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Fig. 1

a column (K) for separating a feed stream (1) into a head product stream

(2), a bottom product stream (3) and optionally one or more side
extraction streams, having three or more cells (I, II, III) in series through
9 which fluid flows, wherein at least the first cell is integrated into the
bottom of the column (K), for multi-stage heating and partial

evaporation of the liquid flowing through the cells with the exception of

L’ o K the liquid from the last cell in an evaporation stage.
—_— - &7 Zusammenfassung: Die Erfindung betriftt eine
13 Destillationseinrichtung umfassend eine Kolonne (K), zur Auftrennung
eines Zulaufstromes (1) in einen Kopfproduktstrom (2), einen
Sumpfproduktstrom (3) und gegebenenfalls einen oder mehrere
1 Seitenabzugsstrome, mit drei oder mehrhintereinander
—_—

fliissigkeitsdurchstrémten Zellen (I, II, III), wobei zumindest die erste
Zelle in den Sumpf der Kolonne (K) integriett ist, zur mehrstufigen
Autheizung und Teilverdampfung der die Zellendurchstromenden
Fliissigkeit mit Ausnahme der Fliissigkeit aus der letzten Zelle in jeweils
einer Verdampferstufe.
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Destillationseinrichtung umfassend eine Kolonne, mit drei oder mehreren
hintereinander flussigkeitsdurchstromten Zellen und Verfahren zur Destillation oder
Extraktivdestillation unter Verwendung der Destillationseinrichtung

Beschreibung

Die Erfindung betrifft eine Destillationseinrichtung umfassend eine Kolonne, mit drei
oder mehreren hintereinander flussigkeitsdurchstromten Zellen und ein Verfahren zur
Destillation oder Extraktivdestillation unter Verwendung der Destillationseinrichtung.

Groftechnische Verfahren zur Auftrennung von Stoffgemischen durch Destillation und
insbesondere durch Extraktivdestillation sind haufig sehr energieintensiv. Daher wird in
bekannten Anlagen die SumpfflUssigkeit haufig mehrstufig, insbesondere in
hintereinander geschalteten Verdampfern, aufgeheizt. Dabei bildet sich jeweils ein
zweiphasiges Flissigkeits-/Dampf-Gemisch, das beim Ubergang von einer auf die
nachste Verdampferstufe gleichmaRig verteilt werden muss. Dies kann zwar in
einfacher Weise dadurch erreicht werden, dass die einzelnen Verdampferstufen
stehend Ubereinander angeordnet werden, jedoch mit dem Nachteil, dass dadurch die
bereits ohne diese MalRnahme relativ hohen Kolonnen noch zusatzlich hochgesetzt
werden mulssen, mit entsprechenden konstruktiven Schwierigkeiten, insbesondere
Stabilitatsproblemen und entsprechenden Kosten zur Losung dieser Schwierigkeiten.

Das obige Problem kdnnte durch eine liegende Anordnung von horizontal
hintereinander durchstrdmten Verdampferstufen vermieden werden, eine derartige
Anordnung ist jedoch aufgrund der Verteilungsproblematik eines zweiphasigen
Gemisches aus einer Verdampferstufe beim Eintritt in die nachstfolgende
Verdampferstufe unvorteilhaft.

Es war daher Aufgabe der vorliegenden Erfindung, eine Destillationseinrichtung far
insbesondere grofitechnische Verfahren zur Verfigung zu stellen, die die obigen
Probleme nicht aufweist, und die es dartber hinaus ermoglicht, vorhandene
Energiequellen fur die einzelnen Verdampferstufen moglichst adaquat, rekuperativ zu
nutzen, und somit Investitions- und Energiekosten zu sparen.

