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Verfahren zur Aufarbeitung eines Methanol/Wasser-Gemisches bei der Herstellung von

Alkalimetallmethanolaten in einer Reaktionskolonne

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Aufarbeitung eines Methanol/\Wasser-
Gemischs, welches bei der Herstellung von Alkalimetallmethanolaten in einer Reaktionskolonne
eingesetzt wird. Dabei wird das Gemisch in einer Rektifikationskolonne destillativ getrennt. Die am
oberen Ende der Rektifikationskolonne erhaltenen Briiden werden in mindestens zwei Stufen
verdichtet und die Energie der jeweils verdichteten Briiden vorteilhaft auf Sumpf- und Seitenstrom
der Rektifikationskolonne tibertragen. Dies ermdglicht den besonders energieeffizienten Einsatz
der Energie der verdichteten Briiden im erfindungsgeméaien Verfahren.

Das Verfahren zur Aufarbeitung eines Methanol/\Wasser-Gemischs wird bei der Herstellung von
Alkalimetallmethanolaten in einer Reaktionskolonne eingesetzt, wobei in einer Reaktionskolonne
Methanol und Alkalilauge im Gegenstrom miteinander umgesetzt werden. Am unteren Ende wird
dabei in Methanol geldstes Alkalimetallmethanolat entnommen, und am oberen Ende wird ein
Methanol/Wasser-Gemisch entnommen, welches mit dem erfindungsgemaen
Aufarbeitungsverfahren aufgearbeitet wird. Die Energie der verdichteten Briiden kann auRerdem
zum Betrieb der Reaktionskolonne eingesetzt werden oder zum Betrieb einer Reaktionskolonne, in

welcher ein Verfahren zur Umalkoholisierung von Alkalimetallalkoholaten durchgefiihrt wird.

1. Hintergrund der Erfindung

Alkohol/Wasser-Gemische fallen zum Beispiel bei der Herstellung von Alkalimetallalkoholaten aus
wassriger, gegebenenfalls mit Alkohol versetzter Alkalilauge und Alkohol an. In diesen Verfahren

werden insbesondere Methanol und Ethanol als Alkohol eingesetzt.

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 (MOR) 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 + H0

Ein solches Verfahrensprinzip ist beispielsweise in der US 2,877,274 A beschrieben, wobei
wassrige Alkalimetallhydroxid-Losung und gasférmiges Methanol im Gegenstrom in einer
Reaktivrektifikationskolonne gefahren werden. In prinzipiell nicht veranderter Form wird dieses
Verfahren in der WO 01/42178 A1 erneut beschrieben.
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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 wasserlgslichen Alkohol. Bei beiden
Patentschriften wird das Kondensat einer Phasentrennung unterzogen, um das Reaktionswasser
abzutrennen. Ein weiteres dhnliches Verfahren ist die Umsetzung eines Alkalimetallalkoholats mit
einem anderen Alkohol in einer Reaktionskolonne (,Umalkoholisierung“) geman DE 27 26 491 A1.

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
waéssrige Phase wird hierbei verworfen und die alkoholische Phase wird zusammen mit dem
frischen Alkohol der Kolonne am Kopf zuriickgegeben. Ein &hnliches Verfahren beschreibt die
EP 0 299 577 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 Briilden
tiblicherweise 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 nétige Temperaturniveau zu erreichen.
Insbesondere eine mehrstufige Verdichtung des Briiden ist thermodynamisch vorteilhaft. Hierbei
wird der Briiden zwischen den Verdichtungsstufen gekdiihlt. Darliber hinaus trégt die
Zwischenkiihlung dazu bei, die maximal zuldssige Temperatur des Verdichters nicht zu
tiberschreiten. Der Nachteil dieser in den herkémmlichen Verfahren durchgefiihrten Kiihlung ist,

dass die dabei entzogene Energie ungenutzt dissipiert.

Es besteht demnach der Bedarf nach verbesserten Verfahren zur Aufarbeitung eines
Alkohol/Wasser-Gemischs, was insbesondere im Kontext eines Verfahrens zur Herstellung von
Alkalimetallalkoholaten eingesetzt werden kann. Dieses Verfahren soll sich durch eine besonders

effiziente Nutzung der im verdichteten Briiden enthaltenen Energie zum Betrieb der
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Rektifikationskolonne auszeichnen. Das Verfahren soll so eine energieeffiziente Nutzung der bei

der Verdichtung und Abkiihlung der Briiden anfallenden Warme ermdglichen.

2. Kurzzusammenfassung der Erfindung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung mindestens eines
Alkalimetallalkoholats der Formel MAOR, wobei R Methyl, ist, und wobei Ma ein Metall ausgewahlt

aus Natrium, Kalium, bevorzugt Natrium ist.

Im erfindungsgeméBen Verfahren zur Herstellung mindestens eines Alkalimetallalkoholats wird ein
Gemisch G umfassend Wasser und Methanol ROH erhalten, welches in einem Verfahren zur
Aufarbeitung eines Gemisches G umfassend Wasser und Alkohol ROH, wobei R Methyl ist
eingesetzt wird und mit dem Verfahren zur Aufarbeitung eines Gemisches G aufgearbeitet wird.
Das Verfahren zur Aufarbeitung eines Gemisches G wird in einer Rektifikationskolonne

durchgefiihrt und ist demnach ein destillatives Verfahren.

In einem weiteren, bevorzugten Aspekt betrifft die vorliegende Erfindung ein Verfahren zur
Umalkoholisierung von Alkalimetallalkoholaten. In diesem Verfahren wird der Alkohol eines
Alkalimetallalkoholats McOR' durch einen anderen Alkohol R“OH ausgetauscht, in dem McOR* mit
R“OH in einer Reaktionskolonne zu Mc:OR" umgesetzt wird, wobei in dem Verfahren Energie von
bestimmten Briidenstromen aus dem erfindungsgemafen Verfahren zur Aufarbeitung eines

Gemisches G zum Betrieb genutzt wird.

3. Abbildungen

3.1 Abbildung 1

Abbildung 1 zeigt eine nicht erfindungsgemafRe Ausfiihrungsform eines Verfahrens zur Herstellung
von Alkalimetallmethanolaten, in dem die destillative Trennung des Methanol-Wasser-Gemisches
wie im Stand der Technik (WO 2010/097318 A1, Abbildung 1) erfolgt.

Dabei wird wéssrige NaOH Sag2 <102> in einer Reaktionskolonne RRa <100> mit Methanol Sag1
<103> zum entsprechenden Natriumalkoholat umgesetzt. Am Kopf der Reaktionskolonne RRa
<100> wird eine wéassrige NaOH-Lbosung als Eduktstrom Sagz <102> zugegeben. Alternativ kann
auch eine methanolische NaOH-L6sung als Eduktstrom Sae2 <102> zugegeben werden. Zur
Herstellung des entsprechenden Kaliummethanolats wird wassrige oder methanolische KOH-
Ldsung als Eduktstrom Sae2 <102> zugegeben. Oberhalb des Sumpfes der Reaktionskolonne RRa

<100> wird Methanol als Eduktstrom Saes <103> dampfférmig zugegeben.

Am Sumpf der Reaktionskolonne RRa <100> wird ein Gemisch des entsprechenden Methanolats

im Methanol Sap+ <104> entnommen. Mit dem Sumpfverdampfer Vsa <105> und dem optionalen
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Verdampfer Vsa: <106> am Sumpf der Kolonne RRa <100> wird die Konzentration der

Natriummethanolatlésung Sap+ <104> auf den gewiinschten Wert eingestellt.

Am Kopf der Reaktionskolonne RRa <100> wird ein Briildenstrom Sag <107> entnommen. Im
Kondensator Krra <108> wird ein Teil des Briidenstroms Sag <107> kondensiert und fliissig als
Riicklauf auf den Kopf der Reaktionskolonne RRa <100> aufgegeben. Kondensator Krra <108>

und die Einstellung des Riicklaufs sind jedoch optional.

Der erhaltene Briiden Sag <107> wird ganz oder teilweise einer Rektifikationskolonne, ener
Wasser/Methanol-Kolonne, RDa <300> als Gemisch G zugefiihrt. Die Rektifikationskolonne RDa
<300> enthalt Einbauten <310>. In ihr wird das Gemisch G destillativ aufgetrennt, und an ihrem

Kopf das Methanol als Briiden Soa <302> destillativ riickgewonnen.

An der Rektifikationskolonne RDa <300> kann ein Rucklauf eingestellt werden. In diesem Fall wird
ein Teil des Briiden Soa <302> in einem Kondensator Krp <407> kondensiert und dann wieder auf
die Rektifikationskolonne RDa <300> riickgefiihrt. Der Gibrige Teil von Soa <302>, bzw. der
komplette Briildenstrom Soa <302> in den Ausfilhrungsformen, in denen kein Riicklauf eingestellt
wird, wird mittels Verdichter VDag2 <303> vorverdichtet. Ein Teil dieses vorverdichteten Briidens
wird zur Reaktionskolonne RRa <100> rezykliert, wo er als Eduktstrom Sag1 <103> eingesetzt wird.
Der (ibrige Teil von Soa <302> wird dem Verdichter VD1 <401> zugeleitet, wo er weiter zum
Bridenstrom Soai1 <403> verdichtet wird, von dem im optionalen Zwischenkiihler WTx <402>

Energie abgefiihrt werden kann.

Der Briildenstrom Soas <403> wird erneut mittels Verdichter VD, <405> verdichtet und der dann
erhaltene Briilden Soa2 <404> dem Verdampfer Vsrp <406> am Sumpf der Rektifikationskolonne
RDAa <300> zur Beheizung zugefiihrt, wonach ihm gegebenenfalls frisches Methanol <408>
zugegeben wird und er wieder der Rektifikationskolonne RDa <300> als Riicklauf zugefiihrt wird.
Falls ein Riicklauf an der Rektifikationskolonne RDa <300> eingestellt wird, kann der Strom Soaz
<404>, bevor er in RDa <300> riickgeleitet wird, mit dem Ricklauf, also dem Kondensat aus Krp
<407>, vermischt werden und mit diesem zusammen in RDa <300> gespeist werden. Am Sumpf
der Rektifikationskolonne RDa <300> wird ein Wasserstrom Sya <304> erhalten, der mindestens
teilweise (Strom Sya1 <320>) wieder in die Rektifikationskolonne RDa <300> riickgefiihrt werden

kann, wobei er iiber den Verdampfer Vsrp <406> und/oder Vsgp: <410> gefilhrt werden kann.

3.2 Abbildung 2

Abbildung 2 zeigt eine weitere nicht erfindungsgemaRen Ausfiihrungsform eines Verfahrens,
welche der in Abbildung 2 der WO 2010/097318 A1 gezeigten Ausflihrungsform entspricht.
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Diese Ausfiihrungsform entspricht der in Abbildung 1 beschriebenen mit folgenden zusétzlichen
bzw. unterschiedlichen Merkmalen: Neben den Verdampfern Vsgp: <406> und Vsgrp- <410> am
Sumpf weist die Rektifikationskolonne RDa <300> einen Zwischenverdampfer Vzgrp <409> auf. Ein
Seitenstrom Sza <305> wird der Rektifikationskolonne RDa <300> entnommen und {iber Vzrp
<409> gefiihrt, danach der Rektifikationskolonne RDa <300> wieder zugefiihrt. Ein Teil des
Briidenstroms Soa <302> wird mittels Verdichter VDag2 <303> vorverdichtet und, nachdem ein Teil
davon zur Reaktionskolonne RRa <100> abgezweigt wurde, im Verdichter VD, <401> zum
Briidenstrom Soa1 <403> verdichtet, und dieser dem Zwischenverdampfer Vzrp <409> zur
Beheizung zugefiihrt. Eine Beheizung im Verdampfer Vsgp <406> oder im Verdampfer Vsgp: <410>
durch Soa1 <403> erfolgt nicht. Der zur Beheizung von Vzrp <409> genutzte Briidenstrom Soa
<302> wird danach mit dem Kondensat aus Krp <407> und dem frischen Methanol <408>
gemischt und als Riicklauf in die Rektifikationskolonne RDa <300> zuriickgefilhrt. Eine getrennte
Riickfiihrung des Riicklaufs von Soa <302> in die Rektifikationskolonne RDa <300> ist ebenfalls

moglich.

3.3 Abbildung 3

Abbildung 3 zeigt eine Ausfiihrungsform des erfindungsgeméaRen Verfahrens. Diese entspricht den
in Abbildungen 1 und 2 beschriebenen Ausfiihrungsformen. Die Rektifikationskolonne RDa <300>
weist einen Zwischenverdampfer Vzrp <409> und einen Sumpfverdampfer Vsrp <406> sowie

optional den Sumpfverdampfer Vsgrp: <410> auf.

Die erfindungsgemafe Ausfiihrungsform weist folgende Unterschiede zu den vorbeschriebenen
Ausfiihrungsformen auf:

1. Nach Verdichtung eines Teils des Briidenstroms Soa <302> im Verdichter VD4 <401> wird der
Bridenstrom Soa1 <403> in zwei Teile Soa11 <4031> und Soa12 <4032> geteilt.

2. Soa11<4031> wird dem Zwischenverdampfer Vzrp <409> zur Beheizung des Stromes Sza <305>
zugefiihrt.

3. Soa12 <4032> wird weiter im Verdichter VD, <405> zum Strom Soaz <404> verdichtet und Soaz
<404> dem Sumpfverdampfer Vsrp <406> zur Beheizung des Stromes Sya1 <320> zugefiihrt.

4. Nachdem Soa11 <4031> und Soaz <404> den jeweiligen Verdampfer Vzrp <409> bzw. Vsgrp
<406> verlassen haben, werden sie vereinigt und der vereinigte Strom mit dem Riicklauf (also dem
Kondensat aus Krp <407>) und dem frischen Methanol <408> gemischt und in die
Rektifikationskolonne RDa <300> zuriickgefiihrt. Eine getrennte Ruckfiihrung dieser Strome in die

Rektifikationskolonne RDa <300> ist ebenfalls mdglich.

Aufgrund dieser Unterschiede kann die Energie des Briidens Soar1 <403> im Vergleich zur
Ausfithrungsform gemaR Abbildungen 1 und 2 zur Beheizung der Rektifikationskolonne RDa <300>

effizienter verwertet werden.
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3.4 Abbildung 4

Abbildung 4 zeigt eine Ausfiihrungsform des erfindungsgeméaRen Verfahrens. Diese entspricht der
in Abbildung 3 beschriebenen Ausfiihrungsformen mit dem Unterschied, dass in einer zweiten
Reaktionskolonne RRg <200> eine wassrige KOH-Ldsung Sgez <202>, mit Methanol, das auch zur
Umsetzung in RRa <100> eingesetzt wird,Sges <203> zu dem entsprechenden Kaliummethanolat

umgesetzt wird.

Am Kopf der Reaktionskolonne RRg <200> wird eine wissrige KOH-L8sung als Eduktstrom Sge2
<202> zugegeben. Alternativ kann auch eine methanolische KOH-Ldsung als Eduktstrom Sgg2
<202> zugegeben werden. Oberhalb des Sumpfes der Reaktionskolonne RRg <200> wird

Methanol als Eduktstrom Sggs <203> dampfformig zugegeben.

Am Sumpf der Reaktionskolonne RRg <200> wird ein Gemisch des entsprechenden Methanolats
in Methanol Sgp- <204> entnommen. Mit dem Sumpfverdampfer Vsg <205> und dem optionalen
Verdampfer Vsg: <206> am Sumpf der Kolonne RRg <200> wird die Konzentration der
Kaliummethanolatldsung Sgp- <204> auf den gewliinschten Wert eingestelit.

Am Kopf der Reaktionskolonne RRg <200> wird ein Briidenstrom Sgg <207> entnommen. Im
Kondensator Krrg <208> wird ein Teil des Briidenstroms Sgg <207> kondensiert und fliissig als
Ricklauf auf den Kopf der Reaktionskolonne RRg <200> aufgegeben. Kondensator Kgre <208>

und die Einstellung des Riicklaufs sind jedoch optional.

Der erhaltene Briiden Sgg <207> wird vermischt mit dem nicht im Kondensator Krra <108>
kondensierten Teil des Briiden Sag <107> der Rektifikationskolonne RDa <300> zugefiihrt.

Ein weiterer Unterschied zur Ausfiihrungsform gemaR Abbildung 3 ist, dass der vorverdichtete Teil
des Briiden Soa <302> teilweise zur Reaktionskolonne RRa <100> und RRg <200> rezykliert wird,

wo er als Edukistrom Sag1 <103> bzw. Sge1 <203> eingesetzt wird.

3.5 Abbildung 5

Abbildung 5 zeigt eine Ausfiihrungsform des erfindungsgeméaRen Verfahrens. Diese entspricht der
in Abbildung 4 beschriebenen Ausfiihrungsformen mit dem Unterschied, dass ein Teil von Soaz
<404> auch zur Beheizung des Verdampfers Vsa: <106> am Sumpf der Kolonne RRa <100> und

des Verdampfers Vsg: <206> am Sumpf der Kolonne RRg <200> genutzt wird.

3.6 Abbildung 6

Abbildung 6 zeigt eine Ausfiihrungsform des erfindungsgemafien Verfahrens. Diese entspricht der
in Abbildung 5 beschriebenen Ausfiihrungsform mit dem Unterschied, dass die Reaktionskolonnen

RRa <100> und RRg <200> jeweils einen Zwischenverdampfer Vza <110> bzw. Vzg <210>
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aufweisen. Ein Seitenstrom Szaa <111> wird der Reaktionskolonne RRa <100> entnommen und
liber Vza <110> gefiihrt, danach der Reaktionskolonne RRa <100> wieder zugefiihrt. Ein
Seitenstrom Szga <211> wird der Reaktionskolonne RRg <200> entnommen und liber Vzg <210>
gefiihrt, danach der Reaktionskolonne RRg <200> wieder zugefiihrt.

Im Unterschied zu Abbildung 5 wird ein Teil von Soaz <404> nur zur Beheizung des Verdampfers
Vsa: <106> am Sumpf der Kolonne RRa <100> genutzt. Dagegen wird ein Teil von Soa11 <4031>

zur Beheizung des Verdampfers Vzg <210> genutzt.

