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(57) Zusammenfassung: Gegenstand der Erfindung sind
ein Verfahren zur destillativen Trennung eines Drei- oder
Mehrkomponentengemisches, enthaltend wenigstens einen
Leichtsieder, wenigstens einen Mittelsieder und wenigstens
einen Schwersieder, wobei das Drei- oder Mehrkomponen-
tengemisch einer ersten Destillationskolonne zugeführt wird,
die mit einer zweiten Destillationskolonne stofflich gekoppelt
ist, wobei die zweite Destillationskolonne eine horizontale
Trennwand aufweist, die Abtriebsteil und Verstärkungsteil
der zweiten Destillationskolonne trennt, wobei die zweite De-
stillationskolonne mit einer dritten Destillationskolonne stoff-
lich gekoppelt ist, wobei eine Sumpffraktion enthaltend we-
nigstens einen Schwersieder und eine Kopffraktion enthal-
tend wenigstens einen Leichtsieder aus der zweiten Destil-
lationskolonne abgetrennt werden, wobei über einen Seiten-
abzug der dritten Destillationskolonne wenigstens ein Mittel-
sieder abgetrennt wird, sowie eine entsprechende Vorrich-
tung.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur destillativen Trennung eines vorliegenden Drei- oder Mehrkom-
ponentengemisches in seine Bestandteile, sowie eine Vorrichtung zur Durchführung des Verfahrens durch
geeignete Verwendung und Kopplung von mehreren Destillationskolonnen.

[0002] Destillative Verfahren sind in der chemischen Verfahrenstechnik üblich, um Gemische verschiedener
relativer Flüchtigkeit und/oder ineinander löslicher Stoffe thermisch zu trennen. Die Destillation wird dabei zum
Bereich der thermischen Trennverfahren gezählt.

[0003] Für die kontinuierliche destillative Zerlegung von Mehrstoffgemischen sind verschiedene Verfahrens-
varianten gebräuchlich.

[0004] Im einfachsten Fall wird ein Zulaufgemisch, bestehend aus einer Leicht- und einer Schwersiederfrak-
tion in diese beiden Bestandteile zerlegt. Dabei wird das zu trennende Gemisch zwischen Kopf und Sumpf
der Destillationskolonne eingebracht. Der Zulauf unterteilt die Kolonne in einen Abtriebs- und einen Verstär-
kungsteil. Die Schwersiederfraktion wird im Sumpf der Kolonne entnommen. Für die Beheizung der Kolonne
wird ein Teil dieser Fraktion, z. B. über einen Naturumlauf, verdampft und wieder der Kolonne zugeführt. Die
Leichtsiederfraktion tritt als Brüdendampf am Kopf der Kolonne aus und wird in einem Kondensator verflüssigt.
Ein Teil dieses Kondensats wird wieder in die Kolonne zurückgeführt und läuft im Gegenstrom zu den aufstei-
genden Brüden als Rücklauf nach unten.

[0005] Bei der Auftrennung von Zulaufgemischen, bestehend aus einem Mehrkomponentengemisch in mehr
als zwei Fraktionen müssen dann jedoch mehrere konventionelle Destillationskolonnen eingesetzt werden. Im
einfachen Fall werden auf diese Weise für ein N-Komponentengemisch N – 1 Destillationskolonnen benötigt.

[0006] Fig. 1 zeigt den a/c-Pfad zur Auftrennung eines Dreikomponentengemisches ABC, enthaltend Leicht-
sieder A, Mittelsieder B und Schwersieder C.

[0007] Der a/c-Pfad wird bevorzugt angewendet wenn der Anteil an Mittelsieder in der Zugabe am größten
ist. Für diesen Fall stellt der a/c-Pfad ein energetisches Optimum dar.

[0008] Die Trennung in der ersten Kolonne erfolgt so, dass im Kopfprodukt kein Schwersieder C und im Sumpf-
produkt kein Leichtsieder A vorhanden ist. Der Mittelsieder B ist sowohl in der Kopffraktion als auch in der
Sumpffraktion der ersten Kolonne enthalten. Beide Fraktionen AB und BC werden in je einer nachgeschalteten
Kolonne in die reinen Produkte A, B, C zerlegt. Damit benötigt diese Variante drei Trennschritte.

[0009] Eine Alternative zur Kopplung mehrerer Destillationskolonnen sind sogenannte Trennwandkolonnen,
d. h. Kolonnen, die mittels einer in Kolonnenlängsrichtung angeordneten vertikalen Trennwand eine Querver-
mischung von Flüssigkeits- und Brüdenströmen in Teilbereichen der Kolonne verhindern. Bei dieser Kolonne
verläuft also über einen Teil der Kolonnenhöhe eine vertikale Trennwand, welche den Querschnitt in zwei Ab-
schnitte links und rechts der Trennwand aufteilt.