Die Aufgabe wird geldst durch eine Destillationseinrichtung umfassend eine Kolonne,
zur Auftrennung eines Zulaufstromes in einen Kopfproduktstrom, einen
Sumpfproduktstrom und gegebenenfalls einen oder mehrere Seitenabzugsstrome mit
jeweils vorgegebenen Spezifikationen,
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mit drei oder mehreren hintereinander flissigkeitsdurchstrémten Zellen zur
mehrstufigen Aufheizung und Teilverdampfung der die drei oder mehreren Zellen
hintereinander durchstrémenden FllUssigkeit in jeweils einer oder mehreren parallel
angeordneten Verdampferstufen, mit Ausnahme der FlUssigkeit aus der letzten der
hintereinander angeordneten Zellen, bis auf die Temperatur in der letzten der
hintereinander angeordneten Zellen, die erforderlich ist, damit hieraus der
Sumpfproduktstrom mit der vorgegebenen Spezifikation abziehbar ist, wobei die
Aufheizung und Teilverdampfung der die drei oder mehreren Zellen hintereinander
durchstromenden FlUssigkeit in jeder der Verdampferstufen mit Ausnahme der
Flissigkeit aus der letzten der hintereinander angeordneten Zellen mittels jeweils
geeigneter Energiequellen erfolgt.

Destillationsverfahren sind die in der chemischen Industrie am haufigsten eingesetzten
thermischen Trennverfahren.

Eine Stofftrennung durch Destillation beruht auf dem Prinzip, dass sich Mischungen
unterschiedlich siedender Stoffe beim partiellen Verdampfen/Kondensieren in der
Dampf- und der Fllssigkeitsphase unterschiedlich anreichern. Die mehrstufige
Destillation in Destillationskolonnen erfolgt in der Regel durch partielle Verdampfung
der Sumpfflissigkeit und partielle Kondensation des Kopfaustrags. Der Dampf aus
dem Verdampfer sowie ein Teil des Kondensats werden in die Kolonne zurtckgefuhrt.
Trennwirksame Einbauten wie Fullkorper, strukturierte Packungen oder Boden
ermaoglichen einen guten Warme- und Stoffaustausch zwischen der herablaufenden
Flussigkeit und dem aufsteigenden Dampf und damit in der Regel eine Trennleistung,
die mehreren hintereinandergeschalteten theoretischen Dampf-/FlUssigkeits-
Gleichgewichtsstufen entspricht.

Bei schwer zu trennenden Stoffgemischen wegen eng beieinander liegender
Siedepunkte oder aufgrund einer unglinstigen Siedereihenfolge kann durch Zugabe
eines flissigen Losungsmittels die Trennung aufgrund unterschiedlichen
Losungsverhaltens der Stoffe im flissigen Losungsmittel vereinfacht werden. Im
Gegensatz zur Absorption, bei der Ublicherweise kein Verdampfer oder Kondensator
zum Einsatz kommt, spricht man bei der Verwendung eines Lésungsmittels in der
Destillationskolonne von Extraktivdestillation. Zum Teil wird hierbei durch Auftreten
einer zweiten flissigen Phase die Trennung noch verbessert.

Sowohl Destillationskolonnen als auch Extraktivdestillationskolonnen besitzen
mindestens einen in den Kolonnensumpf integrierten oder an den Kolonnensumpf
angeschlossenen externen Verdampfer, Uber den die gesamte oder Teile der fUr die
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Auftrennung bendtigten Energie eingebracht werden. Gegebenenfalls kann auch ein
Teil der fur die Auftrennung bendtigten Energie durch Vorverdampfer und/oder
Seitenverdampfer unterhalb des Zulaufstroms und oberhalb des Sumpfes eingebracht
werden.

HierfUr mUssen haufig, insbesondere in grofitechnischen Anlagen, grolie
Energiemengen eingebracht werden, sodass die Sumpfflissigkeit in mehreren Stufen
aufgeheizt werden muss.

