in denen mehr als eine Kolonne RDx zur
Auftrennung von Spas eingesetzt wird, bezeichnet ,Sxg” die Gruppe bestehend aus dem
Briidenstrom Sxg1 und den n Briidenstromen Sxg(n+1), Wobei ,Sxs(n+1)* den jeweiligen Briidenstrom

der Rektifikationskolonne RDxn+1) bezeichnet.

In den Ausfiihrungsformen der vorliegenden Erfindung, in denen mehr als eine Kolonne RDx zur

Auftrennung von Spas eingesetzt wird, bezeichnet ,Gx" die Gruppe bestehend aus dem Gemisch
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Gx1 und den n Gemischen Gxn+1), wobei ,Gxn+1)“ das jeweilige Gemisch Gy in der

Rektifikationskolonne RDxn+1) bezeichnet.

Die mindestens eine Komponente Q; ist in einer bevorzugten Ausfiihrungsform der vorliegenden
Erfindung aus der Gruppe bestehend aus Sag1, Saez2, RPa, Sas, Ga, Spas ausgewahlt,

wobei, wenn Schritt (a2) durchgefiihrt wird, die mindestens eine Komponente Q, alternativ oder
zusétzlich aus Sge1, Seez2, RPs, Sgs ausgewahlt werden kann,

und wobei, wenn Schritt (d) durchgefiihrt wird, die mindestens eine Komponente Qq alternativ oder

zusétzlich aus Gx, Sxs ausgewahlt werden kann.

Die mindestens eine Komponente Q; ist in einer bevorzugteren Ausfiihrungsform der vorliegenden
Erfindung aus der Gruppe bestehend aus RPa, Sas, Ga, Spas ausgewahlt,

wobei, wenn Schritt (a2) durchgefiihrt wird, die mindestens eine Komponente Q, alternativ oder
zusétzlich aus RPg, Sgs ausgewahlt werden kann,

und wobei, wenn Schritt (d) durchgefiihrt wird, die mindestens eine Komponente Q alternativ oder
zusétzlich aus Gx, Sxs ausgewéhlt werden kann.

Die mindestens eine Komponente Q; ist in einer noch bevorzugteren Ausfiihrungsform der
vorliegenden Erfindung aus der Gruppe bestehend aus Ga, Spas ausgewéhit,

und wobei, wenn Schritt (d) durchgefihrt wird, die mindestens eine Komponente Q, alternativ oder
zusétzlich aus Gx, Sxs ausgewéhlt werden kann.

Die mindestens eine Komponente Q; ist in einer noch mehr bevorzugteren Ausfiihrungsform der

vorliegenden Erfindung aus der Gruppe bestehend aus Ga, Spas ausgewahlt.

Die mindestens eine Komponente Q; ist in einer bevorzugten Ausfiihrungsform der vorliegenden
Erfindung aus der Gruppe bestehend aus Sag1, Saez, RPa, Sas, Ga, Spas ausgewahlt,

wobei, wenn Schritt (a2) durchgefiihrt wird, die mindestens eine Komponente Q; alternativ oder
zusétzlich aus Sge1, See2, RPB, Ses ausgewdahlt werden kann,

und wobei, wenn Schritt (d) durchgefihrt wird, die mindestens eine Komponente Q; alternativ oder
zusaétzlich aus Gx, Sxs ausgewahlt werden kann.

Die mindestens eine Komponente Qg ist in einer bevorzugteren Ausfiihrungsform der vorliegenden
Erfindung aus der Gruppe bestehend aus RPa, Sas, Ga, Spas ausgewahlt,

wobei, wenn Schritt (a2) durchgefiihrt wird, die mindestens eine Komponente Q; alternativ oder
zusétzlich aus RPg, Sgs ausgewahlt werden kann,

und wobei, wenn Schritt (d) durchgefihrt wird, die mindestens eine Komponente Q; alternativ oder
zusétzlich aus Gx, Sxs ausgewéhlt werden kann.

Die mindestens eine Komponente Qg ist in einer noch bevorzugten Ausfiihrungsform der
vorliegenden Erfindung aus der Gruppe bestehend aus Ga, Spas ausgewahlt,

und wobei, wenn Schritt (d) durchgefiihrt wird, die mindestens eine Komponente Q; alternativ oder

zusétzlich aus Gx, Sxs ausgewahlt werden kann.
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Die mindestens eine Komponente Qg ist in einer noch mehr bevorzugteren Ausfiihrungsform der

vorliegenden Erfindung aus der Gruppe bestehend aus Ga, Spas ausgewéhit.

Die Energie des Heizdampfes H{ bzw. H4 kann in Schritt () bzw. Schritt (h) des
erfindungsgemafen Verfahrens mit dem Fachmann bekannten Verfahren auf die mindestens eine
Komponente Q1 bzw. Q; libertragen werden. Dazu wird insbesondere ein Warmeiibertrager WT
eingesetzt. Als Warmedibertrager WT (auch als ,Warmetauscher® bezeichnet) kdnnen samtliche
dem Fachmann zu diesem Zweck gelaufigen Warmedibertrager genutzt werden. Bevorzugt handelt
es sich dabei um einen Verdampfer, bevorzugter ausgewéhlt aus Sumpfverdampfer VS,

Zwischenverdampfer VZ.

Die Energielibertragung vom Heizdampf Hy bzw. H4 auf die mindestens eine Komponente Q4 bzw.
Q: erfolgt erfindungsgeman insbesondere dadurch, dass vom Heizdampf Hy bzw. Hs Wéarme auf
die mindestens einen Komponente Q4 bzw. Qz libertragen wird, der Heizdampf Hy bzw. H4 also die

mindestens einen Komponente Qs bzw. Q2 beheizt.

Die Energielibertragung vom Heizdampf H; auf die mindestens eine Komponente Q erfolgt dabei
insbesondere direkt oder indirekt.
Die Energielibertragung vom Heizdampf Hs auf die mindestens eine Komponente Q; erfolgt dabei

insbesondere direkt oder indirekt.

,Direkt* bedeutet im Falle von Hy und Q4, dass Hy mit der mindestens einer Komponente Qq
kontaktiert wird, so dass Energie, bevorzugt Warme, von H; auf die mindestens eine Komponente
Q; Ubertragen wird. Die Kontaktierung findet dabei bevorzugt in einem Warmeubertrager WT, noch

bevorzugter in einem Verdampfer statt.

Im Falle von Hs und Q2 bedeutet ,direkt“, dass Hs mit der mindestens einer Komponente Q.
kontaktiert wird, so dass Energie, bevorzugt Wéarme, von H4 auf die mindestens eine Komponente
Q: libertragen wird. Die Kontaktierung findet dabei bevorzugt in einem Wéarmeubertrager WT, noch

bevorzugter in einem Verdampfer statt.