[0010] Fig. 3 zeigt eine klassische Trennwandkolonne, bei der Schwersieder als Sumpf, der Mittelsieder über
den Seitenabzug und der Leichtsieder über den Kopfstrom angeführt wird.

[0011] Dabei ist es möglich, zum Beispiel ein Dreistoffgemisch in einer einzigen Kolonne in seine drei reinen
Bestandteile zu zerlegen, wozu normalerweise zwei konventionelle Kolonnen benötigt würden.

Bezugszeichenliste

1 Zulaufteil
2 Entnahmeteil
3 Verstärkungsteil
4 Abtriebsteil
5 Trennwand

[0012] Die in Kolonnenlängsrichtung angeordnete Trennwand 5 teilt den Kolonneninnenraum in einen Zulauf-
teil 1, einen Entnahmeteil 2, einen oberen gemeinsamen Verstärkungsteil 33 und einen unteren gemeinsamen
Abtriebsteil 43 (schwarz).
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[0013] Der Zulauf des aufzutrennenden Gemisches wird in der Regel in einen mittleren Bereich zwischen
einem oberen und einem unteren Bereich des Zulaufteils 1 gelegt. Es ist auch möglich, eine oder mehrere
weitere Zuläufe zwischen einem oberen und einem unteren Bereich des Zulaufteils 1 vorzusehen.

[0014] Im Entnahmeteil 2 – rechts der Trennwand – sind zwischen einem oberen und einem unteren Bereich
eine oder mehrere Seitenabzüge angeordnet. Es ist auch möglich, einen weiteren Seitenabzug zwischen dem
unteren und einem untersten Bereich des Entnahmeteils 2 vorzusehen.

[0015] WO 2009092682 A1 offenbart ein Verfahren zur destillativen Aufarbeitung von 1,5,9-Cyclododecatrien
(CDT), sowie eine Vorrichtung zur Durchführung des Verfahrens. Die Lösung geht aus von einem Verfahren
zur destillativen Aufarbeitung von Roh-CDT, das durch die Trimerisierung von Butadien gewonnen wurde.
Zur destillativen Auftrennung des als Mehrkomponentengemisch anfallenden Roh-CDT werden Trennwand-
kolonnen verwendet. Die Trennwand, die aus einem Blech oder mehreren zusammengefügten Einzelblechen
bestehen kann, unterteilt die Kolonne in Längsrichtung in deren mittleren Teil in einen Zulaufteil und einen
Entnahmeteil. Bezüglich der einsetzbaren trennwirksamen Einbauten in der Trennwandkolonne sind sowohl
Füllkörper als auch geordnete Packungen oder Trennböden geeignet. Es ist möglich, die Trennwand in Form
von lose gesteckten Teilsegmenten auszugestalten.

[0016] US 6884324 B2 offenbart eine Kolonne zur Aufkonzentration von Phthalsäureanhydrid (PSA) mit zwei
Destillationsstufen, in der die Abdestillation der Leichtsieder im Roh-PSA in der ersten Destillationsstufe erfolgt
und die Abtrennung der Schwersieder aus dem Rein-PSA in der zweiten Destillationsstufe durchgeführt wird,
wobei beide Destillationsstufen nebeneinander angeordnet sind und durch eine senkrecht angeordnete Wand
vollständig voneinander getrennt sind, dadurch gekennzeichnet, dass der Sumpf der ersten Destillationsstufe
mit dem Sumpf der zweiten Destillationsstufe verbunden ist. Der Sumpf der ersten Destillationsstufe kann
durch ein Überlaufrohr mit dem Sumpf der zweiten Destillationsstufe verbunden sein. Ebenso kann der Sumpf
der ersten Destillationsstufe durch eine Pumpe mit dem Sumpf der zweiten Destillationsstufe verbunden sein.

[0017] Im Stand der Technik ist es also bekannt, zur Auftrennung von Mehrkomponentengemischen mehrere
Destillationskolonnen, die in einem Verbund unterschiedliche Trennaufgaben erfüllen, oder eine Trennwand-
kolonne zu verwenden.