Destillationskolonnen in grofdtechnischen Anlagen weisen haufig Durchmesser ab ca.
0,5 m bis ca. 6 oder auch 7 m, insbesondere zwischen etwa 2 und 5 m, auf. Typischer
Weise sind Destillationskolonnen in groftechnischen Anlagen ca. 10-30 m hoch oder
hoher. Als Verdampferstufe eingesetzte aulenliegende Rohrblindelwarmetauscher
weisen haufig bei Verwendung als Naturumlaufverdampfer eine Lange in Richtung der
Rohre von ca. 2 bis 3 m auf.

Sie sind flr hohe Durchsatze ausgelegt: die Sumpfprodukistrdme liegen haufig im
Bereich von hunderten Tonnen pro Stunde.

Erfindungsgeman wird eine Destillationseinrichtung insbesondere fur grofdtechnische
Trennverfahren vorgeschlagen, die eine mehrstufige Aufheizung und Teilverdampfung
der FlUssigkeit gewahrleistet, und die es durch die vorstehend angegebene und im
Nachfolgenden im Detail erlauterte Ausgestaltung ermdglicht, in mehreren einphasig
flissigkeitsbeaufschlagten Stufen die FlUssigkeit stufenweise partiell zu verdampfen
und bis auf die Temperatur zu erhitzen, die erforderlich ist, damit der flissige
Sumpfproduktstrom mit der vorgegebenen Spezifikation abziehbar ist.

Ausgegangen wird hierzu von einer Destillationseinrichtung, die, wie Ublich, eine
Kolonne zur Auftrennung eines mehrere Komponenten enthaltenden Zulaufstromes in
einen Kopfproduktstrom, einen Sumpfproduktstrom und gegebenenfalls einen oder
mehrere Seitenabzugsstréme mit jeweils vorgegebenen Spezifikationen umfasst.

Die erfindungsgemalfd vorgeschlagene Destillationseinrichtung ist mit drei oder
mehreren, in Richtung des Fllssigkeitsstroms hintereinander angeordneten Zellen
ausgestattet. Mit der Flissigkeit oder einem Teilstrom der Fllssigkeit aus diesen
Zellen, mit Ausnahme der letzten der hintereinander angeordneten Zellen, aus der der
Sumpfprodukistrom abgezogen wird, wird jeweils eine Verdampferstufe zur Aufheizung
und Teilverdampfung einphasig flussig beaufschlagt.
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Die Zellen sind jeweils Behalter, die hintereinander von Flussigkeit durchstromt
werden, wobei die jeden Behalter durchstromende FlUssigkeit getrennt auf eine in
Stromungsrichtung jeweils hdhere Temperatur erhitzt und teilweise verdampft wird. In
Stromungsrichtung nimmt somit die Temperatur in den einzelnen Zellen zu und parallel
hierzu nimmt, infolge der Teilverdampfung, die Konzentration an leichtsiedenden
Komponenten ab.

Die Behalter kdnnen dabei unmittelbar nebeneinander oder auch mit grélzerem
Abstand zueinander angeordnet sein. Dabei ist es jedoch wichtig, dass FlUssigkeit
nicht unmittelbar aus dem vorhergehenden in den jeweils nachstfolgenden Behalter
laufen kann. Dagegen ist ein teilweiser Rucklauf der FlUssigkeit aus dem
nachstfolgenden Behalter in den jeweils vorhergehenden in speziellen
Ausfuhrungsformen der Erfindung erlaubt.

Zwei, drei oder sdmtliche der drei oder mehreren Zellen kénnen in den Kolonnensumpf
integriert sein.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform umfasst die Destillationseinrichtung eine
Kolonne mit dreigeteiltem Sumpf, das heifdt in den Kolonnensumpf sind drei
hintereinander von FlUssigkeit durchstromte Zellen integriert. Hierzu ist der untere
Kolonnenbereich mittels vertikaler Trennwande, die vom unteren Boden der Kolonne
bis auf eine gewisse Hohe in den unteren Kolonnenbereich hineinragen, in drei
Teilbereiche aufgeteilt, wobei die Hohe der Trennwande zwischen den einzelnen
Teilbereichen in Stromungsrichtung der Fllssigkeit zunimmit.