Es versteht sich von selbst, dass sich bei der ,direkten” als auch bei der ,indirekten”
Energielibertragung Hy und Q4 bzw. Hs und Q2 bzw. Hy oder Hs und W, nicht mischen, da dann
kein Kondensat Ky bzw. K: erhalten wiirde. Die Kontaktierung ohne Vermischung wird nach dem
Fachmann bekannten Verfahren erreicht, zum Beispiel iber die Kontaktierung tiber eine

Trennwand aus Metall, Kunststoff etc. insbesondere im Warmeiibertrager WT.

Im Falle, dass es sich bei Q; oder Q2 um Saes handelt, wird die direkte Energielibertragung von Hq
bzw. Hs auf Sag1 insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass Saer und Hy bzw. Hq durch einen
Warmeibertrager WT (z.B. <WA4> in Abbildungen 1 bis 4) geleitet werden, bevor Sags in die
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Reaktionskolonne RRa geleitet wird, so dass Saer den Heizdampf Hy bzw. den Heizdampf Hs im

Warmeibertrager WT kontaktiert und so Energie von Hy bzw. Hs auf Sag Ubertragen wird.

Im Falle, dass es sich bei Q oder Q2 um Sae2 handelt, wird die direkte Energietuibertragung von H,
bzw. Hs auf Sagz insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass Saez und Hi bzw. H4 durch einen
Warmeiibertrager WT (z.B. <WAS5> in Abbildungen 1 bis 4) geleitet werden, bevor Sag; in die
Reaktionskolonne RRa geleitet wird, so dass Sae2 den Heizdampf Hy bzw. den Heizdampf Hs im

Warmeibertrager WT kontaktiert und so Energie von Hy bzw. Hs auf Saez Uibertragen wird.

Im Falle, dass es sich bei Q oder Q2 um RPa handelt, wird die direkte Energietibertragung von H,
bzw. Hs auf RPa insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass RPa als Strom Sgrraz aus der Kolonne
RRa geleitet wird und Srraz und Hy bzw. Hs tiber einen Warmeiibertrager WT, bevorzugt einem
Zwischenverdampfer VZgra (z.B. <WA3> in Abbildungen 1 bis 4), an der Reaktionskolonne RRa
geleitet werden, so dass Srraz den Heizdampf Hy bzw. den Heizdampf Hq im Warmeiibertrager WT
kontaktiert und so Energie von Hy bzw. Hs auf Sgraz Ubertragen wird. Danach wird Sgraz zum

tbrigen RPa in RRa zuriickgefihrt.

Im Falle, dass es sich bei Q; oder Q2 um Sas handelt, wird die direkte Energietibertragung von Hy
bzw. Hs auf Sas insbesondere dadurch durchgefihrt, dass Sas und Hi bzw. Hs durch einen
Warmeibertrager WT, bevorzugt einem Sumpfverdampfer VSgra (z.B. <WA1> in Abbildungen 1
bis 4), an der Reaktionskolonne RRa geleitet werden, so dass Sas den Heizdampf Hy bzw. den
Heizdampf Hs im Warmedbertrager WT kontaktiert und so Energie von Hqy bzw. Hs auf Sas

Ubertragen wird.

Im Falle, dass es sich bei Q; oder Q2 um Sag handelt, wird die direkte Energielibertragung von Hy
bzw. H4 auf Sag insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass Sas und Hy bzw. Hs durch einen
Warmeiibertrager WT (z.B. <WA6> in Abbildungen 1 bis 4) geleitet werden, so dass Sag den
Heizdampf Hy bzw. den Heizdampf Hs im Warmeitibertrager WT kontaktiert und so Energie von H4
bzw. H4 auf Sap Ubertragen wird.

Im Falle, dass es sich bei Qq oder Q2 um Ga handelt, wird die direkte Energietibertragung von Hq
bzw. H4 auf Ga insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass Ga als Strom Saz aus der Kolonne RRa
geleitet wird und Saz und Hy bzw. H4 Uiber einen Wéarmeiibertrager WT, bevorzugt einem
Zwischenverdampfer VZa (z.B. <W9> in Abbildungen 1 bis 4), an der Rektifikationskolonne RDa
geleitet werden, so dass Saz den Heizdampf Hi bzw. den Heizdampf Hs im Warmeiibertrager WT
kontaktiert und so Energie von Hy bzw. Hs auf Saz libertragen wird. Danach wird Saz zum Ubrigen

Ga in RDAa zuriickgefihrt.

Im Falle, dass es sich bei Q oder Q2 um Spas handelt, wird die direkte Energielibertragung von Hy

bzw. Hs auf Spas insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass Spas und Hy bzw. Hy durch einen
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Warmeilbertrager WT, bevorzugt einem Sumpfverdampfer VSa (z.B. <W7> in Abbildungen 1 bis 4),
an der Rektifikationskolonne RDa geleitet werden, so dass Spas den Heizdampf Hy bzw. den
Heizdampf Hs im Wérmelibertrager WT kontaktiert und so Energie von Hy bzw. Hs auf Spas

Ubertragen wird.

Im Falle, dass es sich bei Q; oder Q2 um Spag handelt, wird die direkte Energietibertragung von H;
bzw. Hs auf Spag insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass Spag und Hi bzw. Hs durch einen
Warmeiibertrager WT geleitet werden (nicht in den Abbildungen gezeigt), so dass Spag den
Heizdampf Hy bzw. den Heizdampf Hs4 im Warmeiibertrager WT kontaktiert und so Energie von Hy

bzw. Hs auf Spag Ubertragen wird.

Im Falle, dass es sich bei Q oder Q2 um Sges handelt, wird die direkte Energielibertragung von Hq
bzw. Hs auf Sge1 insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass Sges und Hi bzw. H4 durch einen
Warmeibertrager WT (z.B. <WB4> in Abbildung 4) geleitet werden, bevor Sgg, in die
Reaktionskolonne RRg geleitet wird, so dass Sgesr den Heizdampf Hy bzw. den Heizdampf Hq im

Warmelbertrager WT kontaktiert und so Energie von Hi bzw. Hy auf Sggs Uibertragen wird.

Im Falle, dass es sich bei Q oder Q2 um Sge2 handelt, wird die direkte Energielibertragung von Hq
bzw. Hs auf Sge2 insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass Sgez und Hi bzw. Hs durch einen
Warmeibertrager WT (z.B. <WBAS5> in Abbildung 4) geleitet werden, bevor Sgez in die
Reaktionskolonne RRg geleitet wird, so dass Sgez den Heizdampf Hy bzw. den Heizdampf Hq im

Warmelbertrager WT kontaktiert und so Energie von Hy bzw. Hy auf Sge2 Uibertragen wird.