3.7 Abbildung 7

Abbildung 7 zeigt eine Ausfiihrungsform des erfindungsgemaRen Verfahrens. Diese entspricht der
in Abbildung 5 beschriebenen Ausfiihrungsformen mit dem Unterschied, dass die
Reaktionskolonne RRa <100> einen Zwischenverdampfer Vza <110> aufweist. Ein Seitenstrom
Szaa <111> wird der Reaktionskolonne RRa <100> entnommen und iiber Vza <110> gefiihrt,
danach der Reaktionskolonne RRa <100> wieder zugefiihrt. Im Unterschied zu Abbildung 5 wird
ein Teil von Soaz2 <404> nur zur Beheizung des Verdampfers Vsg: <206> am Sumpf der Kolonne
RRe <200> eingesetzt. Der Zwischenverdampfer Vza <110> wird tber ein durch eine Pumpe
<501> transportiertes Warmetragermedium W <502>, insbesondere Wasser, beheizt, welches
Warme im Zwischenkiihler WTx <402> von Soa12 <4032> aufnimmt und im Zwischenverdampfer
Vza <110> abgibt.

3.8 Abbildung 8

Abbildung 8 zeigt eine Ausfiihrungsform des erfindungsgemaRen Verfahrens. Diese entspricht der
in Abbildung 5 beschriebenen Ausfiihrungsform mit dem Unterschied, dass die Reaktionskolonnen
RRa <100> und RRg <200> jeweils einen Zwischenverdampfer Vza <110> bzw. Vzg <210>
aufweisen. Ein Seitenstrom Szaa <111> wird der Reaktionskolonne RRa <100> entnommen und
liber Vza <110> gefiihrt, danach der Reaktionskolonne RRa <100> wieder zugefiihrt. Ein
Seitenstrom Szga <211> wird der Reaktionskolonne RRg <200> entnommen und liber Vzg <210>

geflihrt, danach der Reaktionskolonne RRg <200> wieder zugefiihrt.

Daneben zeigt Abbildung 8 eine weitere bevorzugte Ausfiihrungsform des erfindungsgemaien
Verfahrens. Es zeigt eine Reaktivrektifikationskolonne RR¢ <600> zur Umalkoholisierung von
Natriummethanolat zu Natriumethanolat, die mind. teilweise mit Energie aus dem Strom Soa12
<4032> betrieben wird. Die Kolonne RR¢ <600> weist die Sumpfverdampfer Vsc <605> und Vsc:
<606> auf.

Dabei wird Natriummethanolatlésung Sce1 <602> in einer Reaktionskolonne RR¢ <600> im
Gegenstrom mit Ethanol Scez <603> zu Natriumethanolat umgesetzt und dieses als ethanolische

Lésung entnommen.
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Am Sumpf der Reaktionskolonne RR¢ <600> wird ein Sumpfproduktstrom Scp <604> umfassend
Natriumethanolat entnommen.

Am Kopf der Reaktionskolonne RR¢ <600> wird ein Briidenstrom Scg <607> entnommen. Im
Kondensator Krre <608> wird dabei mindestens ein Teil des Briidenstroms Scs <607> kondensiert
und davon mindestens ein Teil flissig als Riicklauf auf den Kopf der Reaktionskolonne RR¢ <600>
aufgegeben. Der Briiddenstroms Scg <607> wird dabei entweder gasférmig vor dem Kondensator
Krrec <608> abgezogen (eingezeichnet durch gestrichelte Linie) und/oder als Strom <609> fliissig
hinter dem Kondensator Krrc <608>.

Ein Seitenstrom Szc <610> wird der Reaktionskolonne RR¢ <600> bevorzugt entnommen, wobei
auf diesen iber einen Zwischenverdampfer Vzc <611> Energie tbertragen wird und Szc <610>

danach wieder in RR¢ <600> zuriickgeleitet werden kann.

Als Natriummethanolatldsung Sce1 <602> wird bevorzugt mindestens ein Teil der in der
Reaktionskolonne RRa <100> und RRg <200> gewonnenen Sumpfstrome Sap» <104> bzw. Sgp+
<204> genutzt.

Der Sumpfverdampfer Vsc: <606> wird tiber ein durch eine Pumpe <501> transportiertes
Warmetragermedium W4 <502>, insbesondere Wasser, beheizt, welches Warme im
Zwischenkiihler WTx <402> von Soa12 <4032> aufnimmt und im Sumpfverdampfer Vsc: <606>
abgibt.

Alternativ kann auch Energie entsprechend von einem anderen Strom ausgewahlt aus Soaz <404>,
Soa11<4031>, Soa1 <403> vor der Auftrennung in Soa11 und Soa12, auf den Sumpfverdampfer Vsc:
<606> oder den anderen Sumpfverdampfer Vsc <605> libertragen werden. Von mindestens einem
der Stréme Soa1 <403>, Soa11<4031>, Soa12 <4032>, Soaz <404> kann ebenso Energie auf den
Ethanolstrom Sces <603>, die Natriummethanolatlésung Sces <602> oder den Seitenstrom Szc

<610> lUibertragen werden.

3.9 Abbildung 9

Abbildung 9 zeigt eine Ausfihrungsform des erfindungsgemaRen Verfahrens. Diese entspricht der
in Abbildung 8 beschriebenen Ausflihrungsform mit dem Unterschied, dass die Beheizung des

Sumpfverdampfers Vsc: <606> direkt mit einem Teil von Soaz <404> erfolgt.

3.10 Abbildung 10

Abbildung 10 illustriert die Energieersparnis im erfindungsgemafien Verfahren nach Beispiel 3
gegeniiber dem nicht erfindungsgemaBen Verfahren gemag Beispiel 1 und 2. Die x-Achse
bezeichnet das jeweilige Beispiel, die y-Achse die aufzubringende Leistung in kW (Heizdampf- und
Verdichterleistung).

Der schraffierte Teil der Balken gibt die nétige Heizleistung durch Niederdruckdampf wieder, der

weile Teil der Balken die Summe der Verdichterleistungen.
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4. Detaillierte Beschreibung der Erfindung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung mindestens eines
Alkalimetallalkoholats der Formel MaOR, wobei R Methyl ist, und wobei Ma ein Metall ausgewahit

aus Natrium, Kalium, bevorzugt Natrium, ist.

Das erfindungsgeméBe Verfahren umfasst mit den Schritten (a) bis (f) ein Verfahren zur
Aufarbeitung eines Gemisches G umfassend Wasser und Alkohol ROH, wobei R Methyl ist.
ROH ist demnach Methanol.

4.1 Verfahren zur Aufarbeitung eines Gemisches G

Das erfindungsgemale Verfahren zur Aufarbeitung eines Gemisches G umfasst die Schritte (a) bis
(f) des erfindungsgemafRen Verfahrens zur Herstellung mindestens eines Alkalimetallalkoholats der
Formel MAOR.

Das Gemisch G ist insbesondere gasformig, dann wird es auch als ,Briiden® bezeichnet.

Bei dem Gemisch G handelt es sich um den Kopfstrom einer Reaktionskolonne, in der der Alkohol
ROH mit einem Alkalimetallhydroxid NaOH oder KOH zum entsprechenden Alkalimetallalkoholat
NaOR bzw. KOR umgesetzt wurde.

Erfindungsgeman wird als das in Schritt (a) eingesetzte Gemisch G mindestens ein Teil des
Brudenstroms Sag, und, wenn Schritt (a2) durchgefiihrt wird, mindestens ein Teil des Briidenstrom

Sgg, eingesetzt.

Der Briidenstroms Sag wird in Schritt (a1) erhalten (beschrieben in Punkt 4.2.1).

Der Briidenstrom Sgg wird im optionalen Schritt (a2) erhalten, wenn dieser Schritt durchgefiihrt
wird (beschrieben in Punkt 4.2.2).

Der Bridenstrom Sgg wird nur dann erhalten, wenn der optionale Schritt (a2) durchgefuihrt wird.
Wenn der optionale Schritt (a2) durchgefiihrt wird, Sgg erhalten wird und mindestens ein Teil von
Sgg als Gemisch G eingesetzt wird, wird der mindestens eine Teil von Sgg vermischt mit Sag oder

getrennt von Sag als Gemisch G eingesetzt.

Im Schritt (B) des Verfahrens wird mindestens ein Teil des Briidenstroms Sag, und, wenn Schritt
(a2) durchgefiihrt wird, mindestens ein Teil des Bridenstrom Sgg, vermischt mit Sag oder getrennt
von Sag, als Gemisch G in Schritt (a) eines Verfahrens zur Aufarbeitung eines Gemisches G

umfassend Wasser und Alkohol ROH eingesetzt.

Das Gemisch G umfassend Wasser und Alkohol ROH wird erfindungsgemaR mit dem Verfahren

zur Aufarbeitung eines Gemisches G aufgearbeitet.
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4.1.1 Schritt (a) des erfindungsgeméalen Verfahrens

In Schritt (a) des erfindungsgemafen Verfahrens wird das Gemisch G in eine Rektifikationskolonne
RDa geleitet und in RDa in mindestens einen Briidenstrom Soa umfassend ROH, der am oberen
Ende von RDa entnommen wird, und mindestens einen Strom Sya umfassend Wasser, der am

unteren Ende von RDa entnommen wird, aufgetrennt.

,Mindestens ein Briidenstrom Soa umfassend ROH, der am oberen Ende von RDa entnommen
wird“ bedeutet, dass der Briiden, der am oberen Ende von RDa erhalten wird, dort als ein oder
mehrere Bridenstréme entnommen werden kann. Falls er dort in mehr als einem Bridenstrom
entnommen wird, werden die m Briidenstrome als ,Briidenstrom Soa“, ,Briidenstrom Soan®, [...],
,Brudenstrom Soam“ bezeichnet, wobei ,m" die Anzahl der am oberen Ende von RDa

entnommenen Briidenstréme (in rimischen Zahlen) angibt.

,Mindestens einen Strom Sya umfassend Wasser, der am unteren Ende von RDa entnommen wird”
bedeutet, dass Wasser, das am unteren Ende von RDa erhalten wird, dort als ein oder mehrere
Stréme entnommen werden kann. Falls es dort in mehr als einem Strom entnommen wird, werden
die n Stréme als ,Strom Syal“, ,Strom Syan®, [...], ,Strom Syan“ bezeichnet, wobei ,n“ die Anzahl der

am unteren Ende von RDa entnommenen Strome (in rémischen Zahlen) angibt.

Das Gemisch G kann dabei iber eine oder mehrere Zulaufstellen in die Rektifikationskolonne RDa
geleitet werden. Uber mehrere Zulaufstellen wird es beispielsweise in den Ausfiihrungsformen
geleitet, in denen im Verfahren gemaf dem bevorzugten Aspekt der Erfindung Schritt (a2)
durchgefiihrt wird und in Schritt (8) mindestens ein Teil des Briidenstroms Sgg getrennt von Sag,
als Gemisch G in Schritt (a) des Verfahrens eingesetzt wird. In dieser Ausfiihrungsform wird
demnach das Gemisch G als zwei voneinander getrennte Strdme in die Rektifikationskolonne RDa

geleitet.

In den Ausfiihrungsformen der vorliegenden Erfindung, in denen das Gemisch G als zwei oder
mehrere voneinander getrennte Strome in die Rektifikationskolonne Rpa geleitet wird, ist es
vorteilhaft, wenn die Zulaufstellen der einzelnen Strome im Wesentlichen auf der gleichen Hohe an

der Rektifikationskolonne RDa liegen.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des Schritts (a) des erfindungsgeméaen Verfahrens wird
das Gemisch G in einer Rektifikationskolonne RDa in einen Briiddenstrom Soa umfassend ROH, der
am oberen Ende von RDa entnommen wird, und einen Strom Sya umfassend Wasser, der am

unteren Ende von RDa entnommen wird, aufgetrennt.

Eine andere Bezeichnung fir ,oberes Ende einer Rektifikationskolonne® ist ,Kopf*.

Eine andere Bezeichnung fiir ,unteres Ende einer Rektifikationskolonne® ist ,Sumpf‘ oder ,Fu3®.
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Der Druck, den der mindestens eine Briidenstrom Soa aufweist, wird mit ,poa“, seine Temperatur mit
»Toa" bezeichnet. Dies bezieht sich insbesondere auf Druck und Temperatur des mindestens einen

Briidenstroms Soa, wenn er in Schritt (a) der Rektifikationskolonne RDa entnommen wird.

Der Druck poa liegt insbesondere im Bereich von 0.5 bar abs. bis 8 bar abs., bevorzugter im Bereich
von 0.6 bar abs. bis 7 bar abs., bevorzugter im Bereich von 0.7 bar abs. bis 6 bar abs., noch
bevorzugter im Bereich von 1 bar abs. bis 5 bar abs., und ist am bevorzugtesten 1 bar abs. bis 4 bar

abs.

Die Temperatur Toa liegt insbesondere im Bereich von 45 °C bis 150 °C, bevorzugter im Bereich von
48 °C bis 140 °C, bevorzugter im Bereich von 50 °C bis 130 °C, noch bevorzugter im Bereich von
60 °C bis 120 °C, und ist am bevorzugtesten im Bereich von 60 °C bis 110 °C.

Als Rektifikationskolonne RDa in Schritt (a) des Verfahrens kann jede beliebige, dem Fachmann
bekannte Rektifikationskolonne eingesetzt werden. Bevorzugt enthalt die Rektifikationskolonne
RDa Einbauten. Geeignete Einbauten sind zum Beispiel Boden, unstrukturierte Packungen oder
strukturierte Packungen. Als Béden werden (blicherweise Glockenb&den, Siebbdéden, Ventilbéden,
Tunnelbéden oder Schlitzbéden eingesetzt. Unstrukturierte Packungen sind im Allgemeinen
Fullkdrperschittungen. Als Fillkdrper werden ublicherweise Raschigringe, Pallringe, Berl-Séttel
oder Intalox®-Sittel 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 kdnnen ebenfalls verwendet werden.

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

gering bleibt.

Wenn in der Rektifikationskolonne RDa strukturierte Packungen oder unstrukturierte Packungen
enthalten sind, so kénnen diese geteilt sein oder es kann eine durchgehende Packung vorliegen.
Ublicherweise sind jedoch mindestens zwei Packungen vorgesehen, eine Packung oberhalb der
Zulaufstelle des Gemischs G und eine Packung unterhalb der Zulaufstelle des Gemisches G. Es
kann auch eine Packung oberhalb der Zulaufstelle des Gemischs G und mehrere Bdden unterhalb
der Zulaufstelle des Gemisches G vorgesehen sein. Wenn eine unstrukturierte Packung eingesetzt
wird, beispielsweise eine Fillkdrperpackung, so liegen die Fillkérper tblicherweise auf einem

geeigneten Tragrost (z.B. Siebboden oder Gitterboden) auf.
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Im Schritt (a) des Verfahrens gemaf der Erfindung wird dann der mindestens eine Briidenstrom
Soa umfassend ROH am oberen Ende der Rektifikationskolonne RDa entnommen. Der bevorzugte
Massenanteil von ROH in diesem Briidenstrom Soa ist = 99 Gew.-%, bevorzugter = 99.6 Gew.-%,

noch bevorzugter = 99.9 Gew.-%, wobei der Rest insbesondere Wasser ist.

Am unteren Ende von RDa wird mindestens ein Strom Sya umfassend Wasser entnommen, der
bevorzugt < 1 Gew.-%, bevorzugter < 5000 Gew.-ppm, noch bevorzugter < 2000 Gew.-ppm
Alkohol aufweisen kann.

Die Entnahme des mindestens einen Briidenstroms Soa umfassend ROH am Kopf der
Rektifikationskolonne RDa bedeutet im Rahmen der vorliegenden Erfindung insbesondere, dass
der mindestens eine Briidenstrom Soa als Kopfstrom oder als Seitenabzug oberhalb der Einbauten

in der Rektifikationskolonne RDa entnommen wird.

Die Entnahme des mindestens einen Stroms Sya umfassend Wasser am Sumpf der
Rektifikationskolonne RDa bedeutet im Rahmen der vorliegenden Erfindung insbesondere, dass
der mindestens ein Strom Sya als Sumpfstrom oder am unteren Boden der Rektifikationskolonne

RDA entnommen wird.

Die Rektifikationskolonne RDa wird mit oder ohne, vorzugsweise mit Riicklauf betrieben.

,Mit Rucklauf‘ bedeutet, dass der am oberen Ende der Rektifikationskolonne RDa entnommene
Briiddenstrom Soa nicht vollstandig abgefiihrt wird, sondern teilweise kondensiert und wieder der
jeweiligen Rektifikationskolonne RDa zugefiihrt wird. In den Fallen, in denen ein solcher Riicklauf
eingestellt wird, betrdgt das Riicklaufverhéltnis dabei bevorzugt 0.0001 bis 1, bevorzugter 0.0005
bis 0.9, noch bevorzugter 0.001 bis 0.8.

Ein Ricklauf kann dadurch eingestellt werden, dass am Kopf der Rektifikationskolonne RDa ein
Kondensator Krp angebracht wird. In dem Kondensator Krp wird der jeweilige Briidenstrom Soa
teilweise kondensiert und der Rektifikationskolonne RDa wieder zugefiihrt. Unter einem
Riicklaufverhaltnis wird allgemein und im Sinne dieser Erfindung das Verhéltnis aus dem Anteil des
aus der Kolonne entnommenen Massenstroms (kg/h), der wieder auf die Kolonne in fliissiger Form
zuriickgefiihrt wird (Riicklauf) zu dem Anteil dieses Massenstroms (kg/h), der in flissiger Form

oder gasférmiger Form von der jeweiligen Kolonne abgefiihrt wird, verstanden.

4.1.2 Schritt (b) des erfindungsgeméal3en Verfahrens

In Schritt (b) des erfindungsgemaRen Verfahrens wird mindestens ein Seitenstrom Sza aus RDa

entnommen und wieder in RDa riickgefiihrt.
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In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des Schritts (b) des erfindungsgeméaen Verfahrens wird

ein Seitenstrom Sza aus RDa entnommen und wieder in RDa riickgefiihrt.