[0018] Durch die bereits beschriebenen Trennwandkolonnen sind bezogen auf Betriebs- und Investitionskos-
ten Gesamteinsparungen von ungefähr 30% gegenüber einer herkömmlichen Reihenschaltung von zwei Ko-
lonnen realisierbar. Daher sind Trennwandkolonnen gegenüber der klassischen Verschaltung von Destillati-
onskolonnen zu bevorzugen.

[0019] Allerdings müssen Trennwandkolonnen meist größer dimensioniert werden als die entsprechenden
Einzelapparate, die durch sie ersetzt werden sollen. Dabei entspricht die Bauhöhe der Trennwandkolonne
mindestens der Bauhöhe eines der Einzelapparate und maximal der Summe der Bauhöhen der Einzelapparate.

[0020] Der Durchmesser der Trennwandkolonne entspricht in Abhängigkeit der hydraulischen Belastung min-
destens dem geringsten Durchmesser der Einzelapparate und maximal dem größeren Durchmesser der Ein-
zelapparate.

[0021] Abhängig von der Trennaufgabe (Mehrkomponentengemisch) können extreme Bauhöhen, hohe Ko-
lonnendurchmesser und damit hohe Investitionskosten die Folge sein, was nachteilig ist.

[0022] Aus dieser Problematik ergibt sich die Aufgabenstellung der Erfindung.

[0023] Die Aufgabe der Erfindung wird gelöst durch ein Verfahren zur destillativen Trennung eines Drei- oder
Mehrkomponentengemisches, enthaltend wenigstens einen Leichtsieder, wenigstens einen Mittelsieder und
wenigstens einen Schwersieder, wobei das Drei- oder Mehrkomponentengemisch einer ersten Destillations-
kolonne zugeführt wird, die mit einer zweiten Destillationskolonne stofflich gekoppelt ist, wobei die zweite De-
stillationskolonne eine horizontale Trennwand aufweist, die Abtriebsteil und Verstärkungsteil der zweiten De-
stillationskolonne trennt, wobei die zweite Destillationskolonne mit einer dritten Destillationskolonne stofflich
gekoppelt ist, wobei eine Sumpffraktion enthaltend wenigstens einen Schwersieder und eine Kopffraktion ent-
haltend wenigstens einen Leichtsieder aus der zweiten Destillationskolonne abgetrennt werden, wobei über
einen Seitenabzug der dritten Destillationskolonne wenigstens ein Mittelsieder abgetrennt wird.
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[0024] Stoffliche Kopplung soll im Rahmen der Erfindung bedeuten, dass jeweils entsprechende Zu- und Rück-
läufe zwischen den Kolonnen vorhanden sind.

[0025] Es werden drei Kolonnen, von denen eine Kolonne eine horizontale Trennwand aufweist, die Abtriebs-
und Verstärkungsteil der Kolonne trennt, stofflich derart gekoppelt, so dass die beiden Kolonnen ohne Trenn-
wand quasi als linker und als rechter Teil einer Trennwandkolonne betrachtet werden können.

[0026] Das Drei- oder Mehrkomponentengemisch wird einer ersten Kolonne zugeführt, die als linker Teil einer
Trennwandkolonne betrachtet werden kann.

[0027] Die Brüdendämpfe der ersten Kolonne werden dabei in die zweite Kolonne geführt, in welcher der
Abtriebs- vom Verstärkungsteil durch eine horizontale Trennwand, z. B. ein Trennblech, getrennt ist.

[0028] In dieser zweiten Kolonne werden das Kopfprodukt, welches wenigstens einen Leichtsieder enthält,
sowie das Sumpfprodukt, welches wenigstens einen Schwersieder enthält, abgetrennt.

[0029] In einer dritten Kolonne, die als rechter Teil einer Trennwandkolonne angesehen werden kann, wird
das Zielprodukt, welches wenigstens einen Mittelsieder enthält, über einen Seitenabzug abgeführt.

[0030] Die Aufgabe wird auch gelöst durch eine Vorrichtung zur destillativen Trennung eines Drei- oder Mehr-
komponentengemisches, umfassend drei Destillationskolonnen, die stofflich miteinander gekoppelt sind, indem
Brüden einer ersten Destillationskolonne kommunikativ mit dem Verstärkungsteil einer zweiten Destillations-
kolonne und das Verstärkungsteil der zweiten Destillationskolonne kommunikativ mit den Brüden einer dritten
Destillationskolonne verbunden sind, und Sumpfabzüge der ersten Destillationskolonne kommunikativ mit dem
Abtriebsteil der zweiten Destillationskolonne und das Abtriebsteil der zweiten Destillationskolonne kommuni-
kativ mit dem Sumpf der dritten Destillationskolonne verbunden sind, wobei die zweite Destillationskolonne
eine horizontale Trennwand aufweist, wobei die dritte Destillationskolonne einen oder mehrere Seitenabzüge
unterhalb des Kopfabzuges und oberhalb des Sumpfabzuges aufweist.