Im Falle, dass es sich bei Q1 oder Q2 um RPg handelt, wird die direkte Energielibertragung von Hy
bzw. Hs auf RPg insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass RPg als Strom Sgrez aus der Kolonne
RRg geleitet wird und Srrez und Hy bzw. Hs tiber einen Warmeuibertrager WT, bevorzugt einem
Zwischenverdampfer VZggg (z.B. <WB3> in Abbildung 4), an der Reaktionskolonne RRg geleitet
werden, so dass Sgrrez den Heizdampf Hy bzw. den Heizdampf Hs im Warmeiibertrager WT
kontaktiert und so Energie von Hy bzw. Hs auf Sgrrez Ubertragen wird. Danach wird Sgrez zum
tbrigen RPg in RRg zuriickgefiihrt.

Im Falle, dass es sich bei Q; oder Q2 um Sgs handelt, wird die direkte Energietibertragung von Hy
bzw. H4 auf Sgs insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass Sgs und Hy bzw. Hs durch einen
Warmeuibertrager WT, bevorzugt einem Sumpfverdampfer VSggrs (z.B. <WB1> in Abbildung 4), an
der Reaktionskolonne RRg geleitet werden, so dass Sgs den Heizdampf Hy bzw. den Heizdampf Ha

im Warmedubertrager WT kontaktiert und so Energie von Hq bzw. Hs auf Sgs (ibertragen wird.

Im Falle, dass es sich bei Q oder Q2 um Sgg handelt, wird die direkte Energietibertragung von H,
bzw. H4 auf Sgg insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass Sgs und Hq bzw. Hs durch einen
Warmeubertrager WT (z.B. <\WWB6> in Abbildung 4) geleitet werden, so dass Sgg den Heizdampf H,
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bzw. den Heizdampf Hs im Warmeiibertrager WT kontaktiert und so Energie von Hy bzw. Hs auf

Sge Ubertragen wird.

Im Falle, dass es sich bei Q; oder Q2 um Gx handelt, wird die direkte Energielibertragung von H4
bzw. Hs auf Gx insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass Gx als Strom Sxz aus der Kolonne RDx
geleitet wird und Sxz und Hy bzw. Hq Uber einen Wérmedibertrager WT, bevorzugt einem
Zwischenverdampfer VZx (z.B. <W13> in Abbildung 4), an der Rektifikationskolonne RDx geleitet
werden, so dass Sxz den Heizdampf Hq bzw. den Heizdampf Hs im Wérmeiibertrager WT
kontaktiert und so Energie von Hy bzw. Ha auf Sxz ibertragen wird. Danach wird Sxz zum iibrigen
Gx in RDx zuriickgefiihrt.

Im Falle, dass es sich bei Q; oder Q2 um Sxs handelt, wird die direkte Energielibertragung von H,
bzw. Hs auf Sxs insbesondere dadurch durchgefiihrt, dass Sxs und Hy bzw. Hs durch einen
Warmeibertrager WT, bevorzugt einem Sumpfverdampfer VSx (z.B. <W11> in Abbildung 4), an
der Rektifikationskolonne RDx geleitet werden, so dass Sxs den Heizdampf H1 bzw. den Heizdampf

H4 im Warmeiibertrager WT kontaktiert und so Energie von Hy bzw. Hs auf Sxs Gibertragen wird.

Im Falle, dass es sich bei Q; oder Q2 um Sxg handelt, wird die direkte Energietibertragung von Hy
bzw. Hs auf Sxg insbesondere dadurch durchgefihrt, dass Sxg und Hi bzw. Hs durch einen
Warmelibertrager WT geleitet werden (nicht in den Abbildungen gezeigt), so dass Sxg den
Heizdampf Hy bzw. den Heizdampf H4 im Warmeiibertrager WT kontaktiert und so Energie von Hy

bzw. Hs auf Sxg libertragen wird.

.Indirekt“ bedeutet im Falle von Hi und Q, dass Energie von Heizdampf Hy auf einen Warmetrager
W, Uibertragen wird, insbesondere Hi mit einem Warmetrager W, kontaktiert wird, so dass Energie,
bevorzugt Warme, von Hy auf W, ibertragen wird, und im Anschluss daran die Energie von W, auf
die mindestens eine Komponente Q {ibertragen wird. Die Ubertragung der Energie von W, auf Q
kann dann ihrerseits direkt oder indirekt stattfinden, das hei3t in dem W; mit der mindestens einen
Komponente Qq kontaktiert wird, so dass Energie, bevorzugt Warme, von W, auf die mindestens
eine Komponente Q, libergeht (,direkt*) oder dass die Energie von W erst auf einen oder mehrere
weitere Warmetrager W3, W3, Wy etc. Gibertragen wird und der letzte dieser Warmetrager,
bezeichnet als ,Wv*, mit der mindestens einen Komponente Q kontaktiert wird, so dass Energie,
bevorzugt Warme, von Wy auf die mindestens eine Komponente Q, libergeht. Die beschriebenen
Kontaktierungen findet dabei jeweils bevorzugt in einem Warmedibertrager WT, noch bevorzugter

in einem Verdampfer statt.

Im Falle der indirekten Energietibertragung von H, auf die mindestens eine Komponente Qq ist es
aber bevorzugt, dass Hy mit einem Warmetrager Wy kontaktiert wird, so dass Energie, bevorzugt

Warme, von Hy auf Wy ibergeht, und im Anschluss daran die Energie von W, auf Q4 durch
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Kontaktierung von W4 mit der mindestens einen Komponente Q, in einem Warmeiibertrager WT

Ubertragen wird.

Die Ubertragung der Energie von W, auf Q kann in der Ausfiihrungsform, in der es sich bei Wy um
einen Strom handelt, der im Wesentlichen Wasser und/oder den Alkohol ROH umfasst, auch so
vorgenommen werden, dass W mit der mindestens einen Komponente Q; gemischt wird,
nachdem Energie von Heizdampf Hy auf W4, bevorzugt in einem Warmeiibertrager WT, ibertragen
wurde. Diese Ausflihrungsform ist besonders dann vorteilhaft, wenn die mindestens eine
Komponente Qq aus der Gruppe bestehend aus RPa, Ga, RPg, Gx, bevorzugt aus Ga, Gx,

ausgewahlt ist.