~Seitenstrom Sza aus RDA" bedeutet erfindungsgeman, dass der Strom an einer Entnahmestelle
Eza unterhalb des Kopfes und oberhalb des Sumpfes von RDa entnommen wird und insbesondere
zusatzlich an einer Zulaufstelle Zza (das ist die Stelle, an der der jeweilige Seitenstrom Sza wieder
in die Rektifikationskolonne RDAa riickgefiinrt wird) unterhalb des Kopfes und oberhalb des

Sumpfes von RDa wieder in RDa riickgefiinrt wird.

Dies bedeutet insbesondere, dass die Entnahmestelle Eza, und bevorzugt auch die Zulaufstelle Zza
des jeweiligen Seitenstroms Sza an der Rektifikationskolonne RDa unterhalb der Entnahmestellen
Eoa aller aus RDa entnommenen Briidenstrome Soa liegt, bevorzugt mindestens 1, noch
bevorzugter mindestens 5, noch bevorzugter mindestens 10 theoretische Stufen unterhalb der
Entnahmestelle Eoa jenes aus RDa entnommenen Briidenstroms Soa, dessen Entnahmestelle Eoa

am weitesten unten an der Rektifikationskolonne RDa liegt, liegt.

Dies bedeutet insbesondere auBerdem, dass die Entnahmestelle Eza, und bevorzugt auch die
Zulaufstelle Zza des jeweiligen Seitenstroms Sza an der Rektifikationskolonne RDa oberhalb der
Entnahmestellen Eya aller aus RDa entnommenen Stréme Sya liegt, bevorzugt mindestens 1, noch
bevorzugter mindestens 2, noch bevorzugter mindestens 4 theoretische Stufen oberhalb der
Entnahmestelle Eya des Stroms Sya, dessen Entnahmestelle Eya am weitesten oben an der

Rektifikationskolonne RDa liegt, liegt.

In den Féllen, in denen mindestens ein Briidenstrom Soa mindestens teilweise wieder in die
Rektifikationskolonne RDa riickgefiihrt wird (was der Fall ist, wenn beispielsweise ein Riicklauf an
der Rektifikationskolonne RDa eingestellt wird), liegt insbesondere auBerdem die Zulaufstelle Zoa
(das ist die Stelle, an der der mindestens eine Briidenstrom Spoa mindestens teilweise wieder in die
Rektifikationskolonne RDa riickgefiihrt wird) des mindestens einen Briidenstroms Soa oberhalb der
Entnahmestellen Eza und insbesondere auch oberhalb der Zulaufstellen Zza aller aus RDa
entnommenen Seitenstrome Sza, bevorzugt mindestens 1, noch bevorzugter mindestens 5, noch
bevorzugter mindestens 10 theoretische Stufen oberhalb der hdchsten Stelle aller Entnahme- und

Zulaufstellen aller aus RDa entnommenen Seitenstréme Sza.

In den Féllen, in denen mindestens ein Strom Sya mindestens teilweise wieder in die
Rektifikationskolonne RDa riickgefiihrt wird, liegt insbesondere auRerdem die Zulaufstelle Zya (das
ist die Stelle, an der der mindestens eine Strom Sya mindestens teilweise wieder in die
Rektifikationskolonne RDAa riickgefiihrt wird) des mindestens einen Stroms Sya unterhalb der
Entnahmestellen Eza und insbesondere auch unterhalb der Zulaufstellen Zza aller aus RDa

entnommenen Seitenstrome Sza, bevorzugt mindestens 1, noch bevorzugter mindestens 2, noch



10

15

20

25

30

35

WO 2022/263032 PCT/EP2022/057591

14

bevorzugter mindestens 4 theoretische Stufen unterhalb der niedrigsten Stelle aller Entnahme- und

Zulaufstellen aller aus RDa entnommenen Seitenstréme Sza.

Die Entnahmestelle Eza des Seitenstrom Sza und die Zulaufstelle Zza des Seitenstroms Sza an der
Rektifikationskolonne RDa kdnnen zwischen den gleichen Béden von RDa positioniert sein. Es ist

jedoch auch mdglich, dass sie auf unterschiedlicher Hohe liegen.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des Verfahrens gemag der Erfindung liegt die
Entnahmestelle Eza und bevorzugt auch die Zulaufstelle Zza des mindestens einen Seitenstroms
Sza an der Rektifikationskolonne RDa unterhalb der Zulaufstelle Zg, an der das Gemisch G in die
Rektifikationskolonne RDa geleitet wird, und oberhalb des Sumpfes von RDa. Noch bevorzugter
liegen die Entnahmestelle Eza und bevorzugt auch die Zulaufstelle Zza des mindestens einen

Seitenstroms Sza an der Rektifikationskolonne RDa auch unterhalb des Verstarkerteils von RDa.

In einer besonders bevorzugten Ausfiihrungsform des Verfahrens gemaf der Erfindung liegt die
Entnahmestelle Eza und bevorzugter auch die Zulaufstelle Zza des mindestens einen Seitenstroms
Sza an der Rektifikationskolonne RDa im oberen 4/5, bevorzugt oberen %, bevorzugt oberen 7/10,
bevorzugter oberen 2/3, bevorzugter oberen 1/2 des Bereichs an der Rektifikationskolonne RDa,
der unterhalb der Zulaufstelle Zg, an der das Gemisch G in die Rektifikationskolonne RDa geleitet
wird, liegt, und oberhalb der obersten aller Entnahme- und Zulaufstellen aller aus RDa
entnommenen Strome Sya liegt.

Noch bevorzugter liegen die Entnahmestelle Eza und bevorzugt auch die Zulaufstelle Zza des
mindestens einen Seitenstroms Sza an der Rektifikationskolonne RDa dann auch unterhalb des

Verstéarkerteils von RDa.

In einer weiteren besonders bevorzugten Ausfihrungsform des Verfahrens gemaf der Erfindung
enthdlt die Rektifikationskolonne RDa einen Verstarkerteil, und es liegt die Entnahmestelle Eza und
bevorzugter auch die Zulaufstelle Zza des mindestens einen Seitenstroms Sza an der
Rektifikationskolonne RDa im oberen 4/5, bevorzugt oberen %, bevorzugt oberen 7/10, bevorzugter
oberen 2/3, bevorzugter oberen 1/2 des Bereichs an der Rektifikationskolonne RDa, der unterhalb
des Verstérkerteils und oberhalb der obersten aller Entnahme- und Zulaufstellen aller aus RDa

entnommenen Strome Sya liegt.

4.1.3 Schritt (c) des erfindungsgeméliien Verfahrens

Im Schritt (c) des erfindungsgemafien Verfahrens wird mindestens ein Teil des mindestens einen
Briidenstroms Soa (,mindestens ein Teil des mindestens einen Bridenstroms Soa* = ,mindestens
ein Teil von Soa®) verdichtet. Dadurch wird ein gegeniiber Soa verdichteter Briidenstrom Soas

erhalten.
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Der Druck, den der Briiddenstrom Soa1 aufweist, wird mit ,poa1“, seine Temperatur mit ,Toa1"

bezeichnet.

Der Druck poas ist hGher als poa. Der genaue Wert von poa1 kann in Abhéngigkeit der
Anforderungen in Schritt (d) vom Fachmann eingestellt werden, solange die Bedingung poat > poa
erfillt ist. Der Quotient aus poai/poa (Driicke jeweils in bar abs.) liegt bevorzugt im Bereich von 1.1

bis 10, bevorzugter 1.2 bis 8, bevorzugter 1.25 bis 7, am bevorzugtesten 1.3 bis 6.

Die Temperatur Toas ist insbesondere héher als die Temperatur Toa, und der Quotient aus Toa1/Toa
(Temperatur jeweils in °C) liegt bevorzugt im Bereich von 1.03 bis 10, bevorzugter 1.04 bis 9,
bevorzugter 1.05 bis 8, bevorzugter 1.06 bis 7, bevorzugter 1.07 bis 6, am bevorzugtesten 1.08 bis
5.

Die bevorzugten Werte von poar und Toa1 gelten auch bevorzugt fiir Soat1 und Soar2.

Das Verdichten des mindestens einen Teils des Briidenstroms Soa in Schritt (¢) kann auf jede
beliebige, dem Fachmann bekannte Art erfolgen. So kann die Verdichtung zum Beispiel
mechanisch und einstufig oder mehrstufig, bevorzugt mehrstufig, durchgefiihrt werden. Bei einer
mehrstufigen Verdichtung kénnen mehrere Verdichter gleicher Bauart oder Verdichter
unterschiedlicher Bauart eingesetzt werden. Eine mehrstufige Verdichtung kann mit einer oder
mehreren Verdichtermaschinen erfolgen. Der Einsatz einer einstufigen Verdichtung oder einer
mehrstufigen Verdichtung ist abhangig vom Verdichtungsverhéltnis und somit davon, auf welchen

Druck der Briidden Soa verdichtet werden soll.

Als Verdichter im erfindungsgemafen Verfahren, insbesondere zum Verdichten der Briiddenstrome
Soa zU Soa1 oder Soa12 ZU Soaz, eignet sich jeder beliebige, dem Fachmann bekannte Verdichter,
bevorzugt mechanische Verdichter, mit dem sich Gasstrome verdichten lassen. Geeignete
Verdichter sind zum Beispiel ein- oder mehrstufige Turbinen, Kolbenverdichter,

Schraubenverdichter, Zentrifugalverdichter oder Axialverdichter.

Bei einer mehrstufigen Verdichtung werden fiir die jeweils zu iberwindenden Druckstufen

geeignete Verdichter eingesetzt.

4.1.4 Schritt (d) des erfindungsgemél3en Verfahrens

Im Schritt (d) des Verfahrens gemals der Erfindung wird Energie von einem ersten Teil Soa11 des

verdichteten Briidenstroms Soar auf Sza tibertragen, bevor Sza in RDa riickgefiihrt wird.
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Soa1 wird insbesondere in Schritt (d) zun&chst in mindestens zwei Teile Soa11 und Soas2 aufgeteilt.
Das Verhéltnis der Massenstréme (in kg/h) von Soa11 zu Soaiz liegt bevorzugt im Bereich von 1 : 99
bis 99 : 1, bevorzugter im Bereich von 1 : 50 bis 50 : 1, noch bevorzugter im Bereich von 1: 20 bis

30 : 1, noch bevorzugter im Bereich von 5 : 20 bis 15: 1.

Im Schritt (d) des erfindungsgemaRen Verfahrens wird Energie vom ersten Teil Soa11 auf Sza
tibertragen. Durch den Schritt (d) sinkt die Energie von Soa11, S0 dass insbesondere der Strom

Soa11 mindestens teilweise kondensiert.

,Ubertragung von Energie* bedeutet erfindungsgemaR insbesondere ,Beheizung®, also

Ubertragung von Energie in Form von Wérme.

,Ubertragung von Energie von einem ersten Teil Soa11 des verdichteten Briidenstroms Soasr auf
Sza" umfasst auch die Félle, in denen ein Teil von Soa11 abgetrennt wird und nur von diesem Teil
Energie auf Sza Uibertragen wird. Dies ist beispielsweise in jenen Ausfiihrungsformen der Erfindung
der Fall, in denen zusétzlich Energie von Soa11 auf das Rohprodukt RPa und, falls Schritt (a2)
durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich auf das Rohprodukt RPg {ibertragen wird (beschrieben
in Abschnitt 4.2).

Die Ubertragung von Energie von Soar1 auf Sza, bevorzugt die Beheizung von Sza durch Soai
erfolgt bevorzugt direkt oder indirekt.

,Direkt* bedeutet, dass Soa11 mit Sza kontaktiert wird, ohne dass die beiden Stréme sich mischen,

so dass Energie, insbesondere Warme, von Soa11 auf Sza libergeht.

Dies kann durchgefiihrt werden, in dem Soa11 und Sza durch einen Zwischenverdampfer Vzgp an

der Rektifikationskolonne RDa geleitet werden und Soa11 den Sza beheizt.

Als Warmedbertrager (anderer Begriff fuir Warmelbertrager® = ,Warmetauscher®), insbesondere
als die nachfolgend genannten Warmeubertrager WTx, WTy, WTz, kénnen die dem Fachmann
geldufigen Warmeiibertrager, insbesondere Verdampfer, eingesetzt werden. In Schritt (d) des
Verfahrens gemaR der Erfindung erfolgt insbesondere die Ubertragung der Energie, bevorzugter

Warme, von Soai1 auf Sza in einem Zwischenverdampfer Vzgp.

Lindirekt* bedeutet insbesondere, dass Soa11 mit einem Warmetrager Wi, bevorzugt tiber
mindestens einen Warmeibertrdger WTx, kontaktiert wird, wobei es sich bei dem Warmetréager
nicht um Sza handelt, Wy also von Sza verschieden ist, so dass Energie, bevorzugt Warme, von
Soa11 auf Wy libergeht, ohne dass die beiden Stréme sich mischen, und die Warme dann von W4

auf Sza Ubergeht, in dem W, Sza kontaktiert, wobei sich $za und Wy mischen oder nicht mischen,
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bevorzugt aber nicht mischen. Wenn sich Wy und Sza dabei nicht mischen, erfolgt die Ubertragung

der Energie, bevorzugt Warme, insbesondere in einem weiteren Warmeubertrager WTy.

In einer weiteren Ausfiihrungsform des erfindungsgeméaRen Verfahrens kann bei indirekter
Energielibertragung von Soa11 auf Sza, insbesondere Beheizung von Sza durch Soa11, auch
zunachst Energie, bevorzugt Warme von Soa11 auf Wy, bevorzugt durch Kontaktierung tiber
mindestens einen Warmetauscher WTx libertragen werden, und dann von W, auf einen weiteren,
von Sza verschiedenen Warmetrager W, bevorzugt durch Kontaktierung tiber mindestens einen
Warmetauscher WTy, libertragen werden. Im letzten Schritt erfolgt dann Ubertragung der Warme
von W; auf Sza, wobei sich Sza und W2 mischen oder nicht mischen, bevorzugt aber nicht mischen.
Wenn sich W, und Sza dabei nicht mischen, erfolgt die Ubertragung der Energie, bevorzugt

Wérme, insbesondere in einem weiteren Warmeubertrager WTz.

Es versteht sich von selbst, dass sich in weiteren Ausfilhrungsformen der vorliegenden Erfindung

dementsprechend noch weitere Warmetrager W3, W4, Ws etc. nutzen lassen.

Als Warmetrager Wy bzw. daneben weiter genutzte Warmetrager W», Wi, W4, Ws kann jeder dem
Fachmann bekannte Warmetrager genutzt werden, bevorzugt sind sie ausgewéhlt aus der Gruppe
bestehend aus Wasser; Alkohol-\Wasser-Ldsungen; Salz-Wasser-Losungen, wozu auch ionische
Flussigkeiten, wie zum Beispiel LiBr-Losungen, Dialkylimidazoliumsalze wie insbesondere
Dialkylimidazoliumdialkylphosphate, gehdren; Mineraldle, wie zum Beispiel Dieseldle; Thermaldle
wie zum Beispiel Silikonéle; biologische Ole wie zum Beispiel Limonen; aromatische
Kohlenwasserstoffe wie zum Beispiel Dibenzyltoluol. Am bevorzugtesten ist als Warmetrager W

Wasser.

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

Im Anschluss an Schritt (d) kann Soa11 dann wieder der Rektifikationskolonne RDa, gegebenenfalls
zusammen mit Frischalkohol und/oder mit dem Riicklauf der Rektifikationskolonne RDa,
eingespeist werden. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird von Soa11, insbesondere nach der
Ubertragung der Energie auf Sza, weiter Energie iibertragen.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des Verfahrens gemag der Erfindung, wird Energie,
bevorzugt Wéarme, von Soa11, nachdem Soa11 Energie auf Sza geman Schritt (d) tibertragen hat,
auf Soa Uibertragen, insbesondere auf den Teil von Soa libertragen, der einer Verdichtung,
bevorzugt der Verdichtung in Schritt (c), zugefiihrt wird, wobei es sich um eine Vorverdichtung von
Soa oder die Verdichtung von Soa zu Soar handeln kann. Bevorzugt handelt es sich dabei um die
erste Verdichtung, der der Strom Soa, nachdem der die Kolonne RDa verlassen hat, unterworfen
wird. Dies ermdglicht es, einen Teil der noch von Soa11 gespeicherten Restenergie bzw.

Restwarme im Prozess einzusetzen, in diesem Fall zur Erwdrmung von zu verdichtendem Soa.
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Dadurch werden eventuell in Soa vorhandene Trépfchen verdampft und so Tropfeneintrag in den

Verdichter verhindert.

Andere, bevorzugte zusétzliche Senken fiir die Energie, bevorzugt Warme in Soai1, sind weiter

unten beschrieben (siehe Absatz 4.3).

Der Schritt (d) des erfindungsgemafen Verfahrens spiegelt einen Aspekt des unerwarteten Effekts
der vorliegenden Erfindung wider. Dabei dissipiert die bei der Verdichtung des Briidenstrom Soa
zum verdichteten Briidenstrom Soa1 erhaltene tberschiissige Energie nicht ungenutzt, sondern
wird in der Rektifikation eingesetzt. Dies erfolgt dergestalt, dass zuerst die Verdichtung von Seoa zu
Soa1 erfolgt, womit eine Einstellung auf den Wert, der fiir eine Energielibertragung von Soa11 auf
Sza optimal ist, ermdglicht wird, und dann ein von Soa11 verschiedener Teil Soa12 weiter auf Soaz
verdichtet werden kann. Die Kondensationswdrme, die bei der weiteren Verdichtung von Soa12
weiter auf Soaz erhalten wird, wird in die Kolonne im Sumpfverdampfer eingespeist. Die
erforderliche zusétzliche Verdichterleistung ist geringer als die dadurch eingesparte
Heizdampfleistung. Das erfindungsgemafe Verfahren bendétigt weniger Energie als jene des
Standes der Technik, wie sie in Beispielen 1 und 2 gezeigt sind. Mit der Verdichtung auf Soaz
kdnnen Druck- und Temperatur von Soaz SO eingestellt werden, dass eine optimale

Energielibertragung von Soaz auf Sya1 bzw. Sya erfolgen kann.

4.1.5 Schritt (e) des erfindungsgeméRen Verfahrens

In Schritt (e) des Verfahrens der Erfindung wird ein von Soas11 verschiedener Teil des verdichteten
Bridenstroms Soa1, Soa12, weiter verdichtet wird, wodurch ein gegeniiber Soa11 verdichteter

Briidenstrom Soaz erhalten wird.