Die Trennwande kénnen insbesondere als konzentrische Zylinder oder als ebene
Trennbleche ausgebildet sein, die, im Kolonnenquerschnitt betrachtet, entlang von
Kreissehnen oder Kreisradien angeordnet sind.

Von den auf die erste fllssigkeitsdurchstrémte Zelle folgenden Zellen kénnen eine,
zwei oder sdmtliche der Zellen auflerhalb des Kolonnensumpfes angeordnet und
insbesondere als der von Flissigkeit durchstrémte Teil eines Gas-
/Flissigkeitsabscheiders ausgebildet sein.

Erfindungsgemaf wird die FlUssigkeit, die jede der drei oder mehreren hintereinander
angeordneten Zellen, mit Ausnahme der letzten der hintereinander angeordneten
Zellen, aus der der Sumpfproduktstrom abgezogen wird, durchstrémt, jeweils
unabhangig voneinander in jeweils einer Verdampferstufe mittels einer jeweils
geeigneten Energiequelle aufgeheizt und teilverdampft.
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Durch die spezielle, erfindungsgemafe Ausgestaltung der Destillationseinrichtung ist
es moglich, jeweils einen einphasigen flissigen Strom mit der vom Energieinhalt am
Besten passenden und zur Verfligung stehenden Energiequelle aufzuheizen. Dabei
kdnnen die geeigneten Energiequellen prozessinterne und/oder eine externe
Energiequellen sein.

Bevorzugte Energiequellen sind Massenstrome.

In einer weiteren Ausgestaltung kann als Energiequelle auch elektrische Energie
eingesetzt werden.

Als Massenstrome sind Wasserdampf oder heilles Kondensat bevorzugt.

Vorteilhaft kann als Energiequelle Wasserdampf oder heiltes Kondensat eingesetzt
werden, die prozessintern generiert worden sind.

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform sind die Verdampferstufen, in die Flissigkeit
aus jeder der drei oder mehreren hintereinander flissigkeitsdurchstromten Zellen mit
Ausnahme der zuletzt flissigkeitsdurchstromten Zelle geleitet, darin erhitzt und unter
Erhalt jeweils eines teilverdampften Stromes, der der jeweils in Stromungsrichtung
nachstfolgenden Zelle vollstandig oder teilweise zugefihrt wird teilverdampft wird, als
einzelne Warmetauscher ausgebildet. Dabei kbnnen die Warmetauscher jeweils als
einfache oder auch als mehrere parallel angeordnete Warmetauscher angebracht sein.

Die Anordnung aus Warmetauscher und in Stromungsrichtung nachstfolgender Zelle
kann auch durch eine andere, thermodynamisch aquivalente Anordnung, insbesondere
durch einen Fallfilmverdampfer oder einen Aufkocher (Kesselverdampfer) vom Kettle-
Typ ausgetauscht sein.

In Fallflmverdampfern flie3t die zu verdampfende Fllssigkeit als zusammenhangender
Film an einer Rohrwand.

Kesselverdampfer oder Kettle-type-Verdampfer sind Verdampfer, die ein beheizbares
Rohrblndel umfassen, das in eine Fllssigkeit getaucht ist. Rohrblndel und Fllssigkeit
befinden sich in einem Behalter, der als Abscheider dient. Solche Verdampfer werden
oft zur Erzeugung von Heizdampf aus flissigem Wasser verwendet.
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Das beheizbare Rohrbindel befindet sich, in der Regel liegend, in einem grdlieren
Behalter, der als Abscheider dient. Die zu verdampfende FlUssigkeit wird dem Behalter
in den Bereich des Rohrbiindels zugefiihrt und durch ein Uberlaufwehr angestaut, so
dass das Rohrbindel getaucht ist. Die Flissigkeit kocht durch die Beheizung, so dass
sich Blasen bilden, die durch das grofe Volumen des Abscheiders von der FlUssigkeit
abgeschieden und aus dem oberen Bereich abgefihrt werden. Die nicht verdampfte
Flussigkeit lauft an einem Wehr Uber und wird dann aus dem Verdampfer abgezogen
(aus: Wikipedia).