LStrom, der im Wesentlichen Wasser und/oder Alkohol ROH* umfasst, bedeutet insbesondere,
dass in dem Strom der Massenanteil von Alkohol ROH und Wasser = 90 Gew.-%, bevorzugt = 96
Gew.-%, 2 99 Gew.-% ist. Noch bevorzugter bedeutet dies, dass das Verhéltnis der Masse an vom
Strom umfassten Wasser zum vom Strom umfassten Alkohol ROH kleiner 1:1, bevorzugt 1:5,

bevorzugter 1:9, bevorzugter 1:49, noch bevorzugter 1:99, noch bevorzugter 1:999ist.

.Indirekt“ bedeutet im Falle von Hs und Q, dass Energie von Heizdampf Hs auf einen Warmetrager
W, Uibertragen wird, insbesondere Hq mit einem Warmetrager W, kontaktiert wird, so dass Energie,
bevorzugt Warme, von Hs auf Wy ibertragen wird, und im Anschluss daran die Energie von W, auf
die mindestens eine Komponente Q; libertragen wird. Die Ubertragung der Energie von W, auf Q;
kann dann ihrerseits direkt oder indirekt stattfinden, das heif3t in dem W; mit der mindestens einen
Komponente Q2 kontaktiert wird, so dass Energie, bevorzugt Warme, von W, auf die mindestens
eine Komponente Q: libergeht (,direkt*) oder dass die Energie von W erst auf einen oder mehrere
weitere Warmetrager W3, W3, Wy etc. libertragen wird und der letzte dieser Warmetrager,
bezeichnet als ,Wv*, mit der mindestens einen Komponente Q; kontaktiert wird, so dass Energie,
bevorzugt Warme, von Wy auf die mindestens eine Komponente Q: ibergeht Die beschriebenen
Kontaktierungen findet dabei jeweils bevorzugt in einem Warmeibertrager, noch bevorzugter in
einem Verdampfer statt.

Im Falle der indirekten Energietibertragung von Hg4 auf die mindestens eine Komponente Q; ist es
aber bevorzugt, dass Hs mit einem Warmetrager Wy kontaktiert wird, so dass Energie, bevorzugt
Warme, von Has auf Wy libergeht, und im Anschluss daran die Energie von Wy auf Q. durch
Kontaktierung von W4 mit der mindestens einen Komponente Q; in einem Warmeiibertrager WT

tbertragen wird.

In der Ausfiihrungsform, in der es sich bei Wy um einen Strom handelt, der im Wesentlichen
Wasser und/oder den Alkohol ROH umfasst, wird die indirekte Ubertragung von Energie von Wy
auf die mindestens einen Komponente Q2 bevorzugt so vorgenommen, dass Wy mit der

mindestens einen Komponente Q2 gemischt wird, nachdem Energie von Heizdampf Hy auf Wy,
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bevorzugt in einem Warmeiibertrager WT, Uibertragen wurde. Diese Ausfiihrungsform ist
besonders dann vorteilhaft, wenn die mindestens eine Komponente Q2 aus der Gruppe bestehend

aus RPa, Ga, RPg, Gx, bevorzugt aus Ga, Gx, ausgewahlt ist.

Die Mischung von W mit der mindestens einen Komponente Q; oder der mindestens einen
Komponente Q. wird insbesondere dadurch vorgenommen, dass W4, zum Beispiel wenn es sich
bei der Komponente Q1 bzw. Q2 um einen Strom Sag1, Sae2, Sas, Sas, Soas, Soas, See1, Sse2, Ses,
Sgs, Sxs, Sxs handelt, dem jeweiligen Strom in der Leitung zugeleitet wird. Wenn es sich bei der
Komponente Q1 bzw. Q2 um eines der Gemische RPa, Ga, RPg, Gx handelt, kann W,
vorteilhafterweise in die Kolonne geleitet werden, in der sich das betreffende Gemisch befindet, im
Falle von RPa also in RRa, im Falle von RPg also in RRg, im Falle von Ga also in RDa und im Falle

von Gy also in RDx.

Erfindungsgeman handelt es sich bei W4 und allen gegebenenfalls bei der indirekten
Energielibertragung eingesetzten Warmetrager W,, Wi, W4 etc. um keinen von Sag1, Saez, RPa,
Sas, Sas, Ga, Soas, Spas, See1, Seez2, RPs, Sgs, Sgs, Gx, Sxs, Sxs.

Dies umfasst erfindungsgemaR auch den Fall, dass W1, W2, W3, W, etc. die gleichen Stoffe
umfasst wie einer von Sae1, Sae2, RPa, Sas, Sae, Ga, Soas, Soas, See1, See2, RPs, Sss, Sss, Gx,
Sxs, Sxs, und sich nur in den Massenanteilen der Stoffe von dem Strom oder dem Gemisch

unterscheidet.

Als Warmetrager Wy bzw. gegebenenfalls daneben weiter genutzte Warmetrager W», W3, Wy etc.
kann jeder dem Fachmann bekannte Warmetréger genutzt werden. Bevorzugt sind sie ausgewahit
aus der Gruppe bestehend aus Wasser; Alkohole, bevorzugt der Alkohol ROH; Alkohol-Wasser-
Losungen, bevorzugt ROH-Wasser-Losungen; Salz-Wasser-Losungen, wozu auch ionische
Flussigkeiten, wie zum Beispiel LiBr-Lésungen, Dialkylimidazoliumsalze wie insbesondere
Dialkylimidazoliumdialkylphosphate, gehdren; Mineraldle, wie zum Beispiel Dieseldle; Thermalble
wie zum Beispiel Silikondle; biologische Ole wie zum Beispiel Limonen; aromatische
Kohlenwasserstoffe wie zum Beispiel Dibenzyltoluol. Am bevorzugtesten wird als Wéarmetrager,
insbesondere als Warmetrdger W, Wasser, Alkohol oder Alkohol-Wasser-Lésungen eingesetzt,
wobei es sich bei dem Alkohol bevorzugt um den Alkohol ROH handelt, wobei der Alkohol der

gleiche ist wie jener, der auch in Schritt (a1) und gegebenenfalls in Schritt (a2) eingesetzt wird.

Salz-Wasser-Losungen, die verwendet werden kdnnen, sind beispielsweise auch in der
DE 10 2005 028 451 A1 und der WO 2006/134015 A1 beschrieben.

Diese Ausfuihrungsform, in der Energie indirekt tibertragen wird, ist demnach insbesondere
vorteilhaft, wenn frischer Alkohol ROH dem System zugefiihrt werden soll.