Es versteht sich von selbst, dass Soaz nach Durchfiihrung des Schrittes (e) auch gegeniiber Soa12

und Soa1 verdichtet ist.

Der Druck, den der Briidenstrom Soaz aufweist, wird mit ,poaz”, seine Temperatur mit ,Toaz2"
bezeichnet.

Der Druck poaz ist hGher als poa1, und der Quotient aus poaz/poat (Driicke jeweils in bar abs.) liegt
bevorzugt im Bereich von 1.1 bis 10, bevorzugter 1.2 bis 8, bevorzugter 1.25 bis 7, am
bevorzugtesten 1.3 bis 6.

Die Temperatur Toaz ist insbesondere héher als die Temperatur Toar und der Quotient aus Toaz/Toa1
(Temperatur jeweils in °C) liegt bevorzugt im Bereich von 1.03 bis 10, bevorzugter 1.04 bis 9,
bevorzugter 1.05 bis 8, bevorzugter 1.06 bis 7, bevorzugter 1.07 bis 6, am bevorzugtesten 1.08 bis
5.
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Das Verdichten von Soa12 in Schritt (e) kann nach dem Fachmann geléufigen Verfahren
durchgefiihrt werden. So kann die Verdichtung zum Beispiel mechanisch einstufig oder mehrstufig,
bevorzugt mehrstufig, durchgefiihrt werden. Bei einer mehrstufigen Verdichtung kénnen mehrere
Verdichter gleicher Bauart oder Verdichter unterschiedlicher Bauart eingesetzt werden. Der Einsatz
einer einstufigen Verdichtung oder einer mehrstufigen Verdichtung ist davon abhéngig, auf
welchen Druck der Briiden Soa12 verdichtet werden soll. Eine im Kontext des Schrittes (c) fiir Soa
beschriebene Vorverdichtung kann auch fiir die Verdichtung von Soas2 zu Soaz durchgefiihrt
werden, insbesondere geniigt im Schritt (e) aber die Verdichtung in einer Stufe, d.h. unter

Verwendung eines Verdichters VDx.

4.1.6 Schritt (f) des erfindungsgeméien Verfahrens

Im Schritt (f) des Verfahrens gemag der Erfindung wird Energie von mindestens einem Teil von
Soaz2 auf mindestens einen Teil Sya1 des mindestens einen Stromes Sya libertragen, bevor Syas in
RDa riickgefihrt wird.

Bevorzugt wird im Schritt (f) des Verfahrens gemaf der Energie von mindestens einem Teil von
Soaz auf einen Teil Sya1 des mindestens einen Stromes Sya libertragen, bevor Syasr in RDa
rickgefiihrt wird.

Durch den Schritt (f) sinkt die Energie von Soaz, S0 dass insbesondere der Strom Spoa2 mindestens

teilweise kondensiert

Schritt (f) des erfindungsgeméRen Verfahrens umfasst folgende bevorzugte Ausfiihrungsformen
(), (f2), (F3):

(f1) Energie wird von mindestens einem Teil von Soaz auf einen Teil Sya1 des mindestens einen
Stromes Sya libertragen, und Sua1 dann in RDa riickgefiihrt;
(f2) Energie wird von mindestens einem Teil von Soaz auf einen Teil Sya1- des mindestens einen

Stromes Sya Uibertragen, und von Syas- wird dann ein Teil Sua1 in RDa riickgefiiht;

(f3) Energie wird von mindestens einem Teil von Soaz auf den gesamten Strom Sya libertragen und
dann wird der gesamte Strom Sya oder nur ein Teil Syar des Stromes Sua, bevorzugt nur ein Teil

Sua1 des Stromes Sya, in RDa riickgefiihrt.

Die Ubertragung von Energie von mindestens einem Teil von Soaz auf den mindestens einen Teil
Sua1 des mindestens einen Stromes Sya, bevorzugt die Beheizung des mindestens einen Teils
Sua1 des mindestens einen Stromes Sya durch mindestens einen Teil von Soaz, erfolgt bevorzugt
direkt oder indirekt.
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,Direkt" bedeutet, dass mindestens ein Teil von Soaz mit dem mindestens einen Teil Syar des
mindestens einen Stromes Sya kontaktiert wird, ohne dass die beiden Stréme sich mischen, so
dass Energie, insbesondere Warme, von mindestens einem Teil Soaz auf den mindestens einen

Teil Sua1 des mindestens einen Stromes Sya ibergeht.

Dies kann dies durchgefiihrt werden, in dem der mindestens eine Teil von Soaz und der
mindestens eine Teil Sya1 des mindestens einen Stromes Sya durch einen Sumpfverdampfer Vsrp
an der Rektifikationskolonne RDa geleitet werden und Soa11 den mindestens einen Teil Syas des

mindestens einen Stromes Sua beheizt.

Als Warmeilibertrager, insbesondere als die nachfolgend genannten Warmeilibertrager WTx, WTy,
WTz, kénnen die dem Fachmann gelaufigen Warmetauscher, insbesondere Verdampfer,
eingesetzt werden. In Schritt (f) des Verfahrens gemaR der Erfindung erfolgt insbesondere die
Ubertragung der Energie, bevorzugter Wirme, vom mindestens einen Teil von Soaz auf den

mindestens einen Teil Sya1 des mindestens einen Stromes Sya in einem Sumpfverdampfer Vsgrp.

LIndirekt bedeutet insbesondere, dass der mindestens eine Teil von Soaz mit mindestens einem
Warmetrager W4, bevorzugt (iber mindestens einen Wéarmetauscher WTx, kontaktiert wird, wobei
es sich bei dem Warmetrager nicht um den mindestens einen Teil Sya1 des mindestens einen
Stromes Sya handelt, W; also davon verschieden ist, so dass Energie, bevorzugt Warme, vom
mindestens einen Teil von Soaz auf den mindestens einen Warmetrager Wy Gibergeht, ohne dass
die beiden Strome sich mischen, und die Warme dann von W, auf den mindestens einen Teil Sua1
des mindestens einen Stromes Sya libergeht, in dem W, die betreffende Komponente kontaktiert,
wobei sich der mindestens eine Teil Sya1 des mindestens einen Stromes Sya und W4 mischen oder

nicht mischen, bevorzugt aber nicht mischen.

In einer weiteren Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens kann bei indirekter
Energielibertragung vom mindestens einen Teil von Soaz auf den mindestens einen Teil Syat des
mindestens einen Stromes Sya, insbesondere Beheizung des mindestens einen Teils Syat1 des
mindestens einen Stromes Sya durch den mindestens einen Teil von Soaz, auch zundchst Energie,
bevorzugt Wérme von Soaz auf Wy, bevorzugt durch Kontaktierung tiber mindestens einen
Warmetauscher WTx Gibertragen werden, und dann von W, auf einen weiteren, von dem
mindestens einen Teil Sya1 des mindestens einen Stromes Sya verschiedenen Warmetrager Wa,
bevorzugt durch Kontaktierung tiber mindestens einen Warmetauscher WTy, Uibertragen werden.
Im letzten Schritt erfolgt dann Ubertragung der Warme von W, auf den mindestens einen Teil Syas
des mindestens einen Stromes Sya, wobei sich der mindestens eine Teil Sya1 des mindestens
einen Stromes Sya und W; mischen oder nicht mischen, bevorzugt aber nicht mischen.

Es versteht sich von selbst, dass sich in weiteren Ausfiihrungsformen der vorliegenden Erfindung

dementsprechend noch weitere Warmetrager Ws, W4, Ws etc. nutzen lassen.
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Als Warmetrager W1 bzw. daneben weiter genutzte Warmetrager W,, W3, W4, Ws kann jeder dem
Fachmann bekannte Warmetrager genutzt werden, bevorzugt sind sie ausgewé&hlt aus der Gruppe
bestehend aus Wasser; Alkohol-Wasser-Losungen; Salz-Wasser-Losungen, wozu auch ionische
Flussigkeiten, wie zum Beispiel LiBr-Losungen, Dialkylimidazoliumsalze wie insbesondere
Dialkylimidazoliumdialkylphosphate, geh&ren; Mineraldle, wie zum Beispiel Diesel6le; Thermaldle
wie zum Beispiel Silikonéle; biologische Ole wie zum Beispiel Limonen; aromatische
Kohlenwasserstoffe wie zum Beispiel Dibenzyltoluol. Am bevorzugtesten ist als Warmetrager W

Wasser.

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.

Im Anschluss an Schritt (f) kann der mindestens eine Teil von Soaz dann wieder der
Rektifikationskolonne RDa, gegebenenfalls zusammen mit Frischalkohol und/oder mit dem
Rucklauf der Rektifikationskolonne RDa und/oder mit dem nach Durchfiihrung des Schritts (d)
erhaltenen Strom Soa11 eingespeist werden. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird von
mindestens einen Teil von Soaz, insbesondere nach der Ubertragung der Energie auf den
mindestens einen Teil Sya1 von Sya, weiter Energie tibertragen.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des Verfahrens gemaf der Erfindung, wird Energie,
bevorzugter W&rme, vom mindestens einen Teil von Soa2, nachdem von diesem Energie auf den
mindestens einen Teil Sya1 von Sya gemal Schritt (f) Gbertragen wurde, auf Soa libertragen,
insbesondere auf den Teil von Soa Uibertragen, der einer Verdichtung, bevorzugt der Verdichtung in
Schritt (c), zugefiihrt wird, wobei es sich um eine Vorverdichtung von Soa oder die Verdichtung von
Soa zu Spar handeln kann. Bevorzugt handelt es sich dabei um die erste Verdichtung, der der
Strom Soa, nachdem der die Kolonne RDa verlassen hat, unterworfen wird. Dies ermdglicht es,
einen Teil der noch von dem mindestens einen Teil Soaz gespeicherte Restenergie bzw.

Restwdrme im Prozess einzusetzen, in diesem Fall zur Erwdrmung von zu verdichtendem Soa.

Andere, bevorzugte zusétzliche Senken fiir die Energie, bevorzugt Wérme, in dem mindestens

einen Teil von Soaz, Sind weiter unten beschrieben (siehe Absatz 4.3).

4.2 Verfahren zur Herstellung mindestens eines Alkalimetallalkoholats

Das im Verfahren zur Aufarbeitung eines Gemisches G gemal der Erfindung eingesetzte Gemisch
G ist ein einer Reaktionskolonne zur Herstellung von Alkalimetallalkoholaten entnommenes

Wasser/Methanol-Gemisch.

Die vorliegende Erfindung betrifft somit ein Verfahren zur Herstellung mindestens eines
Alkalimetallalkoholats der Formel MaOR, wobei R Methyl ist, und wobei Ma ein Metall ausgewahit

aus Natrium, Kalium, bevorzugt Natrium ist.
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ROH ist demnach Methanol.

4.2.1 Schritt (a1

Im Schritt (a1) des Verfahrens gemaB der Erfindung wird ein Eduktstrom Sags umfassend ROH mit
einem Eduktstrom Sae2 umfassend MaOH im Gegenstrom in einer Reaktivrektifikationskolonne
RRa zu einem Rohprodukt RPa umfassend MaOR, Wasser, ROH, MaOH umgesetzt.

Als ,Reaktivrektifikationskolonne® wird erfindungsgeman eine Rektifikationskolonne definiert, in der
zumindest in einigen Teilen die Umsetzung nach Schritt (a1) oder Schritt (02) des
erfindungsgemaRen Verfahrens ablaufen. Sie kann auch als ,Reaktionskolonne® abgekiirzt

werden.

In Schritt (a1) wird am unteren Ende von RRa ein Sumpfproduktstrom Sap umfassend ROH und
MaAOR entnommen. Am oberen Ende von RRa wird ein Briidenstrom Sag umfassend Wasser und

ROH entnommen.

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

Der Eduktstrom Saer umfasst ROH. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform liegt der Massenanteil
von ROH in Sag1 bei =2 95 Gew.-%, noch bevorzugter bei =2 99 Gew.-%, wobei Saes ansonsten

insbesondere Wasser aufweist.

Der in Schritt (a1) als Eduktstrom Saes eingesetzte Alkohol ROH kann auch handelsiiblicher
Alkohol mit einem Alkoholmassenanteil von mehr als 99.8 Gew.-% und einem Massenanteil an

Wasser von bis zu 0.2 Gew.-% sein.

Der Eduktstrom Sag1 wird bevorzugt dampfformig zugegeben.

Der Eduktstrom Sag2 umfasst MaOH. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform umfasst Sae2 neben
MaOH mindestens eine weitere Verbindung ausgewahlt aus Wasser, ROH. Noch bevorzugter
umfasst Saez neben MaOH Wasser, dann handelt es sich bei Sag2 um eine wassrige Lésung von
MaOH.

Wenn der Eduktstrom Sagz MAOH und Wasser umfasst, liegt der Massenanteil von MaOH, bezogen
auf das Gesamtgewicht der wassrigen Losung, welche Sag2 bildet, insbesondere im Bereich von
10 bis 75 Gew.-%, bevorzugt von 15 bis 54 Gew.-%, bevorzugter von 30 bis 53 Gew.-% und

besonders bevorzugt von 40 bis 52 Gew.-%.



10

15

20

25

30

35

40

WO 2022/263032 PCT/EP2022/057591

23

Wenn der Eduktstrom Sagz MAOH und ROH umfasst, liegt der Massenanteil von MaOH in ROH,
bezogen auf das Gesamtgewicht der Lésung, welche Sagz bildet, insbesondere im Bereich von
10 bis 75 Gew.-%, bevorzugt von 15 bis 54 Gew.-%, bevorzugter von 30 bis 53 Gew.-%, und
besonders bevorzugt von 40 bis 52 Gew.-%.

In dem besonderen Fall, in dem der Eduktstrom Sagz neben MAOH sowohl Wasser als auch ROH
umfasst, ist es besonders bevorzugt, dass der Massenanteil von MaOH in ROH und Wasser,
bezogen auf das Gesamtgewicht der Losung, welche Sag2 bildet, insbesondere im Bereich von
10 bis 575 Gew.-%, bevorzugt von 15 bis 54 Gew.-%, bevorzugter von 30 bis 53 Gew.-%, und

besonders bevorzugt von 40 bis 52 Gew.-% liegt.

Schritt (a1) wird in einer Reaktivrektifikationskolonne (oder ,Reaktionskolonne“) RRa durchgefiihrt.

Schritt (a2), der unten weiter erklart wird, wird in einer Reaktivrektifikationskolonne (oder

.Reaktionskolonne®) RRg durchgefiihrt.

Bevorzugt enthélt die Reaktionskolonne RRa bzw. RRg Einbauten. Geeignete Einbauten sind zum
Beispiel Béden, strukturierte Packungen oder unstrukturierte Packungen. Wenn die
Reaktionskolonne RRa bzw. RRg Bdden enthalt, so sind Glockenbdden, Ventilbéden,
Tunnelbéden, Thormann-Bdden, Kreuzschlitzglockenbéden oder Siebbdden geeignet. Wenn die
Reaktionskolonne RRa bzw. RRg Boden enthélt, so werden vorzugsweise solche Boden gewahlt,
bei denen maximal 5 Gew.-%, bevorzugt weniger als 1 Gew.-% der Flissigkeit durch die jeweiligen
Bdden durchregnen. Die zur Minimierung des Durchregnens der Fliissigkeit erforderlichen
konstruktiven MaBnahmen sind dem Fachmann geldufig. Bei Ventilbéden werden zum Beispiel
besonders dicht schlieRende Ventilbauarten gewahlt. Durch Verringerung der Zahl der Ventile 4sst
sich zudem die Dampfgeschwindigkeit in den Bodendffnungen auf das Doppelte des Wertes, der
Uiblicherweise eingestellt wird, erhéhen. Bei Einsatz von Siebbdden ist es besonders giinstig, die
Durchmesser der Bodenéffnungen zu verringern und die Zahl der Offnungen beizubehalten oder
noch zu vergréern.

Bei Einsatz von strukturierten oder unstrukturierten Packungen sind strukturierte Packungen im

Hinblick auf die gleichmaRige Verteilung der Fliissigkeit bevorzugt.

Bei Kolonnen mit unstrukturierten Packungen, insbesondere mit Fiillkdrpern, und bei Kolonnen mit
strukturierten Packungen kann die gewiinschte Charakteristik der Fliissigkeitsverteilung 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 tibrigen 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.
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Das erfindungsgemaRe Verfahren kann sowohl kontinuierlich als auch diskontinuierlich

durchgefiihrt werden. Bevorzugt wird es kontinuierlich durchgefiihrt.

L,Jmsetzung eines Eduktstroms Sagr umfassend ROH mit einem Eduktstrom Saez umfassend
MaOH im Gegenstrom® wird erfindungsgeman insbesondere dadurch gewéhrleistet, dass die
Zulaufstelle mindestens eines Teils des Eduktstroms Sagr umfassend ROH in Schritt (a1) an der

Reaktionskolonne RRa unterhalb der Zulaufstelle des Eduktstroms Sag2 umfassend MaOH liegt.

Die Reaktionskolonne RRa umfasst vorzugsweise mindestens 2, insbesondere 15 bis 40
theoretische Stufen zwischen der Zulaufstelle des Edukistroms Sags und der Zulaufstelle des

Eduktstroms Saga.

Die Reaktionskolonne RRa kann als reine Abtriebskolonne betrieben werden. Dann wird im unteren

Bereich der Reaktionskolonne RRa dampfformig der Eduktstrom Saer umfassend ROH zugefiihrt.

Schritt (a1) umfasst auch den Fall, dass ein Teil des Edukistroms Saes umfassend ROH zwar
unterhalb der Zulaufstelle des Eduktstroms Saez umfassend Alkalilauge MaOH, aber dennoch am
oberen Ende oder im Bereich des oberen Endes der Reaktionskolonne RRa dampfférmig
zugegeben wird. Dadurch kdnnen die Abmessungen im unteren Bereich der Reaktionskolonne
RRa verringert werden. Wenn ein Teil des Eduktstroms Saer 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 Teilstrome verteilt, bevorzugt 1 bis 10
theoretische Stufen, besonders bevorzugt 1 bis 3 theoretische Stufen unterhalb der Zulaufstelle

des Eduktstroms Sae2 umfassend MaOH dampfférmig zugegeben.