[0031] Kommunikativ verbunden soll im Rahmen der Erfindung bedeuten, dass jeweils entsprechende Zu-
und Rückläufe zwischen den Kolonnen vorhanden sind.

[0032] Die Erfindung betrifft also einen apparativen Aufbau, bei dem eine zusätzliche Kolonne mit zwei beste-
henden Kolonnen verschaltet wird, um auf diese Weise eine thermische und stoffliche Kopplung zu erreichen.

[0033] Im Inneren der zweiten Destillationskolonne wird der Auftriebs- vom Abtriebsteil vorzugsweise durch
ein horizontales, undurchlässiges Blech voneinander getrennt.

[0034] Von der Funktionsweise her ist die Erfindung mit dem Prinzip einer Trennwandkolonne vergleichbar,
unterscheidet sich jedoch in der apparativen Ausführung, zumal durch Verwendung einer zwischengeschalte-
ten Kolonne mit horizontalem Trennblech keinerlei vertikale Trennbleche in den Kolonnen notwendig sind.

[0035] Die stoffliche Kopplung zweier Kolonnen wird bewerkstelligt, in dem jede Kolonne jeweils mindestens
zwei Verknüpfungen an räumlich getrennten Stellen mit einer anderen Kolonne aufweist.

[0036] Eine solche Kolonnenkonfiguration ist hinsichtlich des Energiebedarfs mit einer einzigen Trennwand-
kolonne, welche die identische Stufenzahl besitzt, gleichwertig.

[0037] Damit lassen sich große Energieeinsparungen realisieren, wobei aber im Vergleich zur Neuanschaf-
fung einer herkömmlichen, einzelnen Trennwandkolonne niedrigere Investitionskosten anfallen, da bestehen-
de Kolonnen eingesetzt werden können und lediglich eine zusätzliche Kolonne beschafft werden muss, die in
ihrer Dimensionierung erheblich kleiner ausfällt, als eine neue Trennwandkolonne. Der Grund hierfür ist die in
der Regel geringere Stufenanzahl von Abtriebs- und Verstärkungsteil einer Trennwandkolonne.

[0038] Weiterhin behalten die beiden Kolonnen, die bei dieser Konfiguration den Trennwandsektionen ent-
sprechen sollen, in dieser Konfiguration den vollen Durchmesser. Dies erhöht die Kapazität der Anlage im
Vergleich zu einer Trennwandkolonne, die lediglich den gleichen Durchmesser hat wie eine der beiden Ein-
zelkolonnen, deutlich.
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[0039] In den meisten Fällen werden die Investitionskosten für diese Konfiguration daher geringer sein, als ei-
ne Neuinvestition in eine äquivalente Trennwandkolonne mit gleicher Trennleistung und Kapazität. Das macht
die Erfindung für Revamps interessant, bei denen die Kapazität der Anlage erhöht, gleichzeitig aber der spe-
zifische Energiebedarf reduziert werden soll.

[0040] Die Leichtsiederfraktion und die Hochsiederfraktion werden aus der Destillationskolonne mit horizon-
taler Trennwand entnommen.

[0041] Die zweite Destillationskolonne mit horizontaler Trennwand ist vorzugsweise mit einem eigenen Ver-
dampfer und einem Kondensator ausgestattet. Die Betriebsdrücke der Kolonnen werden so eingestellt, dass
die vorgeschriebene Strömungsrichtung eingehalten wird.

[0042] Beim Drei- oder Mehrkomponentengemische handelt es sich vorzugsweise um ein Gemisch enthaltend
Chlorsilane oder um eine Gemisch enthaltend Methylchlorsilane.

[0043] Vorzugsweise handelt es sich um Gemische aus der TCS- oder MCS-Synthese (TCS = Trichlorsilan,
MCS = Methylchlorsilan) oder aus der Abscheidung von polykristallinem Silicium.

[0044] Vorzugsweise handelt es sich um ein Gemisch aus Chlorsilanen enthaltend TCS, STC, DCS sowie
Spuren weiterer Verunreinigungen (Methylchlorsilane, Kohlenwasserstoffe, Hochsieder), wie es durch die Re-
aktion von handelsüblichem metallurgischem Silicium mit HCl in einem Wirbelschichtreaktor bei 350–400°C
erhalten wird.