Im Kontext der Erfindung bedeutet die Angabe ,bar” immer ,bar absolut“ (= ,bar abs.®).
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H1 weist insbesondere eine Temperatur T4 von 101 °C bis 270 °C, vorzugsweise von 105 °C bis
250 °C, bevorzugt 130 °C bis 200 °C auf. Hi weist vorzugsweise einen Druck von 1 bis 55 bar,
bevorzugt von 2 bis 5 bar, bevorzugter 4 bar auf. Als Heizdampf Hy kann auch ein Dampf mit

einem Druck von > 30 bar eingesetzt werden.

Der Heizdampf H; kondensiert bei der Ubertragung der Energie mindestens teilweise, wodurch
vorzugsweise ein Kondensat K4 bei einem Druck von 1 bis 55 bar, vorzugsweise 2 bis 5 bar,
besonders bevorzugt 4 bar und einer Temperatur von 101 °C bis 270 °C, vorzugsweise von 105 °C
bis 250 °C, bevorzugt 110 °C bis 200 °C anfllt.

Das Heizdampfkondensat K4 wird bevorzugt in einem Kondensatbehélter gesammelt. Dazu

kénnen samtliche dem Fachmann bekannten Behélter genutzt werden, z.B. aus Stahl.

4.7 Schritt (f) des erfindungsgeméaRen Verfahrens

Im Schritt (f) des erfindungsgeméaRen Verfahrens wird K1 mindestens teilweise zu einem

Heizdampf H, mit Druck p2 und Temperatur T, entspannt wird, wobei p2 < p1.

Die Entspannung des Heizdampfkondensats K wird vorzugsweise so durchgefiihrt, dass Ki in
einen Kondensatbehélter geleitet wird, in dem das HeilRkondensat vom Dampf getrennt werden
kann. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemaRen Verfahrens wird Ky zur
Beheizung von Strémen und/oder Gemischen im Verfahren genutzt, bevor es zu einem Heizdampf
H: entspannt wird. Genauso kann das verbleibende Kondensat, welches nach Entspannung auf p2
im flissigen Zustand ubrig bleibt, zur Beheizung von Strémen und/oder Gemischen im Verfahren

genutzt werden.

In dem Kondensatbehélter liegt vorzugsweise ein geringerer Druck vor als im Wéarmeubertrager (in
dem Hq mind. teilweise kondensiert wird) auf der Heizdampfseite. Aufgrund des geringeren Drucks
kann ein Teil des HeiBkondensats K4 verdampfen, wodurch der gesamte Dampf, d.h. der nicht
kondensierte Anteil des Heizdampfes und das im Kondensatbehélter durch Druckentspannung
verdampfte HeiRkondensat, im Kondensatbehélter als Heizdampf Hz anféllt. Dieser Heizdampf Hz
ist insbesondere Niederdruckdampf und weist vorzugsweise einen Druck p2 auf, fir den gilt, dass
der Quotient p2/p1 (bar/bar) im Bereich 0.001 bis 0.999, bevorzugt 0.01 bis 0.9, bevorzugter 0.05
bis 0.8, bevorzugter 0.1 bis 0.7, bevorzugter 0.15 bis 0.6, bevorzugter 0.2 bis 0.5 betragt.

In einer anderen bevorzugten Ausfiihrungsform liegt die Temperatur T2 von Hz unter der
Temperatur T4 von Hy. Bevorzugt gilt dann, dass T2 > 0 °C, und der Quotient aus Temperatur T2/T4
(°C/°C) im Bereich 0.1 bis 0.999, bevorzugter 0.2 bis 0.995, bevorzugter 0.3 bis 0.990 liegt.
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Das Kondensat K4 kann sich neben dem aus der Kondensation von Hy erhaltenen Kondensat aus
weiteren Heizdampfkondensaten zusammensetzen, etwa wenn im erfindungsgemafRen Verfahren
verschiedene Heizddmpfe eingesetzt werden und damit auf verschiedene Komponenten Q; von
jeweils unterschiedlichen Heizddmpfen Energie Gibertragen wird. In dieser Ausgestaltung ergeben
sich dann mehrere Kondensate K, die vereint werden kdnnen und im Schritt (f) zum Heizdampf H.

entspannt werden.

Eine solche bevorzugte Ausgestaltung ist beispielsweise in Abbildung 3 gezeigt. Das im
Kondensatbehélter <86> gesammelte Kondensat K; ist eine Mischung der Kondensate <71> und
<81> und zusétzlich <88>. Das Kondensat <81> ergibt sich aus der Kondensation des
Heizdampfes <84> bei der Energielibertragung auf Ga im Zwischenverdampfer VZa <\W9>. Das
Kondensat <71> ergibt sich aus der Kondensation des Heizdampfes <74> bei der
Energielibertragung auf Ga im Sumpfverdampfer VSa <W8>.

Die HeiBkondensate aus diesen beiden Verdampfern werden dann entsprechend den obigen
Ausfiihrungen zu einem Kondensatbehélter <86> geleitet. Der dort anfallende Heizdampf Hz <82>
wird dann im regelbaren Dampfstrahler <89> verwendet, dessen Mischdampf als neuer Heizdampf
H4 <84> wieder im Zwischenverdampfer VZ, <\WW9> eingesetzt wird. Der Vorteil dieser Variante ist,
dass das anfallende HeilRkondensat weiter entspannt werden kann, um eine groRere

Niederdruckdampfmenge bereitstellen zu kdnnen.

Abbildung 4 zeigt eine entsprechende Fiihrung der Kondensat- und Heizdampfstrome an der

Rektifikationskolonne RDx <3>.

4.8 Schritt (q) des erfindungsgeméaRen Verfahrens

Im Schritt (g) des erfindungsgeméafen Verfahrens wird Hz mit weiterem Heizdampf Hz mit Druck pz
und Temperatur T; gemischt, so dass ein Mischheizdampf Hs mit Druck ps und Temperatur Ts

erhalten wird, wobei pz2 < ps < ps und insbesondere ps < ps.

Das Kondensat Ky und somit der Heizdampf Hz enthélt noch Energie, die in keinem bekannten
Verfahren zur Herstellung von Alkalimetallalkoholaten ausgenutzt wird. Aus energetischer und
wirtschaftlicher Sicht ist das jedoch nicht sinnvoll. Diese Energie kann im Rahmen der vorliegenden

Erfindung genutzt werden.

Die Mischung von H; mit weiterem Heizdampf H; kann mit jedem dem Fachmann bekannten

Verfahren erfolgen, insbesondere durch Vereinigung der beiden Heizdampfe per Venturidiise.
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In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgeméBen Verfahrens wird der Dampf Hz mit
weiterem Dampf, der einen Druck p < ps3 hat, gemischt, und der dann erhaltene Dampf mit Hs

gemischt.