In diesen Fallen entsprechen die Verdampferstufen jeweils dem Rohrblndel des
Fallflmverdampfers bzw. des Kesselverdampfers des Behalters. Die Zellen werden
durch den Sumpf des Fallfiimverdampfers bzw. durch den Bereich des
Kesselverdampfers gebildet, der neben dem Wehr angeordnet ist und in dem nicht der
RohrbUndelwarmetauscher des Kesselverdampfers liegt.

Bevorzugt kann ein FlUssigkeitsricklauf aus einer oder mehreren der drei oder
mehreren hintereinander flissigkeitsdurchstromten Zellen mit Ausnahme der zuerst
flussigkeitsdurchstromten Zelle in die jeweils unmittelbar vorhergehende Zelle
vorgesehen sein, insbesondere als direkter Flussigkeitstberlauf Gber ein Wehr, als
getauchter Zulauf oder als Siphon.

Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfahren zur Durchfihrung einer Destillation
oder Extraktivdestillation unter Verwendung der vorstehend beschriebenen
Destillationseinheit.

Bei dem Verfahren handelt es sich beispielsweise um ein Verfahren zur Trennung
eines die Stoffe A und B enthaltenden Zulaufstroms (1) durch Extraktivdestillation unter
Verwendung eines Extraktionsmittels mit einer hdheren Affinitédt zu B als zu A, wobei
man

a) den Zulaufstrom (1) dem Extraktionsmittel in der Kolonne (K) entgegenfihrt,
wobei ein A enthaltender Kopfproduktstrom (2) sowie eine B und
Extraktionsmittel enthaltende FlUssigkeit erhalten wird,

b) die B und Extraktionsmittel enthaltende Fllssigkeit in der Kolonne in die erste, in
den Sumpf der Kolonne (K) integrierte Zelle abflielen Iasst,

C) Flissigkeit aus jeder der drei oder mehr Zellen (1,11,11I) mit Ausnahme der letzten
Zelle durch jeweils eine Verdampferstufe leitet und darin aufheizt und
teilverdampft unter Erhalt jeweils eines teilverdampften Stromes (4,5), der der
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jeweils in Stromungsrichtung nachstfolgenden Zelle vollstandig oder teilweise
zugefuhrt wird, und
d) den Sumpfproduktstrom (3) aus der letzten Zelle abzieht.

In einer Ausfihrungsform des Verfahrens steht A flr Butan und B fUr Buten. In einer
anderen Ausflhrungsform des Verfahrens steht A flr Buten und B flir 1,3-Butadien.

In dem erfindungsgemalien Verfahren hat das Extraktionsmittel eine hdhere Affinitat zu
B als zu A. D.h., dass das Extraktionsmittel mit B starkere Wechselwirkungen eingeht,
als mit A. Die Affinitat des Extraktionsmittels zu A bzw. zu B kann der Fachmann z.B.
dadurch bestimmen, dass er die Loslichkeit von A bzw. B im Extraktionsmittel
bestimmt. Beispielsweise kann er je ein Aliquot Extraktionsmittel unter einer
Atmosphare von A und einer Atmosphare von B riihren und ermitteln, wie viel von A
bzw. B sich im Extraktionsmittel geldst hat.