In der Reaktionskolonne RRa setzt sich dann der Eduktstrom Saes umfassend ROH mit dem
Eduktstrom Saez 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) ein Rohprodukt
RPa in der Reaktionskolonne RRa erhalten, welches neben den Produkten MaOR und Wasser
auch noch ROH und MaOH umfasst.

Am unteren Ende von RRa erhdlt und entnimmt man dann den Sumpfproduktstrom Sap umfassend
ROH und MaOR.
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Am oberen Ende von RRa, bevorzugt am Kolonnenkopf von RRa, entnimmt man noch Wasser
enthaltenden Alkoholstrom, vorstehend als ,Briidenstrom Sag umfassend Wasser und ROH*
bezeichnet.

Dieser Briidenstrom Sag umfassend Wasser und ROH wird im Schritt () mindestens teilweise als
Gemisch G in Schritt (a) des Verfahrens gemaR der Erfindung eingesetzt. Ein Teil des bei der
Destillation in Schritt (a) im Strom Soa gewonnenen Alkohols kann der Reaktionskolonne RRa als

Eduktstrom Saes zugefiihrt werden.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgeméaRen Verfahrens wird ein Teil von Soa in
Schritt (a1) als Eduktstrom Saes und, falls Schritt (a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zuséatzlich

in Schritt (a2) als Eduktstrom Sggs eingesetzt.

In einer bevorzugteren Ausfiihrungsform des erfindungsgeméaBen Verfahrens werden 5 bis
95 Gew.-%, bevorzugt 10 bis 90 Gew.-%, bevorzugter 20 bis 80 Gew.-%, noch bevorzugter 30 bis
70 Gew.-% des Briidenstromes Soa als Eduktstrom Sagq bzw. falls Schritt (a2) durchgefiihrt wird,

alternativ oder zusétzlich in Schritt (a2) als Eduktstrom Sggs eingesetzt.

In dieser bevorzugten Ausfiihrungsform ist es vorteilhaft, den Teil des Stromes Soa, der als

Eduktstrom Sags bzw. als Eduktstrom Sgeq eingesetzt wird, zu verdichten.

Die Menge des vom Eduktstrom Sae:r umfassten Alkohols ROH wird vorzugsweise so gewahlt,
dass dieser gleichzeitig als Losungsmittel fiir das im Sumpfproduktstrom Sap erhaltene
Alkalialkoholat MAOR dient. Vorzugsweise wird die Menge des Alkohols ROH im Eduktstrom Sags
so gewdhlt, dass im Sumpf der Reaktionskolonne die gewiinschte Konzentration der
Alkalialkoholat-Losung vorliegt, die als Sumpfproduktstrom Sap umfassend ROH und MaOR
entnommen wird.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemafen Verfahrens, und insbesondere in
den Féllen, in denen Sae2 neben MaOH auch Wasser umfasst, betrdgt das Verhéltnis des
Gesamtgewichts (Massen; Einheit: kg) an in Schritt (a1) als Eduktstrom Sag1 eingesetztem Alkohol
ROH zum Gesamtgewicht (Massen; Einheit: kg) an in Schritt (a1) als Eduktstrom Sagz eingesetzten
MaOH 4 : 1 bis 50 : 1, bevorzugter 8 : 1 bis 48 : 1, noch bevorzugter 10 : 1 bis 45 : 1, noch mehr
bevorzugter 20 : 1 bis 40 : 1.

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

.Mit Riicklauf‘ bedeutet, dass der am oberen Ende der jeweiligen Kolonne, in Schritt (a1) der

Reaktionskolonne RRa, in Schritt (a2) der Reaktionskolonne RRg, entnommene Briidenstrom Sag

bzw. Sgg umfassend Wasser und ROH nicht vollstdndig abgefiihrt wird. Im Schritt (8) wird dann der
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betreffende Briidenstrom Sag bzw. Sgg also nicht vollstdndig als Gemisch G eingesetzt, sondern
mindestens teilweise, bevorzugt teilweise, wieder als Riicklauf der jeweiligen Kolonne, in Schritt
(a1) der Reaktionskolonne RRa, in Schritt (a2) der Reaktionskolonne RRg, zugefiihrt. In den
Fallen, in denen ein solcher Riicklauf eingestellt wird, betragt das Ricklaufverhaltnis dabei
bevorzugt 0.01 bis 1, bevorzugter 0.02 bis 0.9, noch bevorzugter 0.03 bis 0.34, besonderes
bevorzugt 0.04 bis 0.27 und ganz besonders bevorzugt 0.05 bis 0.24.

Ein Ricklauf kann dadurch eingestellt werden, dass am Kopf der jeweiligen Kolonne ein
Kondensator angebracht wird. In Schritt (a1) wird dazu insbesondere an der Reaktionskolonne
RRa ein Kondensator Krra angebracht. In Schritt (a2) wird dazu insbesondere an der
Reaktionskolonne RRg ein Kondensator Krrg angebracht. In dem jeweiligen Kondensator wird der
jeweilige Bridenstrom Sag bzw. Sgs mindestens teilweise kondensiert und der jeweiligen Kolonne,

in Schritt (a1) der Reaktionskolonne RRa bzw. RRg wieder zugefiihrt wird.

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

Der Schritt (a1) wird insbesondere bei einer Temperatur im Bereich von 45 °C bis 150 °C,
bevorzugt 47 °C bis 120 °C, bevorzugter 60 °C bis 110 °C, und bei einem Druck von 0.5 bar abs.
bis 40 bar abs., bevorzugt im Bereich von 0.7 bar abs. bis 5 bar abs., bevorzugter im Bereich von
0.8 bar abs. bis 4 bar abs., bevorzugter im Bereich von 0.9 bar abs. bis 3.5 bar abs., noch

bevorzugter bei 1.0 bar abs. bis 3 bar abs. durchgefihrt.

Die Reaktionskolonne RRa umfasst in einer bevorzugten Ausfilihrungsform mindestens einen
Verdampfer, der insbesondere aus Zwischenverdampfern Vza und Sumpfverdampfern Vsa
ausgewahlt ist. Die Reaktionskolonne RRa umfasst besonders bevorzugt mindestens einen
Sumpfverdampfer Vsa.

Als ,Zwischenverdampfer Vz werden erfindungsgeméaR Verdampfer bezeichnet, die sich oberhalb
des Sumpfs der jeweiligen Kolonne, insbesondere oberhalb des Sumpfs der Reaktionskolonne
RRa bzw. RRg (dann als ,Vza“ bzw. ,Vzg* bezeichnet) oder oberhalb des Sumpfes der
Rektifikationskolonne RDa (dann als ,Vzrp“ bezeichnet) befinden. Im Falle von RRa bzw. RRg wird
in ihnen insbesondere Rohprodukt RPa bzw. RPg verdampft, das der Kolonne als Seitenstrom Szaa

bzw. Szga entnommen wird.

Als ,Sumpfverdampfer® Vs werden erfindungsgeman Verdampfer bezeichnet, die den Sumpf der
jeweiligen Kolonne, insbesondere den Sumpf der Reaktionskolonne RRa bzw. RRg bzw. der in der

bevorzugten Ausfilhrungsform verwendeten und weiter unten néher beschriebenen RR¢ (dann als
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~Vsa“ oder Vsa' bzw. ,Vsg* oder ,Vsg“ bzw. ,Vsc* oder ,Vsc“ bezeichnet) oder den Sumpf der
Rektifikationskolonne RDa (dann als ,Vsrp“ oder ,Vsrp“ bezeichnet) beheizen. Im Falle von RRa
bzw. RRg wird in ihnen insbesondere mindestens ein Teil des Sumpfproduktstroms Sap bzw. Sgp
verdampft. Im Falle von RR¢ wird in ihnen insbesondere Sumpfproduktstrom Scp verdampft. Im
Falle von RDa wird in ihnen insbesondere Sumpfproduktstrom Sya oder ein Teil von Sya, Suar,

verdamptft.

Ein Verdampfer ist iblicherweise aulBerhalb der jeweiligen Reaktionskolonne oder
Rektifikationskolonne angeordnet. Da in Verdampfern Energie, insbesondere Warme, von einem
Strom auf einen anderen tbertragen wird, sind sie Warmeiibertrager WT. Uber einen Abzug aus
der Kolonne wird das zu verdampfende Gemisch abgezogen und dem mindestens einen
Verdampfer zugefiihrt. Im Falle der Reaktionskolonne RRa bzw. RRg wird bei der
Zwischenverdampfung des Rohprodukts RPa bzw. RPg, dieses abgezogen und dem mindestens

einen Zwischenverdampfer Vza bzw. Vzg zugefiihrt.

Im Falle der Rektifikationskolonne RDa wird bei der Zwischenverdampfung mindestens ein
Seitenstrom Sza aus RDa entnommen (,abgezogen®) und dem mindestens einen

Zwischenverdampfer Vzrp zugefiihrt.

Im Falle der Rektifikationskolonne RDa wird bei der Sumpfverdampfung mindestens ein Strom Sya
aus RDa entnommen (,abgezogen®) und mindestens ein Teil, bevorzugt ein Teil, dem mindestens

einen Sumpfverdampfer Vsgp zugefiihrt.

Uber mindestens einen Zulauf wird das verdampfte Gemisch gegebenenfalls mit einem Restanteil
Flussigkeit wieder in die jeweilige Kolonne zuriickgefiihrt. Wenn der Verdampfer ein
Zwischenverdampfer ist, es sich also insbesondere um einen Zwischenverdampfer Vza bzw. Vzg
bzw. Vzrp handelt, ist der Abzug, iiber den das jeweilige Gemisch abgezogen und dem Verdampfer
zugefihrt wird, ein Seitenabzug und der Zulauf, liber den das verdampfte Gemisch der jeweiligen
Kolonne wieder zugefiihrt wird, ein Seitenzulauf. Wenn der Verdampfer ein Sumpfverdampfer ist,
also den Kolonnensumpf beheizt, es sich also insbesondere um einen Sumpfverdampfer Vsa bzw.
Vsg bzw. Vsrp handelt, so wird zumindest ein Teil des Sumpfabzugsstroms, insbesondere Sap bzw.
Sgp, dem Sumpfverdampfer zugefiihrt, verdampft und im Bereich des Sumpfs wieder in die
jeweilige Kolonne zurlickgefiihrt. Alternativ ist es jedoch auch mdoglich, zum Beispiel auf einem
geeigneten Boden bei Einsatz eines Zwischenverdampfers oder im Sumpf der jeweiligen Kolonne
Rohre auszubilden, die von dem Warmetrdger, z.B. dem jeweiligen verdichteten Briidenstrom
Soa11 bzw. Soaz (Wenn Vs bzw. Vz sich an der Rektifikationskolonne RDa befinden) bzw. einem
Warmemedium W, 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.
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Geeignete Verdampfer, die als Zwischenverdampfer und Sumpfverdampfer eingesetzt werden
kénnen, sind zum Beispiel Naturumlaufverdampfer, Zwangsumlaufverdampfer,
Zwangsumlaufverdampfer mit Entspannung, Kesselverdampfer, Fallfimverdampfer oder
Duinnschichtverdampfer. Als Warmedubertrager fir den Verdampfer wird bei
Naturumlaufverdampfern und Zwangsumlaufverdampfern tblicherweise ein Rohrbiindel oder
Plattenapparat eingesetzt. Bei Einsatz eines Rohrbiindeliibertragers kann der Warmetréger, z.B.
der verdichtete Brildenstrom Soa11 bzw. Soaz in Vsro bzw. Vzrp an der Rektifikationskolonne RDa
bzw. das Warmemedium W, entweder durch die Rohre stromen und das zu verdampfende
Gemisch die Rohre umstromen oder aber der Warmetrager, z.B. der verdichtete Briidenstrom
Soa11 bzw. Soaz in Vsrp bzw. Vzrp an der Rektifikationskolonne RDa bzw. das Warmemedium W
umstromt die Rohre und das zu verdampfende Gemisch durchstromt 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 au3en beheizt. Im Unterschied zu
einem Fallfilmverdampfer ist in einem Diinnschichtverdampfer zuséatzlich ein Rotor mit Wischern
vorgesehen, der die zu verdampfende Fliissigkeit 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 eignet, eingesetzt werden.

Wenn der Verdampfer, der z.B. mit dem verdichteten Briidenstrom Soa11 bzw. das Warmemedium
W, als Heizdampf betrieben wird, ein Zwischenverdampfer ist, ist es bevorzugt, wenn der
Zwischenverdampfer im Abtriebsteil der Rektifikationskolonne RDa im Bereich zwischen der
Zulaufstelle des Gemischs G und oberhalb des Kolonnensumpfes bzw. im Falle der
Reaktionskolonnen RRa bzw. RRg unterhalb der Zulaufstelle des Eduktstroms Saez bzw. Sge2
angeordnet ist. Dadurch kann ein iberwiegender Teil der Heizenergie durch den
Zwischenverdampfer eingebracht werden. So ist es zum Beispiel méglich, iiber 80% der Energie
tiber den Zwischenverdampfer einzubringen. Erfindungsgeman wird der Zwischenverdampfer
vorzugsweise so angeordnet und/oder gestaltet, dass mit diesem mehr als 10%, insbesondere

mehr als 20% der fiir die Destillation bendtigten Gesamtenergie eingebracht werden.

Bei Einsatz eines Zwischenverdampfers ist es insbesondere vorteilhaft, wenn der
Zwischenverdampfer so angeordnet ist, dass die jeweilige Rektifikationskolonne bzw.
Reaktionskolonne unterhalb des Zwischenverdampfers 1 bis 50 theoretische Stufen aufweist und
oberhalb des Zwischenverdampfers 1 bis 200 theoretische Stufen. Insbesondere ist es bevorzugt,
wenn die Rektifikationskolonne bzw. Reaktionskolonne unterhalb des Zwischenverdampfers 2 bis
10 theoretische Stufen aufweist und oberhalb des Zwischenverdampfers 20 bis 80 theoretische
Stufen.
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Der Seitenabzugsstrom, iber den das Gemisch aus der Rektifikationskolonne bzw.
Reaktionskolonne dem Zwischenverdampfer Vz zugefiihrt wird, und der Seitenzulauf, tiber den das
verdampfte Gemisch aus dem Zwischenverdampfer Vz wieder der jeweiligen Rektifikationskolonne
bzw. Reaktionskolonne zugefiihrt wird, kdnnen zwischen den gleichen Boden der Kolonne
positioniert sein. Es ist jedoch auch moglich, dass Seitenabzug und Seitenzulauf auf
unterschiedlicher Hohe liegen.

In einem solchen Zwischenverdampfer Vza kann in der Reaktionskolonne RRa befindliches,
flissiges Rohprodukt RPa umfassend MAOR, Wasser, ROH, MaOH in den gasformigen Zustand
Uiberfiihrt werden, und so die Effizienz der Umsetzung gemaf3 Schritt (a1) des erfindungsgeméen

Verfahrens verbessert werden.

In einem solchen Zwischenverdampfer Vzg kann in der Reaktionskolonne RRg befindliches,
flissiges Rohprodukt RPg umfassend MsOR, Wasser, ROH, MsOH in den gasformigen Zustand
tiberfiihrt werden, und so die Effizienz der Umsetzung gemaf3 Schritt (a2) des erfindungsgeméen

Verfahrens verbessert werden.

Durch die Anordnung von einem oder mehreren Zwischenverdampfern Vza bzw. Vzg im oberen
Bereich der Reaktionskolonne RRa kénnen die Abmessungen im unteren Bereich der
Reaktionskolonne RRa verringert werden. Bei der Ausfilhrungsform mit mindestens einem,
bevorzugt mehreren Zwischenverdampfern Vza bzw. Vzg ist es auch méglich, Teilstréme des ROH

in flissiger Form im oberen Bereich der Reaktionskolonne RRa zuzufiihren.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform wird Energie, bevorzugt Warme, von mindestens
einem Teil eines Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz, insbesondere ausgewéahlt aus Soa11, Soa12,
Soaz, bevorzugt ausgewdhlt aus Soa11, Soaz, auf das Rohprodukt RPa und, falls Schritt (a2)

durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich auf das Rohprodukt RPg {ibertragen.

,Ubertragung von Energie, bevorzugt Warme, von mindestens einem Teil von Soar auf das
Rohprodukt RP4 und, falls Schritt (a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich auf das
Rohprodukt RPg* umfasst auch die Ubertragung von Energie, bevorzugt Wirme, von mindestens
einem Strom ausgewahlt aus Soa11, Soa12, 0der vom Strom Soas vor dessen Auftrennung in Soait,
Soa12, auf das Rohprodukt RPa und, falls Schritt (a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zuséatzlich
auf das Rohprodukt RPg. Es umfasst auch die Ubertragung von Energie von einem Teil von Soai1,
Soa12 auf das Rohprodukt RPa und, falls Schritt (a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich
auf das Rohprodukt RPg.

Dazu wird insbesondere ein Teil des betreffenden Stroms ausgewéhlt aus Soa1, Soaz 0der ein

Warmetrager Wy, auf den vorher Energie von dem betreffenden Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz
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tibertragen wurde, mindestens teilweise iiber einen Zwischenverdampfer Vza bzw. Vzg geleitet und
die Energie von dem betreffenden Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz bzw. W4 auf den per
Seitenabzug auf RRa bzw. RRg abgezogenen Rohproduktstrom tibertragen wird, insbesondere in
dem der betreffende Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz bzw. Wy zur Beheizung des Verdampfers

Vza bzw. Vzg genutzt wird.

Sumpfverdampfer sind erfindungsgemar am Sumpf der jeweiligen Rektifikationskolonne RDa bzw.
Reaktionskolonne RRa bzw. RRg bzw. RRc angeordnet und werden dann als ,Vsgrp“ oder ,Vsrp
bzw. ,Vsa“ oder \Vsa“ bzw. ,Vsg“ oder ,Vsg“ bzw. ,Vsc“ oder ,Vsc“ bezeichnet. In einem solchen
Sumpfverdampfer kann ein in der jeweiligen Kolonne (insbesondere Reaktionskolonne RRa bzw.
RRg) befindlicher Sumpfproduktstrom (insbesondere Sap bzw. Sgp) geleitet und zum Beispiel ROH
mindestens teilweise daraus entfernt werden. Im Falle von Sap bzw. Sgp kann dadurch ein
Sumpfproduktstrom Sap- mit einem gegeniiber Sap erhéhten Massenanteil an MaOR bzw. ein
Sumpfproduktstrom Sge+ mit einem gegeniiber Sgp erhdhten Massenanteil an MgOR erhalten

werden.