Bevorzugt wird die Mischung von Hz mit weiterem Heizdampf H; mittels eines, vorzugsweise
regelbaren, Dampfstrahlers DS (Thermokompressors) durchgefiihrt. Der Thermokompressor wird
dann sowohl mit weiterem Heizdampf Hs, der beispielsweise aus einem entsprechenden
Dampfnetz stammt, als auch mit dem Niederdruckdampf Hz aus dem Kondensatbehélter gespeist,
wodurch ein Mischdampf H4 entsteht, der dementsprechend das Warmetragermedium ist. Der

Mischdampf ist in dieser Ausgestaltung demnach der Heizdampf Hs.

Ein solcher Dampfstrahler DS ist in Abbildung 5 gezeigt. Er ist so ausgestaltet, dass er mit einem
Treibdampf einer hoheren Druckstufe betrieben wird und einen Saugdampf mit niedrigeren
Druckstufe ansaugen kann, wodurch dann der Mischdampf entsteht, der als Warmetradgermedium
eingesetzt wird. Der Treibdampf ist im vorliegenden Fall der Heizdampf bzw. der Treibdampf Hs,
mit dem der Heizdampf Hz als Saugdampf aus dem Kondensatbehélter angesaugt und mit dem

Treibdampf Hs vermischt wird.

Der Vorteil einer solchen Ausgestaltung ist offensichtlich. Ein Teil der Energie des im
Kondensatbehélter anfallenden Niederdruckdampfes kann genutzt und damit Energie und Kosten
gespart werden. Eine solche Verfahrensweise kann auch aus einem anderen Grund vorteilhaft
sein. Der eingesetzte Dampfstrahler kann dahingehend regelbar sein, dass die Mengen von
Mitteldruckdampf Hs und Niederdruckdampf Hz, beispielsweise in Abhangigkeit von bestimmten
Prozessparametern, eingestellt werden kdnnen. Die Saugdampfmenge stellt sich dabei liber die
Treibdampfmenge ein. Die Mengen von Mitteldruckdampf Hz und Niederdruckdampf Hz kénnen
beispielsweise in Abh&ngigkeit der Temperatur der mindestens einen Komponente Q4 eingestellt
werden.

Der Druck pz des Heizdampfes Hs ist groRer als p2 und kann ansonsten in einem weiten Bereich
gewéahlt werden. Die Erfindung ist gerade geeignet fiir Situationen, in denen Heizdampf Hs anféllt,
auf dessen Druck und Temperatur man wenig Einfluss hat und der dann auf einen gegebenen

Wert Hq eingestellt werden soll. Somit gilt p2 < ps < ps.

In einer besonderen Ausfiihrungsform des erfindungsgeméBen Verfahrens ist, insbesondere dann,

wenn Q4 und Q2 gleich sind, gilt auBerdem p2 < p1 < pa.

Der eingesetzte Heizdampf Hs hat bevorzugt einen Druck ps im Bereich von 2 bar bis 80 bar,
bevorzugt eine Temperatur T3 von 120 °C bis 300 °C, wobei gleichzeitig ps < p3 und bevorzugt

auch ps < ps3 sind.
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4.9 Schritt (h) des erfindungsgeméaien Verfahrens

Im Schritt (h) wird Energie von Heizdampf H4 mit Druck ps und Temperatur T4 auf mindestens eine

Komponente Q; iibertragen.

Die Bedeutung der Komponente Q; ist oben im Kontext des Schrittes (e), Abschnitt 4.6 definiert.

In einer bevorzugten Ausfilhrungsform der vorliegenden Erfindung kondensiert insbesondere der

Heizdampf H4 mindestens teilweise und es wird so ein Kondensat K erhalten wird.

H4 weist insbesondere eine Temperatur T4 von 101 °C bis 270 °C, vorzugsweise von 105 °C bis
250 °C, bevorzugt 110 °C bis 200 °C auf. Hs weist vorzugsweise einen Druck von 1 bis 55 bar,
bevorzugt von 2 bis 5 bar, bevorzugter 4 bar auf. Als Heizdampf Hs kann auch ein Dampf mit

einem Druck von > 30 bar eingesetzt werden.

Der Heizdampf H4 kondensiert insbesondere bei der Ubertragung der Energie mindestens
teilweise, wodurch vorzugsweise ein Kondensat Kz bei einem Druck von 1 bis 55 bar,
vorzugsweise 2 bis 5 bar, besonders bevorzugt 4 bar und einer Temperatur von 101 °C bis 270 °C,
vorzugsweise von 105 °C bis 250 °C, bevorzugt 110 °C bis 200 °C anfallt.

Das Heizdampfkondensat K wird bevorzugt in einem Kondensatbehélter gesammelt. Dazu
kénnen samtliche dem Fachmann bekannten Kondensatbehélter genutzt werden, z.B. aus Stahl

gefertigte Behélter.

Der Vorteil der vorliegenden Erfindung besteht unter anderem darin, dass die Abfolge der Schritte
®, (@), (h) im Kreislauf ausgefiuhrt werden kann, und der im Anschluss an Schritt (h) durch die
mindestens teilweise Kondensation von Hs anfallende Kondensat Kz wieder als Kondensat K; in

einer neuen Runde aus Schritt (), (g), (h) eingesetzt wird.

Dies ist vor allem dann vorteilhaft, wenn Q; und Q; gleich sind.

In einer bevorzugten Ausfilhrungsform der vorliegenden Erfindung wird deshalb der Heizdampf Hs
mindestens teilweise kondensiert und so ein Kondensat K erhalten, mit welchem im Anschluss an
Schritt (h) ein weiterer Schritt (f) durchgefiihrt wird, in dem das Kondensat Kz dann als Kondensat

K1 eingesetzt wird.

Dies erlaubt es, das erfindungsgemafe Verfahren kontinuierlich durchzufiihren und die Beheizung

der entsprechenden Komponente Q; und Q2 im Kreislauf durchzufiihren.
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Im erfindungsgemaRen Verfahren gleichen sich bevorzugt p4 und p4, d.h. das Verhaltnis aus p1/pa
liegt bevorzugt im Bereich 0.5 bis 1.5, bevorzugter 0.8 bis 1.2, bevorzugter 0.9 bis 1.1, noch
bevorzugter 0.99 bis 1.01, am bevorzugtesten 1.

5. Beispiele

5.1 Beispiel (nicht erfindungsgeman)

Das Vergleichsbeispiel 1 wird in einer Apparatur entsprechend Abbildung 1 durchgefiihrt.

Ein Strom wassriger NaOH Sag2 <1A2> (48.5 Gew.-% NaOH, 51.5 Gew.-% \Wasser) von 459 kg/h
wird bei Raumtemperatur am Kopf einer Reaktionskolonne RRa <1A> mit Kopfdruck von 1.6 bar
abs. zugefiihrt.