Wenn A far Butan und B fur Buten steht und wenn A fir Buten und B fur 1,3-Butadien
steht, kann man das Extraktionsmittel beispielsweise auswahlen aus
Dimethylformamid, N-Methylpyrrolidon, Acetonitril, Furfural und Dimethylsulfoxid. Wenn
A flr Buten und B fir 1,3-Butadien steht, setzt man beispielsweise ein N-
Methylpyrrolidon enthaltendes Extraktionsmittel ein, welches vozugsweise 85 bis 95
Gew.-% N-Methylpyrrolidon und 6 bis 12 % Gew.-% Wasser enthalt.

Eine AusflUhrungsform des erfindungsgemafen Verfahrens betrifft ein Verfahren zur
Trennung von Butan und Buten durch Extraktivdestillation. Der Zulaufstrom enthalt
neben einem oder mehrern isomeren Butanen eines oder mehrere isomere Butene.
Neben Butan(en) und Buten(en) kann der Strom insbesondere auch Butadien(e)
enthalten, welche sich dann neben den Buten(en) im Sumpfproduktstrom anreicherern.

Eine andere Ausfuhrungsform des erfindungsgemafien Verfahrens betrifft ein
Verfahren zur Trennung von Buten und Butadien durch Extraktivdestillation. Der
Zulaufstrom enthalt neben einem oder mehreren isomeren Butenen auch Butadien(e).
Neben Buten(en) und Butadien(en) kann der Strom insbesondere auch Butan(e)
enthalten, wobei sich Butan(e) und Buten(e) im Kopfproduktstrom und Butadien(e)
Sumpfproduktstrom Extraktionsmittel anreichern.

Das Verfahren kann besonders vorteilhaft eine Extraktivdestillation zur Auftrennung
eines Reaktionsgemisches aus der Dehydrierung von Butanen zur Herstellung von
Butenen oder aus einer Oxidehydrierung von Butanen zur Herstellung von Butadien
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sein. Im Falle von Extraktivdestillationen bietet sich als besonders geeignete
Energiequelle das heil3e regenerierte Losungsmittel an.

Die Erfindung wird im Folgenden anhand einer Zeichnung sowie eines
Ausflhrungsbeispiels ndher erlautert.

In den Figuren bezeichnen gleiche Bezugszeichen jeweils gleiche oder entsprechende
Merkmale.

Es zeigen im Einzelnen:

Figur 1 eine schematische Darstellung einer bevorzugten Ausfuhrungsform einer
erfindungsgemalen Destillationseinrichtung mit dreigeteiltem Sumpf, mit
Querschnittsdarstellungen fur bevorzugte Anordnungen der Trennwande im
Kolonnensumpf in den Figuren 1A bis 1C;

Figur 2 die schematische Darstellung einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform
einer erfindungsgemafien Destillationseinrichtung mit zwei im
Kolonnensumpf integrierten Zellen und einer dritten auRerhalb der Kolonne
und als Phasenscheider ausgebildeten Zelle IIl, mit weiteren Varianten flr
die auerhalb der Kolonne K liegenden Zelle |l mit Warmetauscher WT2
(im Detail in Figur 2A dargestellt) in den Figuren 2B und 2C;

Figur 3 die schematische Darstellung einer weiteren Ausfiihrungsform flr eine
bevorzugte Destillationseinrichtung mit zwei auRerhalb der Kolonne K
angeordneten Zellen Il und Il1;

Figur 4 eine weitere Variante fUr eine bevorzugte Destillationseinrichtung mit zwei
aullerhalb der Kolonne K angeordneten Zellen Il und IlI;

Figur 5 eine weitere Variante fUr eine bevorzugte Destillationseinrichtung mit zwei
aullerhalb der Kolonne K angeordneten Zellen Il und IlI;

Figur 6 die schematische Darstellung einer Destillationseinrichtung mit in der
Kolonne integrierten Zellen | und Il und auRerhalb der Kolonne
angeordneter Zelle I1;
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9
Figur 7 eine Destillationseinrichtung nach dem Stand der Technik mit zweistufiger
Aufheizung der FlUssigkeit aus dem Kolonnensumpf in zwei vertikal
Ubereinander angeordneten Warmetauschern;