In Schritt (a1) des erfindungsgemafen Verfahrens wird am unteren Ende der Reaktionskolonne

RRa ein Sumpfproduktstrom Sap umfassend ROH und MaOR entnommen.

Es ist bevorzugt, dass die Reaktionskolonne RRa mindestens einen Sumpfverdampfer Vsa
aufweist, tiber den Sumpfproduktstrom Sap dann teilweise geleitet wird und ROH aus diesem
teilweise entfernt wird, wodurch ein Sumpfproduktstrom Sae- mit einem gegeniiber Sap erhéhten

Massenanteil an MAOR erhalten wird.

In einer anderen bevorzugten Ausfilhrungsform wird deshalb zur Ubertragung von Energie,
bevorzugt Wéarme, von mindestens einem Teil eines Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz,
insbesondere ausgewahlt aus Soa11, Soaz, auf das Rohprodukt RPa und, falls Schritt (a2)

durchgefiihrt, alternativ oder zusatzlich auf das Rohprodukt RPg, wie folgt vorgegangen:

Es wird dann insbesondere ein Teil des betreffenden Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz oder ein
Warmetrager W4, auf den vorher Energie von dem betreffenden Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz
tibertragen wurde, mindestens teilweise liber einen Sumpfverdampfer Vsa bzw. Vsg geleitet und
die Energie von dem betreffenden Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz bzw. W4 auf den
Sumpfproduktstrom Sap bzw. Sgp Ubertragen, insbesondere in dem der betreffende Stroms

ausgewahlt aus Soa1, Soaz bzw. W4 zur Beheizung des Verdampfers Vsa bzw. Vsg genutzt wird.

Der Massenanteil an MAOR des Sumpfproduktstroms Sap- ist dabei insbesondere gegeniiber dem
Massenanteil an MAOR des Sumpfprodukistroms Sap um mindestens 0.5 % erhoht, bevorzugt um
=1 %, bevorzugter um = 2 %, noch bevorzugter um = 5 %,
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Bevorzugt weist Sap oder, falls mindestens einen Sumpfverdampfer Vsa eingesetzt wird, tiber den
der Sumpfproduktstrom Sap mindestens teilweise geleitet wird und ROH aus diesem mindestens
teilweise entfernt wird, Sap+, einen Massenanteil von MaOR in ROH im Bereich von 1 bis

50 Gew.-%, bevorzugt 5 bis 35 Gew.-%, bevorzugter 15 bis 35 Gew.-%, am bevorzugtesten 20 bis

35 Gew.-% auf, jeweils bezogen auf die Gesamtmasse von Sap.

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

< 0.8 Gew.-%, bevorzugter < 0.5 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse von Sap.

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

bevorzugt < 0.8 Gew.-%, bevorzugter < 0.5 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse von Sap.

4.2.2 Schritt (a2) (optional)

Schritt (02) ist eine optionale Ausfiihrungsform des Verfahrens gemaf der Erfindung. Dies
bedeutet, dass im Rahmen der bevorzugten Ausfiihrungsform des Verfahrens geman der
Erfindung der Schritt (a2) durchgefiihrt wird oder nicht. Im optionalen Schritt (a2) wird, gleichzeitig
mit und rdumlich getrennt von Schritt (a1), ein Eduktstrom Sgegr umfassend ROH mit einem
Eduktstrom Sge2 umfassend MsOH im Gegenstrom in einer Reaktivrektifikationskolonne RRg zu
einem Rohprodukt RPg umfassend MsOR, Wasser, ROH, MsOH umgesetzt.

In Schritt (a2) des erfindungsgeméRen Verfahrens wird am unteren Ende von RRg ein
Sumpfproduktstrom Sgp umfassend ROH und MsOR entnommen. Am oberen Ende von RRg wird

ein Bridenstrom Sgg umfassend Wasser und ROH entnommen.

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

Der Eduktstrom Sges umfasst ROH. In einer bevorzugten Ausfilhrungsform liegt der Massenanteil
von ROH in Sgg1 bei =2 95 Gew.-%, noch bevorzugter bei = 99 Gew.-%, wobei Sgg1 ansonsten
insbesondere Wasser aufweist.

Der in Schritt (a2) des erfindungsgemafRen Verfahrens als Eduktstrom Sgg1 eingesetzte Alkohol
ROH kann auch handelsiiblicher Alkohol mit einem Alkoholmassenanteil von mehr als

99.8 Gew.-% und einem Massenanteil an Wasser von bis zu 0.2 Gew.-% sein.

Der Eduktstrom Sges wird bevorzugt dampfférmig zugegeben.

Der Eduktstrom Sgez2 umfasst MsOH. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform umfasst Sge2 neben

MsOH mindestens eine weitere Verbindung ausgewéhlt aus Wasser, ROH. Noch bevorzugter
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umfasst Sgez2 neben MsOH Wasser, dann handelt es sich bei Sge2 um eine wassrige Lésung von
MsOH.

Wenn der Eduktstrom Sge2 MsOH und Wasser umfasst, liegt der Massenanteil von MsOH, bezogen
auf das Gesamtgewicht der wassrigen Lésung, welche Sge2 bildet, insbesondere im Bereich von

10 bis 75 Gew.-%, bevorzugt von 15 bis 54 Gew.-%, bevorzugter von 30 bis 53 Gew.-% und
besonders bevorzugt von 40 bis 52 Gew.-%.

Wenn der Eduktstrom Sge2 MsOH und ROH umfasst, liegt der Massenanteil von MsOH in ROH,
bezogen auf das Gesamtgewicht der Lésung, welche Sge2 bildet, insbesondere im Bereich von
10 bis 75 Gew.-%, bevorzugt von 15 bis 54 Gew.-%, bevorzugter von 30 bis 53 Gew.-%, und
besonders bevorzugt von 40 bis 52 Gew.-%.

In dem besonderen Fall, in dem der Eduktstrom Sge2 neben MsOH sowohl Wasser als auch ROH
umfasst, ist es besonders bevorzugt, dass der Massenanteil von MsOH in ROH und Wasser,
bezogen auf das Gesamtgewicht der Losung, welche Sgg2 bildet, insbesondere im Bereich von
10 bis 75 Gew.-%, bevorzugt von 15 bis 54 Gew.-%, bevorzugter von 30 bis 53 Gew.-%, und

besonders bevorzugt von 40 bis 52 Gew.-% liegt.

Schritt (a2) des erfindungsgemafRen Verfahrens wird in einer Reaktivrektifikationskolonne (oder
,Reaktionskolonne®) RRg durchgefiihrt. Bevorzugte Ausfiihrungsformen der Reaktionskolonne RRg
sind im Abschnitt 4.2.1 beschrieben.

L,umsetzung eines Eduktstroms Sge1 umfassend ROH mit einem Eduktstrom Sggz umfassend
MgsOH im Gegenstrom “ wird erfindungsgeman insbesondere dadurch gewdahrleistet, dass die
Zulaufstelle mindestens eines Teils des Eduktstroms Sger umfassend ROH in Schritt (a2) an der

Reaktionskolonne RRg unterhalb der Zulaufstelle des Eduktstroms Sgez umfassend MsOH liegt.

Die Reaktionskolonne RRg umfasst vorzugsweise mindestens 2, insbesondere 15 bis 40
theoretische Stufen zwischen der Zulaufstelle des Eduktstroms Sges und der Zulaufstelle des

Eduktstroms Sge..

Die Reaktionskolonne RRg kann als reine Abtriebskolonne betrieben werden. Dann wird im unteren
Bereich der Reaktionskolonne RRg dampfférmig der Eduktstrom Sges umfassend ROH zugefiihrt.
Schritt (a2) des erfindungsgemafRen Verfahrens umfasst auch den Fall, dass ein Teil des
Eduktstroms Sges umfassend ROH zwar unterhalb der Zulaufstelle des Eduktstroms Sge:
umfassend Alkalilauge MsOH, aber dennoch am oberen Ende oder im Bereich des oberen Endes
der Reaktionskolonne RRg dampfférmig zugegeben wird. Dadurch kénnen die Abmessungen im
unteren Bereich der Reaktionskolonne RRg verringert werden. Wenn ein Teil des Eduktstroms Sggs

umfassend ROH, insbesondere Methanol, am oberen Ende oder im Bereich des oberen Endes der
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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 in Schritt (a2) eingesetzten Alkohols ROH) am unteren Ende der Reaktionskolonne RRg
eingespeist und die restliche Teilmenge in einem Einzelstrom oder auf mehrere Teilstréme verteilt,
bevorzugt 1 bis 10 theoretische Stufen, besonders bevorzugt 1 bis 3 theoretische Stufen unterhalb
der Zulaufstelle des Eduktstroms Sge2 umfassend MsOH dampfférmig zugegeben.

In der Reaktionskolonne RRg setzt sich dann der Eduktstrom Sges umfassend ROH mit dem
Eduktstrom Sge2 umfassend MsOH gemaR 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 in Schritt (a2) des
erfindungsgemaRen Verfahrens in der Reaktionskolonne RRg ein Rohprodukt RPg erhalten,
welches neben den Produkten MsOR und Wasser auch noch ROH und MsOH umfasst.

Am unteren Ende von RRg erhélt und entnimmt man dann den Sumpfproduktstrom Sge umfassend
ROH und MgOR.

Am oberen Ende von RRg, bevorzugt am Kolonnenkopf von RRg, entnimmt man noch Wasser
enthaltenden Alkoholstrom, vorstehend als ,Briidenstrom Sgg umfassend Wasser und ROH"

bezeichnet.

In Schritt (B) des Verfahrens geméaR der Erfindung wird mindestens ein Teil dieses Briidenstroms
Sge umfassend Wasser und ROH insbesondere als Gemisch G im Schritt (a) des
erfindungsgeméaRen Verfahrens eingesetzt. Dabei wird er, mit Sag vermischt oder nicht, also
getrennt von Sag als Gemisch G der Rektifikationskolonne RDa zugefiihrt. Bevorzugt werden die
Briidenstréme Sgg und Sag vermischt und dann die Mischung als Gemisch G im Schritt (a) des

erfindungsgeméaRen Verfahrens eingesetzt.

Die Menge des vom Eduktstrom Sgegs umfassten Alkohols ROH wird vorzugsweise so gewahilt,
dass dieser gleichzeitig als Losungsmittel fiir das im Sumpfproduktstrom Sgp erhaltene
Alkalialkoholat MgOR dient. Vorzugsweise wird die Menge des Alkohols ROH im Eduktstrom Sgeq
so gewahlt, dass im Sumpf der Reaktionskolonne die gewiinschte Konzentration der
Alkalialkoholat-Ldsung vorliegt, die als Sumpfproduktstrom Sge umfassend ROH und MsOR

entnommen wird.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemafien Verfahrens, und insbesondere in
den Féllen, in denen Sge2 neben MsOH auch Wasser umfasst, betragt das Verhéltnis des
Gesamtgewichts (Massen; Einheit: kg) an in Schritt (a2) als Eduktstrom Sge1 eingesetztem Alkohol

ROH zum Gesamtgewicht (Massen; Einheit: kg) an in Schritt (a2) als Eduktstrom Sge2 eingesetzten
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MsOH 4 : 1 bis 50 : 1, bevorzugter 8 : 1 bis 48 : 1, noch bevorzugter 10 : 1 bis 45 : 1, noch mehr
bevorzugter 20 : 1 bis 40 : 1.

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

.Mit Riicklauf‘ bedeutet, dass der am oberen Ende der jeweiligen Kolonne, in Schritt (a2) der
Reaktionskolonne RRg, entnommene Briidenstrom Sgg umfassend Wasser und ROH nicht
vollsténdig abgefiihrt wird, im Schritt (B) des erfindungsgemaRen Verfahrens also nicht vollstéandig
als Gemisch G in Schritt (a) eingesetzt wird, also der Rektifikationskolonne RDa zugefiihrt wird,
sondern mindestens teilweise, bevorzugt teilweise, wieder als Riicklauf der jeweiligen Kolonne, in
Schritt (a2) der Reaktionskolonne RRg, zugefiihrt wird. In den Féllen, in denen ein solcher Riicklauf
eingestellt wird, betragt das Riicklaufverhdltnis dabei bevorzugt 0.01 bis 0.99, bevorzugter 0.02 bis
0.9, noch bevorzugter 0.03 bis 0.34, besonderes bevorzugt 0.04 bis 0.27 und ganz besonders
bevorzugt 0.05 bis 0.24.

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

werden.

Der optionale Schritt (a2) wird insbesondere bei einer Temperatur im Bereich von 45 °C bis

150 °C, bevorzugt 47 °C bis 120 °C, bevorzugter 60 °C bis 110 °C, und bei einem Druck von

0.5 bar abs. bis 40 bar abs., bevorzugt im Bereich von 0.7 bar abs. bis 5 bar abs., bevorzugter im
Bereich von 0.8 bar abs. bis 4 bar abs., bevorzugter im Bereich von 0.9 bar abs. bis 3.5 bar abs.,

noch bevorzugter bei 1.0 bar abs. bis 3 bar abs. durchgefiihrt.

Die Reaktionskolonne RRg umfasst in einer bevorzugten Ausfiihrungsform mindestens einen
Verdampfer, der insbesondere aus Zwischenverdampfern Vzg und Sumpfverdampfern Vsg
ausgewahlt ist. Die Reaktionskolonne RRg umfasst besonders bevorzugt mindestens einen

Sumpfverdampfer Vsg.

In einem solchen Zwischenverdampfer Vzg kann in der Reaktionskolonne RRg befindliches,
flissiges Rohprodukt RPg umfassend MeOR, Wasser, ROH, MgOH in den gasférmigen Zustand
tiberfiihrt werden, und so die Effizienz der Umsetzung geman Schritt (a2) des erfindungsgemaien

Verfahrens verbessert werden.

Durch die Anordnung von einem oder mehreren Zwischenverdampfern Vzg im oberen Bereich der
Reaktionskolonne RRg kénnen die Abmessungen im unteren Bereich der Reaktionskolonne RRg

verringert werden. Bei der Ausfiihrungsform mit mindestens einem, bevorzugt mehreren
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Zwischenverdampfern Vzg ist es auch mdéglich, Teilstréme des ROH in fliissiger Form im oberen

Bereich der Reaktionskolonne RRg zuzufiihren.

In Schritt (a2) des erfindungsgemafen Verfahrens wird am unteren Ende der Reaktionskolonne

RRg ein Sumpfproduktstrom Sgp umfassend ROH und MsOR entnommen.

Es ist bevorzugt, dass die Reaktionskolonne RRg mindestens einen Sumpfverdampfer Vsg
aufweist, tiber den Sumpfproduktstrom Sge dann mindestens teilweise geleitet wird und ROH aus
diesem mindestens teilweise entfernt wird, wodurch ein Sumpfproduktstrom Sge+- mit einem

gegeniiber Sgp erhohten Massenanteil an MsOR erhalten wird.

Der Massenanteil an MsOR des Sumpfproduktstroms Sgp- ist dabei insbesondere gegeniiber dem
Massenanteil an MsOR des Sumpfproduktstroms Sgp um mindestens 0.5 % erhdht, bevorzugt um
21 %, bevorzugter um = 2 %, noch bevorzugter um = 5 %.

Bevorzugt weist Sgp oder, falls mindestens einen Sumpfverdampfer Vsg eingesetzt wird, tiber den
der Sumpfproduktstrom Sgp mindestens teilweise geleitet wird und ROH aus diesem mindestens
teilweise entfernt wird, Sgp+, einen Massenanteil von MgOR in ROH im Bereich 1 bis 50 Gew.-%,
bevorzugt 5 bis 35 Gew.-%, bevorzugter 15 bis 35 Gew.-%, am bevorzugtesten 20 bis 35 Gew.-%

auf, jeweils bezogen auf die Gesamtmasse von Sgp.

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

< 0.8 Gew.-%, bevorzugter < 0.5 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse von Sgp.

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

bevorzugt < 0.8 Gew.-%, bevorzugter < 0.5 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmasse von Sgp.

In den Ausfiihrungsformen des vorliegenden Verfahrens, in denen auch Schritt (a2) ausgefiihrt
wird, wird bevorzugt der Sumpfproduktstrom Sap mindestens teilweise iiber einen
Sumpfverdampfer Vsa geleitet und ROH aus Sap mindestens teilweise entfernt, wodurch ein
Sumpfproduktstrom Sap- mit einem gegeniiber Sap erhdhten Massenanteil an MaOR erhalten wird
und/oder, bevorzugt und, der Sumpfproduktstrom Sgp mindestens teilweise liber einen
Sumpfverdampfer Vsg geleitet und ROH aus Sgp mindestens teilweise entfernt, wodurch ein

Sumpfproduktstrom Sge- mit einem gegeniber Sgp erhdhten Massenanteil an MsOR erhalten wird.

Der Schritt (a2) des erfindungsgemé&Ben Verfahrens wird in den Ausfiihrungsformen der
vorliegenden Erfindung, in denen er durchgefiihrt wird, gleichzeitig mit und raumlich getrennt von
Schritt (a1) durchgefiihrt. Die rdumliche Trennung wird durch die Durchfiithrung der Schritte (a1)

und (a2) in den beiden Reaktionskolonnen RRa und RRg gewéhrleistet.
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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
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. Matijasevi¢, Z. Olujié, Chemical Engineering and
Processing 2010, 49, 559-580. CN 105218315 A beschreibt ebenfalls Trennwandkolonnen, die bei

der Rektifikation von Methanol eingesetzt werden.

In den fiir das erfindungsgemafe Verfahren in Frage kommenden Trennwandkolonnen sind die
Trennwénde bevorzugt bis zum Boden durchgezogen und durchspannen insbesondere bevorzugt
mindestens ein Viertel, bevorzugter mindestens ein Drittel, noch bevorzugter mindestens die
Halfte, noch bevorzugter mindesten zwei Drittel, noch mehr bevorzugter mindestens drei Viertel
der Kolonne der L&nge nach. Sie teilen die Kolonne in mindestens zwei Reaktionsrdume, in denen
rdumlich getrennte Reaktionen stattfinden kdnnen. Die durch die mindestens eine Trennwand

geschaffenen Reaktionsrdume kdnnen gleich oder unterschiedlich grof3 sein.