Im Gegenstrom wird ein dampfférmiger Methanolstrom Sae1 <1A1>, der geringe
Wasserverunreinigungen aufweist, von 6962 kg/h Giber dem Sumpf der Reaktionskolonne <1A>
zugefihrt.

Am Kopf der Reaktionskolonne wird ein Methanol-Wasser-Gemisch Sag <1A5> erhalten, von dem
551 kg/h uiber einen Kondensator kondensiert und auf die Kolonne <1A> riickgefiihrt werden (nicht
in den Abbildungen gezeigt), und 6421 kg/h weiter tiber einen Verdichter VD31 <11> zur Kolonne
RDa <2> geleitet werden.

Am Sumpf der Kolonne RRa <1A> wird ein nahezu wasserfreier Produktstrom Sas <1A4> aus der
Kolonne gefiihrt. Von diesem werden 1000 kg/h aus dem Prozess als Produktstrom gefiihrt. Der
andere Teil wird zum Sumpfverdampfer Vsrra <WA1> gefiihrt. 294 kg/h Heizdampf (11 bar abs.,
190°C) werden liber ein Regelventil <85> auf 4 bar abs. entspannt und damit tiber den
Sumpfverdampfer VSgra <WA1> Energie auf diesen Teil des entnommen Stroms Sas <1A4>
tibertragen, wobei der Heizdampf kondensiert und wodurch der entnommene Produkistrom Sas
<1A4> teilweise verdampft und so der gewiinschte MeOH-Gehalt im Sumpfprodukt Sas <1A4>
eingestellt wird.

Der nicht kondensierte Teil des Kopfstroms Sag <1A5> (6421 kg/h MeOH/Wasser Gemisch) wird
Uber Verdichter VD3 <11> (Austrittsdruck 2,25 bar abs.) in die Rektifikationskolonne RDa <2>
gefiihrt (Kopfdruck von Kolonne RDa <2> = 2.2 bar abs.).

Am Kopf der Rektifikationskolonne RDa <2> wird ein gegeniiber dem Zulauf vom Verdichter VD34
<11> an Methanol angereichertes Methanol-Wasser-Gemisch Spag <24> erhalten, zusétzlich
werden 878 kg/h frisches Methanol <25> am Kopf der Kolonne auf die Kolonne RDa <2> gefahren.
Am Sumpf der Rektifikationskolonne RDa <2> erhélt man einen gegeniiber dem Kolonnenzulauf
vom Verdichter mit Wasser angereicherten Strom Spas <22>. Ein Teil dieses Stroms wird iber den
Sumpfverdampfer VSa <W8> in die Kolonne <2> riickgefilhrt, wobei der Rest 337 kg/h als
Sumpfproduktstrom abgefiihrt wird.

Fir den Betrieb des Sumpfverdampfers VSa <W8> werden 3256 kg/h Heizdampf (11 bar abs.,
190°C) liber ein Regelventil <85> auf 4 bar abs. entspannt und liber den Sumpfverdampfer VSa

<WB8> Energie auf den riickgefiihrten Strom tubertragen, wobei der Heizdampf kondensiert.
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Die Heizdampfkondensatstrome aus <WA1> und <WW8> werden in einem Kondensatbehalter <86>
zusammengefihrt. Zur Ruckfithrung in das Kondensatnetz wird der austretenden Kondensatstrom
<87> von ca. 143°C mit Riickkiihlwasser aus 75°C gekiihlt. Dabei werden etwa 285 kW an das

Ruckkuhlwasser Gibertragen.

5.2 Beispiel 2 (erfindungsgeman)

Das Beispiel 2 wird in einer Apparatur entsprechend Abbildung 2 durchgefiihrt.

Es handelt sich um eine Wiederholung des Beispiels 1 mit folgenden Unterschieden:

Das gesammelte Kondensat im Kondensatbehdlter <86> wird auf 1.5 bar abs. entspannt. Dabei
verdampfen ca. 217 kg/h Kondensat <82>. Der Heizdampf <83> wird nicht Giber ein Regelventil
<85> entspannt, sondern als Treibdampf fiir einen regelbaren Dampfstrahler <89> eingesetzt, um
den Strom <82> einzusaugen und mit <83> zu vermischen. Am Austritt von <89> erhélt man den
Heizdampf <84> bei 4 bar abs. Dadurch dass zusatzlicher Heizdampf aus der Entspannung des
Kondensats genutzt wird, werden nur 3048 kg/h frischer Heizdampf <83> fiir den Betrieb des
Sumpfverdampfers VSA <W8> bendtigt.

Es ergibt sich ein Strom <84> (rund 3265 kg/h), welcher bei Betrieb des Sumpfverdampfers Vsa
<W8> als Kondensat <81> kondensiert. Der resultierende Kondensatstrom <81> wird dann wieder
im Kondensatbehélter <86> eingeleitet.

Der Kondensatstrom <87> fallt nur mit einer Temperatur von ca. 111 °C an. Somit wird zur Kiihlung
auf 75 °C weniger Riickkiihlwasser als in Beispiel 1 benétigt, und es werden nur rund 142 kW an
das Kiihimedium libertragen, d.h. nur 50 % der nach Beispiel 1 ndtigen Menge.

In Summe werden bei der Vorgehensweise nach Beispiel 2 nur 3342 kg/h Heizdampf (11 bar abs,
190°C) als Heizdampf fiir <WA1> und <WAB8> benétigt. Gegeniiber Beispiel 1 kénnen so rund 6 %

des 11 bar abs. Heizdampfes eingespart werden.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung mindestens eines Alkalimetallalkoholats der Formel MaOR, wobei R

ein C1 bis Cs-Kohlenwasserstoffrest ist, und wobei Ma ausgewéhlt aus Natrium, Kalium, ist, wobei:

(a1) ein Eduktstrom Sag1 umfassend ROH mit einem Eduktstrom Sagz umfassend MaOH im
Gegenstrom in einer Reaktivrektifikationskolonne RRa zu einem Rohproduktgemisch RPa
umfassend MaOR, Wasser, ROH, MaOH umgesetzt wird,

wobei am unteren Ende von RRa ein Sumpfproduktstrom Sas umfassend ROH und MAaOR
entnommen wird und am oberen Ende von RRa ein Bridenstrom Sag umfassend Wasser und ROH

entnommen wird,

(a2) und gegebenenfalls, gleichzeitig mit und rdumlich getrennt von Schritt (a1), ein Eduktstrom
Sge1 umfassend ROH mit einem Eduktstrom Sgez umfassend MsOH im Gegenstrom in einer
Reaktivrektifikationskolonne RRg zu einem Rohproduktgemisch RPg umfassend MsOR, Wasser,