Figur 8 die schematische Darstellung einer weiteren Ausfihrungsform einer
Destillationseinrichtung nach dem Stand der Technik mit zweistufiger
Aufheizung der FlUssigkeit aus dem Kolonnensumpf in zwei horizontal
hintereinander angeordneten Warmetauschern;

Figur 9 eine schematische Darstellung einer weiteren Ausfihrungsform einer
Destillationseinrichtung nach dem Stand der Technik mit zweigeteiltem
Sumpf und

Figur 10  eine schematische Darstellung einer bevorzugten Ausfuhrungsform einer
erfindungsgemalien Destillationseinrichtung mit dreigeteiltem Sumpf.

Figur 1 zeigt die schematische Darstellung einer bevorzugten Ausfuhrungsform einer
erfindungsgemafen Destillationseinrichtung mit einer Kolonne K, zur Auftrennung
eines Zulaufstromes 1 in einen Kopfproduktstrom 2 mit einem Sumpfproduktstrom 3,
mit drei hintereinander flissigkeitsdurchstromten Zellen |, [l und Ill, wobei samtliche
flissigkeitsdurchstréomten Zellen I-11l im Sumpf der Kolonne K integriert und
gegeneinander durch Wehre W1, W2 getrennt sind. Der Sumpfstrom aus der in
Stromungsrichtung ersten Zelle | wird abgezogen und damit der Warmetauscher WT1
beaufschlagt, worin der Strom aufgeheizt und teilweise verdampft wird, unter Erhalt
eines teilverdampften Stromes 4, der der zweiten Zelle II, zugefUhrt wird. Der
Sumpfstrom aus der zweiten Zelle 1l wird ebenfalls flissig abgezogen, und in einem
aullenliegenden Warmetauscher WT2 aufgeheizt und teilweise verdampft, und als
teilverdampfter Strom 5 in der dritten flissigkeitsdurchstromten Zelle 11l zugefuhrt.

Die Querschnittsdarstellungen in den Figuren 1A-1C zeigen jeweils bevorzugte
Anordnungen fUr die Trennwande zur Aufteilung des Kolonnensumpfes in die drei
hintereinander angeordneten, flussigkeitsdurchstromten Zellen I-1lI: eine konzentrische
Anordnung der Trennwande in Figur 1A, eine Anordnung in Form von Kreissehnen in
Figur 1B bzw. in Form von Kreisradien in Figur 1C.

Figur 2 zeigt die schematische Darstellung einer weiteren bevorzugten

Ausfuhrungsform einer erfindungsgemalfen Destillationseinrichtung, mit zwei im Sumpf
der Kolonne K angeordneten Zellen | und Il und einer dritten, auerhalb der Kolonne K,
als getrennter Apparat, und zwar als Phasenscheider ausgebildeter Zelle 11l. Aus
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derselben wird ein Dampfstrom 6 erneut in den unteren Bereich der Kolonne K,
oberhalb des Flussigkeitsspiegels im derselben und ein Teilstrom der Fllssigkeit in die
im Sumpf der Kolonne K integrierte Zelle |l zurtckgeflhrt.

Figur 2A zeigt ein Detail der Anlage aus Figur 2, und zwar die Anordnung aus Zelle Il
und dem zugehdrigen Warmetauscher WT2.

Diese Anordnung kann durch die in den Figuren 2B bzw. 2C dargestellten Alternativen
ausgetauscht werden: Figur 2B zeigt als Alternative einen Fallfilmverdampfer mit einem
integrierten Rohrblndelwarmetauscher, der in diese Ausfihrungsform die
Verdampferstufe WT1 darstellt und einen flissigkeitsdurchstrémten Sumpfbereich, der
die flussigkeitsdurchstromte Zelle Il darstellt. Die FlUssigkeit flie3t in dieser
Ausfuhrungsform durch die beheizten Rohre des integrierten Warmetauschers,
verdampft teilweise und wird in einem Dampfstrom 6 und zwei Fllssigkeitsteilstrome 7
und 3 aufgeteilt.