In dem jeweils von der Trennwand getrennten Bereichen kdnnen in dieser Ausfiihrungsform die
Sumpfproduktstrome Sap und Sgp getrennt entnommen werden und bevorzugt tber den fir jeden
durch die mindestens eine Reaktionswand gebildeten Reaktionsraum angebrachten
Sumpfverdampfer Vsa bzw. Vsg geleitet werden, in dem ROH aus Sap bzw. Sgp mindestens

teilweise entfernt wird, wodurch Sap- bzw. Sgp~ erhalten werden.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemafen Verfahrens sind demnach
mindestens zwei, noch bevorzugter genau zwei, der Kolonnen ausgewéahlt aus
Rektifikationskolonne RDa, Reaktionskolonne RRa und, falls Schritt (a2) durchgefiihrt wird, die
Reaktionskolonne RRg in einem Kolonnenmantel untergebracht, wobei die Kolonnen mindestens
teilweise durch eine bis zum Boden der Kolonne durchgezogene Trennwand voneinander getrennt
sind.

Im Verbund aus Reaktionskolonne RRa (bzw. in den Ausfiihrungsformen, in denen Schritt (a2)
durchgefiihrt wird, Reaktionskolonne RRa und Reaktionskolonne RRg) mit Rektifikationskolonne
RD4 im erfindungsgemaBen Verfahren wird die Rektifikationskolonne RDa vorzugsweise bei einem

Druck betrieben, der so gewéahlt wird, dass das Druckgefalle zwischen den Kolonnen gering ist.

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

kontinuierlicher Verfahrensfiihrung muss dieser deshalb mit frischem Alkohol ROH ersetzt werden.
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Die Zufiihrung des frischen Alkohols ROH erfolgt dabei insbesondere direkt als Eduktstrom Sagq
umfassend ROH in die Reaktionskolonne RRa bzw. in den Ausfiihrungsformen, in denen Schritt
(a2) durchgefiihrt wird, in die Reaktionskolonnen RRa und RRg.

Im erfindungsgemaRen Verfahren ist es weiterhin bevorzugt, den ROH umfassende Briidenstrom
Soa teilweise als Eduktstrom Sagq in Schritt (a1) und gegebenenfalls als Eduktstrom Sggq in Schritt
(a2) einzusetzen. Alternativ oder zusatzlich kann der verdichtete Briidenstrom Soas1 teilweise als
Eduktstrom Sags in Schritt (a1) und gegebenenfalls als Eduktstrom Sggq in Schritt (a2) eingesetzt
werden. In dieser bevorzugten Ausfiihrungsform ist es noch bevorzugter, wenn der frische Alkohol
ROH der Rektifikationskolonne RDa zugegeben wird.

Wenn der frische Alkohol ROH der Rektifikationskolonne RDa zugegeben wird, wird er bevorzugt
entweder im Verstarkungsteil der Rektifikationskolonne RDa oder direkt am Kopf der
Rektifikationskolonne RDa zugefiihrt. Die optimale Zulaufstelle ist abhangig vom Wassergehalt des
eingesetzten frischen Alkohols und andererseits von dem gewiinschten Restwassergehalt im
Briidenstrom Soa. Je héher der Wasseranteil im eingesetzten Alkohol und je héher die
Reinheitsanforderung im Briildenstrom Soa ist, um so guinstiger ist ein Zulauf einige theoretische
Stufen unterhalb des Kopfes der Rektifikationskolonne RDa. Bevorzugt sind bis zu 20 theoretische
Stufen unterhalb des Kopfes der Rektifikationskolonne RDa und insbesondere 1 bis 5 theoretische
Stufen.

Wenn der frische Alkohol ROH der Rektifikationskolonne RDa zugegeben wird, wird er bei
Temperaturen bis hin zum Siedepunkt, bevorzugt bei Raumtemperatur, am Kopf der
Rektifikationskolonne RDa zugegeben. Hierbei kann fiir den frischen Alkohol ein eigener Zulauf
vorgesehen sein oder aber bei Riickfiihrung eines Teils des am Kopf der Rektifikationskolonne
RDA entnommenen Alkohols nach der Kondensation mit diesem gemischt und gemeinsam in die
Rektifikationskolonne RDa zugefiihrt werden. In diesem Fall ist es besonders bevorzugt, wenn der
frische Alkohol in einen Kondensatbehélter, in dem der aus dem Briidenstrom Soa kondensierte

Alkohol gesammelt wird, zugegeben wird.

Wie oben beschrieben sind in einer vorteilhaften Ausgestaltung der Erfindung mindestens zwei der
Kolonnen ausgewdhlt aus Rektifikationskolonne RDa, Reaktionskolonne RRa und, falls Schritt (a2)
durchgefiihrt wird, die Reaktionskolonne RRg in einem Kolonnenmantel untergebracht, wobei die
Kolonnen mindestens teilweise jeweils durch eine bis zum Boden der Kolonne durchgezogene
Trennwand voneinander getrennt sind. In der vorbeschriebenen bevorzugten Ausfiihrungsform, in
der Schritt (a2) durchgefiihrt wird, werden diese demnach durch zwei Trennwdnde voneinander

getrennt, wobei die zwei Trennwé&nde bis zum Boden der Kolonne durchgezogen sind.

In dieser bevorzugten Ausfiihrungsform wird insbesondere in einem Teil der TRD die Reaktion zum
Rohprodukt RPa gemaR Schritt (a1) bzw. den Rohprodukten RPa und RPg gemal3 Schritten (a1)
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und (02) durchgefiihrt, wobei der Eduktstrom Saez2 und gegebenenfalls der Eduktstrom Sge2 zwar
unterhalb, aber in etwa auf der Hé6he des oberen Endes der Trennwand zugegeben wird und der
Eduktstrom Sagr und gegebenenfalls der Eduktstrom Sges dampfformig am unteren Ende
aufgegeben wird. Das oberhalb der Zulaufstelle des Eduktstroms entstehende Alkohol/Wasser-
Gemisch verteilt sich dann oberhalb der Trennwand tiber den gesamten Kolonnenbereich, der als
Verstarkungsteil der Rektifikationskolonne RDa dient. Der zweite bzw. dritte, durch die Trennwand
abgetrennte untere Teil der Kolonne ist der Abtriebsteil der Rektifikationskolonne RDa. Die fiir die
Destillation notwendige Energie wird dann tber einen Verdampfer am unteren Ende des zweiten
durch die Trennwand abgetrennten Teils der Kolonne zugefiihrt, wobei dieser Verdampfer
konventionell beheizt werden kann oder mit einem Teil des verdichteten Briidenstroms Soa2
beheizt werden kann. Wenn der Verdampfer konventionell beheizt wird, so kann zusétzlich ein
Zwischenverdampfer vorgesehen werden, der mit einem Teil des verdichteten Briidenstroms Soa11

beheizt wird.

In den Ausfiihrungsformen, in denen ein Teil von Soa als Eduktstrom Sae1 und/oder Eduktstrom
Sge1 eingesetzt wird, wird Soa insbesondere mit einem ersten Verdichter VDag2 verdichtet
(,vorverdichtet®) wird, womit der Unterschied der Driicke innerhalb der Reaktionskolonnen RRa und

RRg gegeniiber dem Druck in RDa beriicksichtigt werden kann.

Alternativ oder zusétzlich kann in dieser bevorzugten Ausfiihrungsform auch, anstatt des
Verdichters VDag2, der der Rektifikationskolonne RDa nachgeschaltet ist und in dem Soa
vorverdichtet wird, ein der Rektifikationskolonne RDa vorgeschalteter Verdichter VDag1 eingesetzt

werden, (iber den das Gemisch G, bevor es in RDa geleitet wird, geleitet wird.

Der uibrige, also insbesondere nicht als Eduktstrom Saes und/oder Eduktstrom Sges eingesetzte Teil
des mindestens einen Bridenstromes Soa wird, soweit er nicht als Riicklauf auf RDa riickgefuhrt
wird, in dieser bevorzugten Ausfiihrungsform dann weiter zu Soas verdichtet. Erfindungsgemar
wird aus Soa erst in jener Verdichterstufe Soas, nach welcher die Aufteilung von Soa1 in Soa11 und
Soa12 erfolgt, die im erfindungsgeméRen Schritt (d) eingesetzt werden. Diese Verdichtung, welche
Soa in Soa1 verdichtet, wird in den Abbildungen und Beispielen mit dem Verdichter VD, (in den
Abbildungen mit <401> bezeichnet) durchgefiihrt.

4.2.3 Schritt (B)

Im Schritt (B) des Verfahrens gemaR der Erfindung wird mindestens ein Teil des Briidenstroms
Sag, und, wenn Schritt (a2) durchgefiihrt wird, mindestens ein Teil des Briidenstroms Sgg,
vermischt mit Sag oder getrennt von Sag, als Gemisch G in Schritt (a) des Verfahrens gemag der
Erfindung eingesetzt. Wenn Schritt (a2) durchgefiihrt wird, ist es bevorzugt, wenn der mindestens

eine Teil des Bridenstroms Sag, und der mindestens eine Teil des Briidenstroms Sgg gemischt
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werden und dann als Gemisch G in Schritt (a) des Verfahrens gemaR der Erfindung eingesetzt

werden.

LAlIs Gemisch G in Schritt (a) des Verfahrens geméaR der Erfindung eingesetzt werden® bedeutet
insbesondere, dass die beiden Stréme Sag und Sgg in die Rektifikationskolonne RDa geleitet
werden, wobei sie bevorzugt vorher vermischt werden.

Sie kdnnen alternativ aber auch an zwei verschiedenen Zulaufstellen in die Rektifikationskolonne

RDa geleitet werden.

4.3 Bevorzugter Aspekt: Verfahren zur Umalkoholisierung eines Alkalimetallalkoholats

In einer vorteilhaften Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung wird die Energie, die in
mindestens einem der Strdme Soa1, Soaz, Soa11, Soa1z umfasst ist, fiir den Betrieb anderer
industrieller Verfahren verwendet. Dies ist insbesondere in Verbundstandorten (Chemieparks,
Technologieparks) vorteilhaft, in denen stets Bedarf fur Heizwarme besteht. Gerade bei Verbunden
mit mehreren Anlagen zur Alkalimetallalkoholatherstellung kann diese Energie vorteilhaft genutzt
werden. Solch Verbunde umfassen typischerweise auch Verfahren zur Umalkoholisierung, wie sie
in DE 27 26 491 A1 beschrieben ist. US 3,418,383 A beschreibt Verfahren zur Umalkoholatisierung
aus Methanolaten zu Propylaten.

In einem bevorzugten Aspekt der vorliegenden Erfindung wird im Verfahren geméag der
vorliegenden Erfindung in einer Reaktivrektifikationskolonne RRc¢ ein Eduktstrom Sce1 umfassend
M:OR' und gegebenenfalls R’°OH mit einem Eduktstrom Sce: umfassend R*“OH im Gegenstrom zu
einem Rohprodukt RPc umfassend McOR* und R'OH umgesetzt,

wobei am unteren Ende von RRc¢ ein Sumpfprodukistrom Scp umfassend McOR® entnommen wird

und am oberen Ende von RR¢ ein Briidenstrom Scg umfassend R‘OH entnommen wird,

und wobei R und R" zwei voneinander verschiedene C1 bis Ce-Kohlenwasserstoffreste sind, und

Mc ein Metall ausgewéhlt aus Natrium, Kalium, bevorzugt Natrium, ist,

und wobei Energie von mindestens einem Teil eines Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz auf das
Rohprodukt RP¢ libertragen wird.

Das erfindungsgemafe Verfahren gemaR dem bevorzugten Aspekt der Erfindung ist eines zur
Umalkoholisierung eines gegebenen Alkalimetallalkoholats McOR' zu einem anderen
Alkalimetallalkoholat McOR", wie es beispielsweise in der DE 27 26 491 A1 beschrieben ist.
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R’ und R" sind dabei zwei voneinander verschiedene C1 bis Ce-Kohlenwasserstoffreste, bevorzugt
zwei voneinander verschiedene C1 bis Cs-Kohlenwasserstoffreste.

Noch bevorzugter ist R* Methyl und R* ein C2 bis C4-Kohlenwasserstoffrest, noch bevorzugter ist
R* = Methyl und R" = Ethyl.

Das Verfahren gemaR dem bevorzugten Aspekt der Erfindung (im Folgenden auch als
L.Jmalkoholisierung® bezeichnet) wird in einer Reaktivrektifikationskolonne RR¢ durchgefiihrt. Als
Reaktivrektifikationskolonnen eignen sich Kolonnen, wie sie unter Punkt 4.2.1 im Kontext des
Schrittes (a1) fiir RRa beschrieben sind.

Die Reaktionskolonne RR¢ wird mit oder ohne, vorzugsweise mit Riicklauf betrieben. Wird ein
Rucklauf eingestellt, wird insbesondere der Briiden Sce teilweise oder vollsténdig tiber einen
Kondensator Kgrre geleitet, und der kondensierte Briiden kann dann wieder der Reaktionskolonne
RRc zugefiihrt werden oder als Eduktstrom Sae1 oder Sge1 eingesetzt werden. Er kann auch als

Frisch-Alkohol Strom in RDa eingesetzt werden.

Bei der Umalkoholisierung wird am unteren Ende von RR¢ ein Sumpfproduktstrom Scp umfassend
McOR" entnommen. Am oberen Ende von RR¢ wird ein Briidenstrom Scg umfassend R‘OH

entnommen.

Als Eduktstrom Scer umfassend McOR' und gegebenenfalls R°OH wird bevorzugt in den
Ausflihrungsformen der Umalkoholisierung, in denen auch das Verfahren zu Herstellung eines
Alkalimetallalkoholats geméaR der Erfindung durchgefiihrt wird, bevorzugt mindestens ein Teil von
Sap eingesetzt, insbesondere da R = Methyl ist, wodurch dann auch R’ = Methyl ist. Besonders
bevorzugt ist dann R* = Ethyl. Es findet demnach eine Umalkoholisierung von

Alkalimetallmethanolat zum entsprechenden Alkalimetallethanolat statt.

Als Eduktstrom Scer umfassend McOR* und gegebenenfalls R’'OH wird in einer bevorzugten
Alternative in den Ausfiihrungsformen der Umalkoholisierung, in denen auch das Verfahren zu
Herstellung eines Alkalimetallalkoholats inklusive Schritt (a2) gemaR der Erfindung durchgefiihrt
wird, bevorzugt mindestens ein Teil von Sgp eingesetzt, insbesondere da R = Methyl ist, wodurch
dann auch R* = Methyl ist. Besonders bevorzugt ist dann R* = Ethyl. Es findet demnach eine

Umalkoholisierung von Alkalimetallmethanolat zum entsprechenden Alkalimetallethanolat statt.

Wenn Sgp und Sap das gleiche Alkalimetallalkoholat und den gleichen Alkohol ROH umfassen,
kénnen diese beiden Strome auch getrennt oder gemischt als Sce1 eingesetzt werden, das heifdt
insbesondere erst vermischt und dann der Kolonne RR¢ als Eduktstrom Sce1 zugeleitet werden

oder getrennt der Kolonne RRc als zwei Eduktstréme Sces zugeleitet werden.
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Der Eduktstrom Scez umfasst R“OH. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform liegt der Massenanteil
von R“OH in Scez bei =2 85 Gew.-%, noch bevorzugter bei = 90 Gew.-%, wobei Scez ansonsten
insbesondere McOR" oder ein anderes Vergéllungsmittel aufweist. Der als Eduktstrom Sce2
eingesetzte Alkohol R“OH kann auch handelsublicher Alkohol mit einem Alkoholmassenanteil von
mehr als 99.8 Gew.-% und einem Massenanteil an Wasser von bis zu 0.2 Gew.-% sein.

L,Jdmsetzung eines Eduktstrom Sce1 umfassend McOR' und gegebenenfalls R°'OH mit einem
Eduktstrom Scez umfassend R*OH im Gegenstrom® wird erfindungsgemaf insbesondere dadurch
gewdbhrleistet, dass die Zulaufstelle mindestens eines Teils des Eduktstroms Sce: umfassend
M:OR*an der Reaktionskolonne RR¢ oberhalb der Zulaufstelle des Eduktstroms Sce. umfassend
R"“OH liegt.

Die Reaktionskolonne RR¢ wird mit oder ohne, vorzugsweise mit Ricklauf betrieben.

Die Reaktionskolonne RRc¢ umfasst in einer bevorzugten Ausfiihrungsform mindestens einen
Verdampfer, der insbesondere aus Zwischenverdampfern Vzc und Sumpfverdampfern Vsc
ausgewahlt ist. Die Reaktionskolonne RRc umfasst besonders bevorzugt mindestens einen

Sumpfverdampfer Vsc.

Im Falle der Reaktionskolonne RR¢ wird bei der Zwischenverdampfung mindestens ein
Seitenstrom Sz¢ aus RR¢ entnommen (,abgezogen®) und dem mindestens einen

Zwischenverdampfer Vzc zugefiihrt.

Im Falle der Reaktionskolonne RR¢ wird bei der Sumpfverdampfung mindestens ein Strom,
beispielsweise Scp aus RRc entnommen (,abgezogen®) und mindestens ein Teil, im Falle von Scp

bevorzugt ein Teil, dem mindestens einen Sumpfverdampfer Vsc zugefiihrt.

Geeignete Verdampfer, die als Zwischenverdampfer und Sumpfverdampfer eingesetzt werden
kdnnen, sind im Abschnitt 4.2.1 beschrieben.

Bei der Umalkoholisierung wird Energie, bevorzugt Warme, von mindestens einem Teil eines
Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz auf das Rohprodukt RP¢ libertragen. Dies geschieht bevorzugt
dadurch, dass Energie von mindestens einem Teil eines Stroms ausgewd&hlt aus Soa1, Soaz auf
Sce1 oder Scez bevor sie in RRc geleitet werden, ubertragen wird, und dann von Sces bzw. Scez auf

das in RR¢ befindliche Rohprodukt RP¢, mit dem sie sich mischen, tibertragen wird.