[0045] In einem Verbund zur Herstellung von polykristallinem Silicium wird TCS als Roh-Silan entweder aus
metallurgischem Silicium und HCl oder aus metallurgischem Silicium mit STC/H2 (STC = Siliciumtetrachlorid)
in einem Wirbelschichtreaktor erzeugt. Anschließend wird das Roh-Silan mittels Destillation/Reinigung zu TCS
gereinigt. Aus dem gereinigten TCS wird polykristallines Silicium abgeschieden, wobei u. a. STC entsteht.
Die anschließende Verwertung des STC (z. B. durch Hydrierung zu Trichlorsilan oder durch Verbrennung zu
hochdisperser Kieselsäure bzw. Kieselsäureestern) ist üblich.

[0046] Bei der Abscheidung von polykristallinem Silicium aus einem Gemisch von Chlorsilan, insbesondere
TCS, und Wasserstoff entsteht neben STC eine Fraktion hochsiedender Chlorsilane. Der Begriff „hochsieden-
de Chlorsilane” bezeichnet dabei Verbindungen, welche aus Silicium, Chlor, ggf. Wasserstoff, Sauerstoff und
Kohlenstoff bestehen und einen höheren Siedepunkt als STC (57°C/bei 1013 hPa) aufweisen. Bevorzugt han-
delt es sich um Disilane HnCl6-nSi2 (n = 0 – 4) und höhere Oligo(chlor)silane vorzugsweise mit 2 bis 4 Si Atomen
sowie Disiloxane HnCl6-nSi2O (n = 0 – 4) und höhere Siloxane vorzugsweise mit 2 bis 4 Si Atomen einschließlich
zyklischer Oligosiloxane sowie deren Methylderivate.

[0047] Bei den Rückständen (Hochsieder) des Müller-Rochow-Prozesses handelt es im Wesentlichen um
Tetrachlordimethyldisilan, Trichlortrimethyldisilan und Dichlortetramethyldisilan, also um Methylchlordisilane
der allgemeinen Zusammensetzung Me6-xClxSi2. Diese können mit metallurgischem Silicium und HCl bei einer
Temperatur von mindestens 300°C behandelt werden. Dabei entstehen TCS und STC.

[0048] Bei den Hochsiedern in Abgas der Abscheidung von polykristallinem Silicium (Siemens-Prozess) han-
delt es sich hauptsächlich um Chlordisilane der allgemeinen Zusammensetzung H6-xClxSi2 und ggf. Chlordi-
siloxane H6-xClxSi2O. Daneben sind in den Abgasen TCS, STC, DCS enthalten.

[0049] Bevorzugte Ausführungen der Erfindung und deren Unterschiede zum Stand der Technik werden im
Folgenden auch anhand von Figuren erläutert.

Kurzbeschreibung der Figuren

[0050] Fig. 1 zeigt den a/c-Pfad zur Auftrennung eines Dreikomponentengemisches ABC enthaltend Leicht-
sieder A, Mittelsieder B und Schwersieder C gemäß Stand der Technik.

[0051] Fig. 2 zeigt eine klassische Destillationsanordnung bestehend aus einer Abtriebskolonne inklusive Ver-
dampfer und Kondensator sowie einer Auftriebskolonne inklusive Verdampfer und Kondensator.

[0052] Fig. 3 zeigt eine Trennwandkolonne zur Auftrennung eines Dreikomponentengemisches gemäß Stand
der Technik.
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[0053] Fig. 4 zeigt eine erfindungsgemäße Kolonnenkonfiguration bestehend aus drei Kolonnen zur Auftren-
nung eines Dreikomponentengemisches.

[0054] Die beiden Kolonnen K1 und K2 in Fig. 4 sind mit der Kolonne K3 kommunikativ über Rohrleitungen
verbunden.

[0055] Die Kolonnen K1 und K2 entsprechen hierbei der linken, bzw. der rechten Seite der Trennwandsektio-
nen einer äquivalenten Trennwandkolonne.

[0056] Die Kolonne K3 besteht aus einem Abtriebsteil 44 (schwarz) und einem Verstärkungsteil 43, die durch
ein horizontales Trennblech voneinander getrennt werden.

[0057] Die beiden Sektionen in der Kolonne K3 entsprechen somit dem gemeinsamen Abtriebs- und Verstär-
kungsteil der äquivalenten Trennwandkolonne.

[0058] Die Erfindung wird bevorzugt dann eingesetzt, wenn ein bestehendes Kolonnensystem – z. B. wie in
Fig. 2 dargestellt – vorhanden ist, stattdessen jedoch die Technologie der Trennwandkolonne gemäß Fig. 3
genutzt werden soll.

