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Integrated nethod for the preparation of trioxane from
f or mal dehyde, conprising the steps: a) introduction of
a feeding flow Al containing formal dehyde and water
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water; b) introduction of a product flow
‘}1 C1, containing trioxane, water, and
At formaldehyde, a return flow E1 containing
2 3 trioxane, water, and formaldehyde, and
possibly flow A2 into a first low-pressure
L 9 6 13 |1_6.|:‘> distillation column, wherein said flows are
4 distilled at a pressure of from 0.1 to 1.5
atmospheres, with a trioxane-enriched flow
B1 containing predominantly trioxane,
and also water and formaldehyde, a slough
removal flow B2 consisting essentially of formaldehyde and water, and the return flow B3 containing predominantly water, and
also formaldehyde and trioxane removed as a side removal flow; ¢) introduction of a slough removal flow B2 and possibly the flow
A2 into a trioxane synthesis reactor, wherein said flows are allowed to react, and wherein the flow C1 containing trioxane, water,
and formaldehyde is obtained; d) introduction of a flow B1 into a mid-pressure distillation column, wherein said flow is distilled at
a pressure of from 1.0 to 3.0 atmospheres, wherein a low boiler stream D1 containing methanol, methylal, and methylformate,and a
stream D2 containing predominantly trioxane and also formaldehyde and water are obtained; e) introduction of a stream D2 into a
high-pressure distillation column, wherein said stream is distilled at a pressure of from 2.5 to 10.0 atmospheres, wherein the return
flow E1 contains trioxane, water, and formaldehyde, and a product flow E2 consisting essentially of trioxane is obtained; wherein
flow A2 can be introduced into either the low-pressure distillation column or into the trioxane-35 synthesis reactor, or into both.

(57) Zusammenfassung: Integriertes Verfahren zur Herstellung von Trioxan aus Formaldehyd mit den Schritten: a) ein Formalde-
hyd und Wasser enthaltender Einspeisungsstrom A1 und ein iiberwiegend Wasser und daneben Formaldehyd und Trioxan enthalten-
der Riickfithrstrom B3 werden einer Formaldehyd-Aufkonzentrierungseinheit zugefiihrt und in einen Formaldehyd-reichen Strom
A2 und einen im Wesentlichen
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aus Wasser bestehenden Strom A3 aufgetrennt; b) ein Trioxan, Wasser und Formaldehyd enthaltender Produktstrom C1, ein Trioxan,
Wasser und Formaldehyd enthaltender Riickfiihrstrom E1 und gegebenenfalls der Strom A2 werden einer ersten Niederdruck-Des-
tillationskolonne zugefiihrt und bei einem Druck von 0,1 bis 1,5 bar destilliert, wobei ein an Trioxan angereicherter, iiber wiegend
Trioxan und daneben Wasser und Formaldehyd enthaltender Strom B1, ein im Wesentlichen aus Formaldehyd und Wasser bestehen-
der Sumpfabzugsstrom B2 und der iilberwiegend Wasser und daneben Formaldehyd und Trioxan enthaltende Riickfithrstrom B3 als
Seitenabzugsstrom entnommen werden; ¢) der Sumpfabzugsstrom B2 und gegebenenfalls der Strom A2 werden einem Trioxan-Syn-
thesereaktor zugefiihrt und reagieren gelassen, wobei der Trioxan, Wasser und Formaldehyd enthaltende Strom C1 erhalten wird; d)
der Strom B1 wird einer Mitteldruck-Destillationskolonne zugefiihrt und bei einem Druck von 1,0 bis 3,0 bar destilliert, wobei ein
Leichtsiederstrom D1 enthaltend Methanol, Methylal und Methylformiat und ein tiberwiegend Trioxan und daneben Formaldehyd
und Wasser enthaltender Strom D2 erhalten werden; e) der Strom D2 wird einer Hochdruck-Destillationskolonne zugefiihrt und bei
einem Druck von 2,5 bis 10,0 bar destilliert, wobei der Trioxan, Wasser und Formaldehyd enthaltende Riickfiihrstrom E1 und ein im
Wesentlichen aus Trioxan bestehender Produktstrom E2 erhalten werden; wobei der Strom A2 entweder der Niederdruck-Destilla-
tionskolonne oder dem Trioxan-Synthesereaktor oder beiden zugefiihrt werden kann.