Demnach wird Energie, bevorzugt Warme, von mindestens einem Teil eines Stroms ausgewahlt
aus Soai1, Soaz, insbesondere von mindestens einem Strom ausgewéhlt aus Soa11, Soat2, Soaz,
bevorzugt von mindestens einem Strom ausgewahlt aus Soai1, einem Teil von Soaz auf das

Rohprodukt RP¢ uibertragen.
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,Ubertragung von Energie, bevorzugt Warme, von mindestens einem Teil von Soar auf das
Rohprodukt RPc* umfasst auch die Ubertragung von Energie, bevorzugt Warme, von mindestens
einem Strom ausgewahlt aus Soa11, Soa12, Strom Soa1 vor dessen Auftrennung in Soa11, Soa1z, auf
das Rohprodukt RPc.

Daneben kann auch Rohprodukt RP¢ {iber einen Zwischenverdampfer Vzc oder einen
Sumpfverdampfer Vsc geleitet werden und in Vzc bzw. Vsc Energie, bevorzugt Warme, von
mindestens einem Teil eines Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz auf das Rohprodukt RPc

tibertragen werden.

Daneben kann auch der Sumpfproduktstrom Scp teilweise liber einen Sumpfverdampfer Vsc
geleitet und dann teilweise wieder in RRc¢ riickgefiihrt werden, wobei in Vsc Energie, bevorzugt
Warme, von mindestens einem Teil eines Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz auf den riickgefiihrten
Teil von Scp libertragen wird und dann, in der Kolonne RRc, von Scp auf in der Kolonne

befindliches Rohprodukt RP¢ libertragen wird.

Die Ubertragung der Energie von mindestens einem Teil eines Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz
auf die genannten Strome erfolgt dabei direkt oder indirekt, das heifl3t ohne bzw. mit Warmetrager
Wi, entsprechend wie in Abschnitt 4.1.4 beschrieben.

Die bevorzugte Ausfiihrungsform des erfindungsgeméaRen Verfahrens ermdglicht es, die Energie
aus Soa1, Soaz, insbesondere aus Soaz, Soat1, Soa1z effizient einzusetzen. Dadurch sinkt der

Gesamtenergiebedarf.
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5. Beispiele

5.1 Beispiel 1 (nicht erfindungsgeméaR), entspricht Abbildung 1:

Ein Strom wassriger NaOH (50 Gew.-%) Sae2<102> von 100 kg/h wird mit 30 °C am Kopf einer
Reaktionskolonne RRa <100> zugefiihrt. Im Gegenstrom wird ein dampfférmiger Methanolstrom
Saer <103> von 1034.9 kg/h am Sumpf der Reaktionskolonne RRa <100> zugefiihrt. Die
Reaktionskolonne RRa <100> wird bei einem Kopfdruck von 2.15 bar abs. betrieben. Am Sumpf
der Kolonne RRa <100> wird ein nahezu wasserfreier Produktstrom Sap- <104> von 219.7 kg/h
entnommen (30 Gew.-% Natriummethanolat in Methanol). Am Verdampfer Vsa <105> der
Reaktionskolonne RRa <100> werden ca. 24 kW Heizleistung mit Hilfe von Niederdruckdampf
eingespeist. Ein dampfformiger Methanol-Wasser-Strom Sag <107> wird am Kopf der
Reaktionskolonne RRa <100> entnommen, davon werden 80 kg/h im Kondensator Krra <108>
kondensiert und als Riicklauf auf die Reaktionskolonne RRa <100> zurlickgefahren, der
verbleibende Strom von 915.2 kg/h wird einer Rektifikationskolonne RDa <300> zugefiihrt. Die
Rektifikationskolonne RDa <300> wird bei einem Kopfdruck von 2.0 bar abs. betrieben. Am Sumpf
der Rektifikationskolonne RDa <300> wird ein fliissiger Wasserstrom Sya <304> von 72.2 kg/h
abgefiihrt (500 Gew.-ppm Methanol). Am Kopf der Rektifikationskolonne RDa <300> wird ein
dampfférmiger Methanolstrom Soa <302> (2 bar, 83 °C; 200 Gew.-ppm Wasser) von 1903.6 kg/h
entnommen, davon werden 63.9 kg/h in einem Kondensator Krp <407> kondensiert, der
verbleibende Strom wird einem ersten Verdichter VDag2 <303> zugefiihrt und dort auf 2.6 bar abs.
verdichtet. AnschlieRend wird der Strom aufgeteilt, ein Strom von 1034.9 kg/h wird zu der
Reaktionskolonne RRa <100> zuriickgefiuhrt. Der Rest von 804.8 kg/h wird einer mehrstufigen
Verdichtung mit Zwischenkihlung zugefiihrt. Im Verdichter VD1 <401> wird der Strom auf

Poa1 = 4.8 bar abs. und Toa1 = 156 °C verdichtet, man erhélt Strom <403>. In der anschliel3enden
Zwischenkiihlung im Zwischenkiihler WTx <402> wird der Strom auf 145 °C abgekuhlt, wobei rund
4.4 kW an Wéarme liber Kiihiwasser abgefiihrt werden. Im Verdichter VD, <405> wird der Strom
schlie3lich weiter auf 9.0 bar und 200 °C verdichtet, man erh&lt Strom <404>. Im nachfolgenden
Kondensator, der zugleich der Sumpfverdampfer Vsgp <406> der Rektifikationskolonne RDa <300>
ist, werden die ca. 238 kW an Heizleistung fiir die Rektifikationskolonne RDa <300> zur Verfligung
gestellt. Der dabei kondensierende Methanolstrom <404> wird zusammen mit 191.9 kg/h
Frischmethanol (1000 Gew.-ppm Wasser) <408> und den 63.9 kg/h zuvor kondensierten Briiden

gemischt und zuriick auf den Kopf der Rektifikationskolonne RDa <300> aufgegeben.

Die Verdichterleistung betrégt in Summe rund 55 kW.

Zusammen mit den 24 kW fiir den Heizdampf ergibt sich ein Leistungsbedarf von rund 79 kW fir
Verdichter und Heizdampf.
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5.2 Beispiel 2 (nicht erfindungsgemaR), entspricht Abbildung 2:

Die Anordnung im nicht erfindungsgemafen Beispiel 2 entspricht jenem geman Beispiel 1 mit

folgenden Unterschieden:

Die Rektifikationskolonne RDa <300> weist einen Zwischenverdampfer Vzrp <409> auf. Dabei wird
der Rektifikationskolonne RDa <300> ein Fliissigkeitsstrom Sza <305> mit 94 °C entnommen und
auf diesen in dem Zwischenverdampfer Vzrp <409> rund 230 kW Wérme iibertragen, wobei der
Strom teilweise verdampft und anschlieBend wieder der Rektifikationskolonne RDa <300>
zugefiihrt wird.

Am Kopf der Rektifikationskolonne RDa <300> wird ein dampfférmiger Methanolstrom Soa <302>
(200 Gew.-ppm Wasser) von 1887.1 kg/h entnommen, davon werden 89.4 kg/h in einem
Kondensator Krp <407> kondensiert. Der verbleibende Strom wird wie im Beispiel 1 in einem
ersten Verdichter VDag2 <303> auf 2.6 bar abs. verdichtet. AnschlieBend wird ein Teilstrom von
1034.9 kg/h zur Reaktionskolonne RRa <100> zurtickgefiihrt. Der Rest von 762.8 kg/h wird auf
5.6 bar abs. und 168 °C verdichtet, man erhélt Strom <403>. Im nachfolgenden Kondensator, der
zugleich der Zwischenverdampfer Vzrp <409> der Rektifikationskolonne RDa <300> ist, werden die
ca. 230 kW an Heizleistung fiir die Rektifikationskolonne RDa <300> zur Verfiigung gestellt. Der
dabei kondensierende Methanolstrom <403> wird zusammen mit 191.9 kg/h Frischmethanol <408>
und den 89.4 kg/h zuvor kondensierten Briiden gemischt und zuriick auf den Kopf der
Rektifikationskolonne RDa <300> aufgegeben. Am Sumpfverdampfer Vsgp <406> der
Rektifikationskolonne RDa <300> werden ca. 20 kW Heizleistung mit Hilfe von Niederdruckdampf
eingetragen. Gegeniiber Beispiel 1 muss der Briidenstrom nicht auf 9 bar abs., sondern nur auf
5.6 bar abs. verdichtet werden, um die Wéarme an den Verdampfer Vzrp <409> abgeben zu
kénnen, da die Siedetemperatur im Zwischenverdampfer Vzrp <409> geringer als im
Sumpfverdampfer Vsgrp <406> ist.

Die Verdichterleistung betragt in Summe somit nur rund 38 kW (statt 55 kW), dafiir erhort sich der
Heizdampfbedarf gegeniiber Beispiel 1 auf rund 44 kW, da im Sumpfverdampfer Vsrp <406> eine
Heizleistung von 20 kW erforderlich ist und diese mit Warme mithilfe von Niederdruckdruck
eingetragen wird.

Der Leistungsbedarf fir Verdichter und Heizdampf betragt in Summe somit rund 82 kWV.

5.3 Beispiel 3 (erfindungsgemal), entspricht Abbildung 3:

Die Anordnung im erfindungsgemafen Beispiel 3 entspricht jener gemaf} den Beispielen 1 und 2
mit folgenden Unterschieden:

Am Kopf der Rektifikationskolonne RDa <300> wird ein dampfférmiger Methanolstrom Soa <302>
(200 Gew.-ppm Wasser) von 1898.9 kg/h entnommen, davon werden 33.9 kg/h in einem
Kondensator Krp <407> kondensiert. Der verbleibende Strom wird wie im Beispiel 2 in einem
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ersten Verdichter VDag2 <303> auf 2.6 bar abs. verdichtet und anschlieRend ein Teilstrom von
1034.9 kg/h zur Reaktionskolonne RRa <100> zuriickgefiihrt. Der Rest von 830.1 kg/h wird
zunéchst auf 5.6 bar abs. und 169 °C verdichtet, wodurch man Strom Soa1 <403> erhélt. Von
diesem Strom wird ein Teil Soa11 <4031> (761.7 kg/h) in einen nachfolgenden Kondensator
geleitet, der zugleich der Zwischenverdampfer Vzrp <409> der Rektifikationskolonne RDa <300>
ist, und ca. 230 kW an Heizleistung fiir die Rektifikationskolonne RDa <300> zur Verfiigung
gestellt. Der andere Teil Soa12<4032> (68.4 kg/h) wird anschlieBenden in einer Zwischenkiihlung
im Zwischenkihler WTx <402> auf ca. 154°C abgekuhlt, wobei ca. 0.5 kW an Warme iiber
Kuhlwasser abgefiihrt werden. AnschlieBend wird der Strom Soa12 <4032> in einem weiteren
Verdichter VDx <405> verdichtet, man erhélt Strom Soaz <404> mit poaz = 9.0 bar und Toaz =

196 °C. Im nachfolgenden Kondensator, der zugleich der Sumpfverdampfer Vsgrp <406> der
Rektifikationskolonne RDa <300> ist, werden ca. 20 kW an Heizleistung fiir die
Rektifikationskolonne RDa <300> zur Verfiigung gestellt. Die im Zwischen- und Sumpfverdampfer
Vzrp <409> und Vsrp <406> kondensierten Methanolstrome Soa11 <4031> und Soa2 <404> werden
zusammen mit 191.9 kg/h Frischmethanol <408> und den 33.9 kg/h zuvor kondensierten Briiden

gemischt und zuriick auf den Kopf der Rektifikationskolonne RDa <300> aufgegeben.

Der Verdichterleistung betragt in Summe rund 42 kW (statt 55 kW in Beispiel 1). Da kein
Niederdruckdampf fiir den Sumpfverdampfer Vsgp <406> erforderlich ist, miissen wie in Beispiel 1
nur rund 24 kW mittels Heizdampf zur Verfiigung gestellt werden. Der Leistungsbedarf fir
Verdichter und Heizdampf sinkt in Summe somit auf rund 66 kW.

Gegeniiber Beispiel 1 muss nur ein geringerer Briidenstrom auf 9 bar abs. verdichtet werden, ein
Grolteil des Briidenstroms muss wie in Beispiel 2 nur auf 5.6 bar abs. verdichtet werden, so dass
die Gesamt-Verdichterleistung sinkt. Gegeniiber Beispiel 2 ist im stationédren Betrieb jedoch kein
Niederdruckdampf im Sumpfverdampfer Vsrp <406> erforderlich, sodass der Heizdampfbedarf

gegeniiber Beispiel 2 sinkt.

Die aufzuwendende Gesamtenergie wird durch das Verfahren gemaR Beispiel 3 minimiert.

Der jeweils nétige Anteil an Heizleistung durch Niederdruckdampf und Verdichterleistung ist in

Abbildung 9 gezeigt.

Ergebnis: Durch die erfindungsgeméRe Vorgehensweise, den Briidenstrom stufenweise zu
verdichten und damit den Zwischenverdampfer und Sumpfverdampfer mit dem unterschiedlich

verdichteten Briiden zu betreiben, kann liberraschenderweise Energie eingespart werden.
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Patentanspriiche

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

Methyl ist, und wobei Ma ein Metall ausgewahlt aus Natrium, Kalium, ist, wobei:

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

wobei am unteren Ende von RRa ein Sumpfprodukistrom Sap umfassend ROH und MaOR
entnommen wird und am oberen Ende von RRa ein Briidenstrom 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 Rohprodukt RPg umfassend MsOR, Wasser, ROH,

MsOH umgesetzt wird, wobei Ms ein Metall ausgewéhlt aus Natrium, Kalium ist,

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

entnommen wird,

(B) mindestens ein Teil des Bridenstroms Sag, und, wenn Schritt (a2) durchgefiihrt wird,
mindestens ein Teil des Briidenstrom Sgs, vermischt mit Sag oder getrennt von Sag, als Gemisch G
in Schritt (a) eines Verfahrens zur Aufarbeitung eines Gemisches G umfassend Wasser und
Alkohol ROH eingesetzt wird,

wobei in dem Verfahren zur Aufarbeitung eines Gemisches G

(a) das Gemisch G in eine Rektifikationskolonne RDa geleitet wird und in RDa in mindestens einen
Briidenstrom Soa umfassend ROH, der am oberen Ende von RDa entnommen wird, und
mindestens einen Strom Sya umfassend Wasser, der am unteren Ende von RDa entnommen wird,
aufgetrennt wird,

(b) mindestens ein Seitenstrom Sza aus RDa entnommen wird und wieder in RDa riickgefiihrt wird,

(c) mindestens ein Teil von Soa verdichtet wird, wodurch ein gegeniiber Soa verdichteter

Briidenstrom Soas erhalten wird,
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(d) Energie von einem ersten Teil Soa11 des verdichteten Briidenstroms Soat auf Sza Uibertragen
wird, bevor Sza in RDa riickgefiihrt wird,

(e) ein von Soa11 verschiedener Teil des verdichteten Briidenstroms Soai1, Soa12, weiter verdichtet

wird, wodurch ein gegeniiber Soa11 verdichteter Briidenstrom Soaz erhalten wird,

(f) Energie von mindestens einem Teil von Soaz auf mindestens einen Teil Sya1 von Sya Ubertragen

wird, bevor Sya1 in RDAa rickgefihrt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei in Schritt (d) Energie von Soai1 auf Sza in einem

Zwischenverdampfer Vzrp lUbertragen wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei in Schritt (f) Energie von mindestens einem Teil von

Soa2 auf den mindestens einen Teil Syar von Sua in einem Sumpfverdampfer Vsgrp Uibertragen wird.

4. VVerfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, wobei Energie von Soa11, nachdem Energie von
Soa11 auf Sza gemaRr Schritt (d) ibertragen wurde, auf Soa libertragen wird, und/oder Energie von
mindestens einen Teil von Spaz, nachdem Energie von diesem auf den mindestens einen Teil Syas

von Sya gemaR Schritt (f) Ubertragen wurde, auf Soa Ubertragen wird.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, wobei mindestens zwei der Kolonnen ausgewahlt
aus Rektifikationskolonne RDa, Reaktionskolonne RRa und, falls Schritt (a2) durchgefiihrt wird,
Reaktionskolonne RRg in einem Kolonnenmantel untergebracht sind, wobei die Kolonnen
mindestens teilweise durch eine bis zum Boden der Kolonne durchgezogene Trennwand
voneinander getrennt sind.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, wobei ein Teil von Soa in Schritt (a1) als
Eduktstrom Saes und, falls Schritt (a2) durchgefiihrt wird, alternativ oder zusétzlich in Schritt (a2)
als Eduktstrom Sgg1 eingesetzt wird.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, wobei Energie von mindestens einem Teil eines
Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz auf das Rohprodukt RPa und, falls Schritt (a2) durchgefiihrt
wird, alternativ oder zusétzlich auf das Rohprodukt RPg libertragen wird.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, wobei in einer Reaktivrektifikationskolonne RR¢
ein Eduktstrom Scer umfassend McOR' mit einem Eduktstrom Scez umfassend R“OH im

Gegenstrom zu einem Rohprodukt RP¢ umfassend McOR" und R'OH umgesetzt wird,

wobei am unteren Ende von RRc¢ ein Sumpfprodukistrom Scp umfassend McOR* entnommen wird

und am oberen Ende von RR¢ ein Briidenstrom Scg umfassend R‘OH entnommen wird,
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und wobei R* und R" zwei voneinander verschiedene C1 bis Cs-Kohlenwasserstoffreste sind, und

Mc ein Metall ausgewahlt aus Natrium, Kalium ist,

und wobei Energie von mindestens einem Teil eines Stroms ausgewahlt aus Soa1, Soaz auf das

Rohprodukt RP¢ iibertragen wird.

9. Verfahren nach Anspruch 8, wobei R* = Methyl ist.

10. Verfahren nach Anspruch 9, wobei Sap nach dem Verfahren nach Anspruch 1 bis 7 erhalten

wird, wobei R = Methyl ist, und wobei mindestens ein Teil von Sap als Scer eingesetzt wird.

11. Verfahren nach Anspruch 9, wobei Sgp nach dem Verfahren nach Anspruch 1 bis 7 unter

Durchfiihrung des Schrittes (a2) erhalten wird, wobei R = Methyl ist, und wobei mindestens ein Teil

von Sgp als Sces eingesetzt wird.

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 9 bis 11, wobei R* = Ethyl ist.