[0059] Da die Ausführung gemäß Fig. 4 einer Trennwandkolonne äquivalent ist, muss auf diese Weise ledig-
lich eine zusätzliche, kleinere Kolonne angeschafft werden, die mit den beiden bestehenden Kolonnen über
Rohrleitungen verbunden wird.

[0060] Diese neue Kolonne wird zusätzlich mit mindestens einem Verdampfer V und mindestens einem Kon-
densator K ausgestattet.

[0061] Auf diese Weise reduziert sich der Investitionsaufwand für die Trennwandtechnologie erheblich, wenn
an den bestehenden Apparaten K1 und K2 keine weiteren Maßnahmen vorgenommen werden müssen. Le-
diglich der Aufwand für die Verbindung zur Kolonnen K3 muss berücksichtigt werden.

[0062] Bei sinnvoller Dimensionierung der Kolonne K3 erhöht sich mit der Erfindung der mögliche Durchsatz
der Anlage um bis zu 80% der bisherigen Maximalkapazität.

[0063] Die in der Erfindung eingesetzten Destillationskolonnen sind vorzugsweise mit Trennstufen unter-
schiedlicher Art wie Trennböden (z. B. Siebböden, Festventilen), regellosen Packungen (Füllkörpern) oder
strukturierten Packungen ausgestattet. Die Einbauten bestimmen maßgeblich die Trennleistung und den
Druckverlust über die Destillationskolonnen.

[0064] Die beschriebenen Destillationskolonnen besitzen vorzugsweise 1–200 theoretische Trennstufen, wo-
bei die notwendige Anzahl an theoretischen Trennstufen von der Qualität bzw. dem Verunreinigungsgrad des
zu zerlegenden Ausgangsgemisches, der spezifizierten Reinheitsanforderungen des Zielprodukts sowie der
relativen Flüchtigkeit der einzelnen Komponenten des Mehrkomponentengemischs, bezogen auf die Schlüs-
selkomponente, abhängig ist.

[0065] Die Destillationskolonnen werden vorzugsweise bei einem Abgasdruck von –1 bis +10 bar und einem
Siedetemperaturbereich von –20 bis +200°C betrieben.

[0066] Bezogen auf einen Destillationsverbund, bestehend aus mehreren Einzelapparaten, kann der Abgas-
druck -unter Berücksichtigung wirtschaftlicher Aspekte- unterschiedlich gewählt werden.

[0067] Die Kolonne K3 ist dabei vorzugsweise mit einem oder mehreren Verdampfersystemen für die Zu-
führung von Heizenergie ausgestattet. Bei einem herkömmlichen Verdampfersystem werden ein oder meh-
rere Wärmeerzeuger über Verbindungsstücke/Passstücke an den Kolonnenkörper eines Einzelapparats ge-
flanscht. Vorzugsweise ist der Kolonnenkörper mit einer weiteren Anbindung für ein zweites Verdampfersys-
tem ausgestattet.

[0068] Dabei kann der Wärmeerzeuger aus verfahrenstechnischer Sicht in unterschiedlichster Form ausge-
führt sein – vorzugsweise jedoch als Naturumlaufverdampfer.
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[0069] Bevorzugte Betriebsmittel für die Verdampfung sind Wasserdampf und/oder Thermoöle verschiedener
Druck- und Temperaturstufen. Die Wahl der geeigneten Betriebsmittel richtet sich vorrangig nach wirtschaftli-
chen Aspekten sowie der Verfügbarkeit.

[0070] Werden wie in Fig. 4 die Destillationskolonnen K1 und K2 an die Kolonne K3 gekoppelt, so wird vor-
zugsweise mindestens ein Brüdenrohr der jeweiligen Kolonne direkt mit dem Kolonnenkörper von K3 verbun-
den.

[0071] Für den Rücklauf der beiden Kolonnen K1 und K2 werden entsprechende Rücklaufleitungen von der
Kolonne K3 direkt mit dem Kolonnenkörper von K1 bzw. K2 verbunden

[0072] Weiterhin werden die Flüssigkeitsströme am Sumpf der beiden Kolonnen K1 und K2 über entsprechen-
de Rohrleitungen direkt in den Verstärkungsteil der Kolonne K3 geführt. Diese Flüssigkeitsströme dienen im
Verstärkungsteil der Kolonne K3 als Rücklauf. Die Brüden aus der Kolonne K3 werden über entsprechende
Rohrleitungen in die beiden Kolonnen K1 und K2 zurückgeführt. Hierfür können bestehende Flanschverbin-
dungen an den Kolonnen K1 und K2 verwendet werden.