ROH, MsOH umgesetzt wird, wobei Ms ausgewahlt aus Natrium, Kalium ist,

wobei am unteren Ende von RRg ein Sumpfproduktstrom Sgs umfassend ROH und MsOR
entnommen wird und am oberen Ende von RRg ein Briildenstrom Sgg umfassend Wasser und ROH

entnommen wird,

(b) der Briildenstrom Sag, und, wenn Schritt (a2) durchgefiihrt wird, der Briidenstrom Sgg, vermischt
mit Sag oder getrennt von Sag, in eine Rektifikationskolonne RDa geleitet wird, so dass in RDa ein

Gemisch Ga umfassend Wasser und ROH vorliegt,

(c) und Ga in RDa in einen Bradenstrom Spag umfassend ROH am oberen Ende von RDa und
einen Sumpfstrom Spas umfassend Wasser und ROH am unteren Ende von RDa aufgetrennt wird,

wobei der Sumpfstrom Spas an einer Entnahmestelle Eas am unteren Ende von RDa aus RDa
geleitet wird und der Briildenstrom Spag an einer Entnahmestelle Eax am oberen Ende von RDa

aus RDa geleitet wird,

(d) und gegebenenfalls Spas, ganz oder teilweise, in mindestens einer, von RDa verschiedenen,
Rektifikationskolonne RDx, in der dann ein Gemisch Gx umfassend Wasser und ROH vorliegt, in
einen Bridenstrom Sxg umfassend ROH am oberen Ende von RDx und einen Sumpfstrom Sxs
umfassend Wasser und gegebenenfalls ROH am unteren Ende von RDx aufgetrennt wird,
wobei der Sumpfstrom Sxs an einer Entnahmestelle Exs am unteren Ende der mindestens einen

Rektifikationskolonne RDx aus dieser geleitet wird und der Briidenstrom Sxg an einer
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Entnahmestelle Exx am oberen Ende der mindestens einen Rektifikationskolonne RDx aus dieser

geleitet wird,

(e) Energie von einem Heizdampf H1 mit Druck p; auf mindestens eine Komponente Q4 libertragen
wird, wodurch der Heizdampf H1 mindestens teilweise kondensiert und so ein Kondensat K4

erhalten wird,

dadurch gekennzeichnet, dass

(f) K1 mindestens teilweise zu einem Heizdampf Hz2 mit Druck p2 entspannt wird, wobei p2 < p1,

(9) Hz mit weiterem Heizdampf Hz mit Druck ps gemischt wird, so dass ein Heizdampf H4 mit Druck

P4 erhalten wird, wobei p2 < ps < p3,

(h) Energie von Hs auf mindestens eine Komponente Q. iibertragen wird,

wobei Qs und Q2 gleich oder verschieden voneinander sind,

und wobei Q; und Q2 aus der Gruppe bestehend aus Sag1, Saez, RPa, Sas, Sas, Ga, Soas, Spas
ausgewahlt sind,

und wobei Q4 und Qz, wenn Schritt (a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich aus der
Gruppe bestehend aus Sgg1, Sgez, RPg, Sgs, Ses ausgewahlt werden kénnen,

und wobei Q; und Qz, wenn Schritt (d) durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich aus der Gruppe

bestehend aus Gx, Sxs, Sxs ausgewéahlt werden kdnnen.

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei der Heizdampf Hy mit der mindestens einen Komponente Q4
kontaktiert wird, so dass Energie von Hy auf die mindestens eine Komponente Q, libertragen wird
und der Heizdampf Hs mit der mindestens einen Komponente Q2 kontaktiert wird, so dass Energie
von Hs auf die mindestens eine Komponente Qg ibertragen wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1, wobei Energie von Heizdampf Hy auf einen WWarmetrager W
Ubertragen wird, und im Anschluss daran die Energie von W, auf die mindestens eine Komponente
Q; Ubertragen wird und Energie von Heizdampf Hs auf Wy Ubertragen wird, und im Anschluss
daran Energie von W, auf die mindestens eine Komponente Q. tibertragen wird, wobei es sich bei
Wi um keinen von Sae1, Saez, RPa, Sas, Sas, Ga, Soas, Spas, See1, Seez, RPs, Ses, Sgs, Gx, Sxs,
Sxs handelt.

4. Verfahren nach Anspruch 3, wobei W¢ im Wesentlichen Wasser und/oder Alkohol ROH umfasst.
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5. Verfahren nach Anspruch 4, wobei die Energielibertragung von W, auf die mindestens eine
Komponente Q1 bzw. Q2 erfolgt, in dem W4 mindestens teilweise mit Q; bzw. Q2 gemischt wird,

nachdem Energie von Heizdampf Hs bzw. Hs auf W4 Gibertragen wurde.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, wobei R ausgewéhlt ist aus Methyl, Ethyl.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, wobei p1 < ps.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, wobei Qs und Qz gleich sind.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, wobei der Heizdampf Hs mindestens teilweise
kondensiert und so ein Kondensat K erhalten wird, mit welchem im Anschluss an Schritt (h) ein
weiterer Schritt (f) durchgefiihrt wird, in dem das Kondensat Kz dann als Kondensat K; eingesetzt

wird.

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, wobei das Verhaltnis aus p+/pas im Bereich 0.5 bis
1.5 liegt.

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, wobei mindestens ein Teil des an der
Entnahmestelle Eax am oberen Ende der Rektifikationskolonne RDa entnommenen Briidenstroms
Sae der Reaktionskolonne RRa mindestens als Teil des Eduktstroms Sags und, in den Féllen, in
denen im erfindungsgemaRen Verfahren Schritt (a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zuséatzlich

der Reaktionskolonne RRg mindestens als Teil des Eduktstroms Sge1 zugefiihrt wird.

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, wobei Schritt (d) durchgefiihrt wird.

13. Verfahren nach Anspruch 12, wobei mindestens ein Teil des an der Entnahmestelle Exk am
oberen Ende der mindestens einen Rektifikationskolonne RDx entnommenen Briildenstroms Sxg
der Reaktionskolonne RRa mindestens als Teil des Edukistroms Sagq und, in den Féllen, in denen
im erfindungsgemafen Verfahren Schritt (a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich der
Reaktionskolonne RRg mindestens als Teil des Eduktstroms Sge1 zugefiihrt wird.

14. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 13, wobei Schritt (a2) durchgefiihrt wird.

15. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 14, welches kontinuierlich durchgefiihrt wird.