[0073] Die Kolonne K3 ist außerdem vorzugsweise mit einem oder mehreren Kondensationssystemen zur
Kondensation des Brüdendampfes und damit zur Breitstellung der Rücklaufmenge in die Kolonne K3 ausge-
stattet.

[0074] Die im ersten Kondensationsschritt nicht kondensierbaren Bestandteile, bestehend aus Komponen-
ten geringerer Siedetemperaturen und/oder Inertgas, werden vorzugsweise einem weiteren Kondensations-
schritt und/oder einer weiteren Aufarbeitung/sonstigen Verwendung (vorzugsweise einem Wäschersystem)
zugeführt.

[0075] Bevorzugte Betriebsmittel für die Kondensation sind Kühlwasser und/oder Kühlsole verschiedener
Druck- und Temperaturstufen. Die Wahl der geeigneten Betriebsmittel richtet sich vorrangig nach wirtschaftli-
chen Aspekten sowie der Verfügbarkeit.

[0076] Die Kolonnen K1 und K2 umfassen vorzugsweise einen oder mehrere Zugabe- und Produktabzugs-
stutzen entlang des jeweiligen Kolonnenmantels. Die Lage am Umfang und Höhe des Kolonnenkörpers wird
entsprechend der thermodynamischen Auslegung an einer geeigneten Position gewählt.

Beispiel und Vergleichsbeispiel

Vergleichsbeispiel-Klassische Schaltung

[0077] Fig. 2 zeigt eine klassische Destillationsanordnung umfassend Abtriebskolonne K1 inklusive Verdamp-
fer V1 und Kondensator Kond1 sowie Verstärkungskolonne K2 inklusive Verdampfer V2 und Kondensator
Kond2 zur Auftrennung eines Dreikomponentengemisches.

[0078] Der Stoffstrom F besteht aus einem chlorsilanhaltigen Gemisch mit einer Leichtsieder-, Mittelsieder-
und einer Schwersiederfraktion.

[0079] In der Kolonne K1 wird die Leichtsiederfraktion über den Stoffstrom D1 abgetrennt.

[0080] Der Stoffstrom B1 wird in die zweite Kolonne K2 geführt, in der über den Stoffstrom B2 die Schwersie-
derfraktion und über den Stoffstrom D2 das Zielprodukt (Mittelsiederfraktion) abgezogen wird.

[0081] Tabelle 1 zeigt die Massenanteile der einzelnen Komponenten in den jeweiligen Teilströmen gemäß
Vergleichsbeispiel.

Tabelle 1

Stoffstrom F D1 B1 D2 B2
Komponente          
TCS 99,5% 90% 99,9% 99,99% 99,99%
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DCS 0,5% 10% - - -
C1 < 10 ppmw - 10 ppmw 1 ppmw 300 ppmw
C2 < 0,5 ppmw 10 ppmw 0,04 ppmw 0,04 ppmw -
C3 < 10 ppmw 20 ppmw - - -

[0082] Bei C1–C3 handelt es sich um Spurenverunreinigungen wie Methylchlorsilane, Kohlenwasserstoffe
und Dotierstoffverbindungen.

Beispiel

[0083] Fig. 4 zeigt eine bevorzugte Ausführungsform einer erfindungsgemäßen Kolonnenkonfiguration, um-
fassend eine erste Kolonne K1, eine zweite Kolonne K2 sowie eine dritte Kolonne K3 inklusive Verdampfer
V und Kondensator K.

[0084] Der Stoffstrom F besteht aus einem chlorsilanhaltigen Gemisch mit einer Leichtsieder-, Mittelsieder-
und einer Schwersiederfraktion. Dieser Stoffstrom wird in der Kolonne K1 zugegeben.

[0085] In der Kolonne K3 wird die Leichtsiederfraktion (enthaltend DCS und C3) über den Stoffstrom D ab-
getrennt. Die Schwersiederfraktion (enthaltend C1) wird ebenfalls in der Kolonne K3 über den Stoffstrom B
abgetrennt.

[0086] In der Kolonne K2 wird über einen Seitenabzug das Zielprodukt M (Mittelsiederfraktion, enthaltend
TCS) abgezogen.

[0087] Tabelle 2 zeigt die Massenanteile der einzelnen Komponenten in den jeweiligen Teilströmen gemäß
Beispiel

Tabelle 2

Stoffstrom F D B M
Komponente        
TCS 99,5% 90% 99,9% 99,99%
DCS 0,5% 10% - -
C1 < 10 ppmw - 300 ppmw 1 ppmw
C2 < 0,5 ppmw 10 ppmw - 0,04 ppmw
C3 < 10 ppmw 20 ppmw - -

[0088] Gegenüber dem Vergleichsbeispiel wird deutlich, dass auf je einen Verdampfer und einen Kondensator
verzichtet werden kann.
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Patentansprüche

1.  Verfahren zur destillativen Trennung eines Drei- oder Mehrkomponentengemisches, enthaltend wenigs-
tens einen Leichtsieder, wenigstens einen Mittelsieder und wenigstens einen Schwersieder, wobei das Drei-
oder Mehrkomponentengemisch einer ersten Destillationskolonne zugeführt wird, die mit einer zweiten Destil-
lationskolonne stofflich gekoppelt ist, wobei die zweite Destillationskolonne eine horizontale Trennwand auf-
weist, die Abtriebsteil und Verstärkungsteil der zweiten Destillationskolonne trennt, wobei die zweite Destilla-
tionskolonne mit einer dritten Destillationskolonne stofflich gekoppelt ist, wobei eine Sumpffraktion enthaltend
wenigstens einen Schwersieder und eine Kopffraktion enthaltend wenigstens einen Leichtsieder aus der zwei-
ten Destillationskolonne abgetrennt werden, wobei über einen Seitenabzug der dritten Destillationskolonne
wenigstens ein Mittelsieder abgetrennt wird.

2.  Verfahren nach Anspruch 1, wobei die Destillationskolonnen bei einem Abgasdruck von –1 bis +10 bar
und einem Siede-Temperaturbereich von –20 bis +200°C betrieben werden.

3.   Verfahren nach Anspruch 1 oder nach Anspruch 2, wobei wenigstens die zweite Destillationskolonne
ein oder mehrere Verdampfersysteme umfasst, die Wasserdampf oder Thermoöle verschiedener Druck- und
Temperaturstufen als Betriebsmittel benutzen.

4.  Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 3, wobei wenigstens die zweite Destillationskolonne ein oder
mehrere Kondensationssysteme umfassen, die Kühlwasser oder Kühlsole verschiedener Druck- und Tempe-
raturstufen als Betriebsmittel benutzen.

5.  Verfahren nach Anspruch 4, wobei in einem ersten Kondensationsschritt nicht kondensierbare Kopfstrom-
komponenten einem weiteren Kondensationsschritt und/oder einem Wäschersystem zugeführt werden.

6.  Verfahren nach einem der Ansprüche 1 bis 5, wobei das Drei- oder Mehrkomponentengemisch Chlorsilane
als Mittelsieder enthält.

7.  Vorrichtung zur destillativen Trennung eines Drei- oder Mehrkomponentengemisches, umfassend drei
Destillationskolonnen, die stofflich miteinander gekoppelt sind, indem Brüden einer ersten Destillationskolonne
kommunikativ mit dem Verstärkungsteil einer zweiten Destillationskolonne und das Verstärkungsteil der zwei-
ten Destillationskolonne kommunikativ mit den Brüden einer dritten Destillationskolonne verbunden sind, und
Sumpfabzüge der ersten Destillationskolonne kommunikativ mit dem Abtriebsteil der zweiten Destillationsko-
lonne und das Abtriebsteil der zweiten Destillationskolonne kommunikativ mit dem Sumpf der dritten Destilla-
tionskolonne verbunden sind, wobei die zweite Destillationskolonne eine horizontale Trennwand aufweist, wo-
bei die dritte Destillationskolonne einen oder mehrere Seitenabzüge unterhalb des Kopfabzuges und oberhalb
des Sumpfabzuges aufweist.

8.   Vorrichtung nach Anspruch 7, wobei die erste und die dritte Destillationskolonne 1–200 theoretische
Trennstufen aufweisen.

9.  Vorrichtung nach Anspruch 7 oder nach Anspruch 8, wobei wenigstens die zweite Destillationskolonne
ein oder mehrere Verdampfersysteme zum Verdampfen von flüssigen Sumpfströmen umfasst, die jeweils an
den Kolonnenkörper geflanscht sind.

10.  Vorrichtung nach einem der Ansprüche 7 bis 9, wobei wenigstens die zweite Destillationskolonne ein
oder mehrere Kondensationssysteme zur Kondensation von dampfförmigen Brüdenströmen umfasst.

Es folgen 4 Seiten Zeichnungen
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Anhängende Zeichnungen
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