Die Ausfuhrungsform in Figur 2C zeigt einen Kesselverdampfer, mit in einem Behalter
liegenden Rohrblindel, der der Verdampferstufe WT1 entspricht. Die mit einem
sekundaren Warmetrager beheizten Rohre erhitzen die FlUssigkeit und verdampfen
diese teilweise, unter Erhalt eines gasférmigen Stromes 6 sowie zweier flissiger
Stréme 7 und 3 in dem Bereich des Kesselverdampfers, der durch ein Wehr von dem
Bereich getrennt ist, in dem der Rohrblindelwarmetauscher angeordnet ist.

Figur 3 zeigt die schematische Darstellung einer weiteren bevorzugten
Ausfuhrungsform einer Destillationseinrichtung mit zwei auRerhalb der Kolonne K
angeordneten Zellen Il und lll, die jeweils als Phasenscheider ausgebildet sind. Aus
der Zelle 1l wird der Dampfstrom 8 in den unteren Bereich der Kolonne K, oberhalb des
Flussigkeitsspiegels in derselben, und ein Teilstrom der Fllssigkeit, Strom 9, unterhalb
des Flissigkeitsspiegels in die Kolonne K, in die Zelle |, zurlickgefuhrt. Aus der Zelle 1lI
wird der Dampfstrom 6 ebenfalls in den unteren Bereich der Kolonne K, oberhalb des
Fllissigkeitsspiegels in derselben, zurlickgeflhrt, und ein Teilstrom der FlUssigkeit,
Strom 7, in die Zelle 11, unterhalb des FlUssigkeitsspiegels in derselben.

Figur 4 zeigt eine Variante der in Figur 3 dargestellten Ausfihrungsform, wobei die
beiden auerhalb der Kolonne K liegenden, jeweils aus einer Zelle und einem
Verdampfer gebildeten Einheiten als Fallfilmverdampfer ausgestaltet sind. Dabei bildet
der Rohrbundelwarmetauscher des Fallfilmverdampfers jeweils die

Verdampferstufe (WT1, WT2) und der Sumpfbereich des Fallfilmverdampfers die
flussigkeitsdurchstromten Zellen Il bzw. 1ll. Abweichend von der Ausfuhrungsform in
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Figur 3 wird der Dampfstrom aus der Zelle lll, als Strom 10, der Zelle 11, oberhalb des
Fllissigkeitsspiegels in derselben, zugefihrt, nicht jedoch der Kolonne K, wie in der
Ausfuhrungsform in Figur 3.

Figur 5 zeigt eine weitere bevorzugte Ausfihrungsform einer erfindungsgemafen
Destillationseinrichtung mit zwei aullerhalb der Kolonne K angeordneten Zellen |l
und [l mit gemeinsamem Umlauf. In dieser AusfUhrungsform wird der komplette
Flussigkeitsstrom aus der Zelle || dem zweiten Warmetauscher WT2 zugefuhrt.

Die Figuren 7 und 8 zeigen Konfigurationen nach dem Stand der Technik:

Nach der in Figur 7 dargestellten Ausfihrungsform ist der Kolonnensumpf lediglich
zweigeteilt, in zwei Zellen | und Il, und die aus der Zelle | abgezogene Sumpffllssigkeit
wird zweistufig, in zwei Ubereinander angeordneten Rohrblndelwarmetauschern
aufgeheizt. Dadurch vergréert sich die jeweils betrachtliche Hohe einer
entsprechenden grofitechnischen Destillationsanlage weiter, in Bereiche, die aus
Stabilitatsgrinden kritisch werden kénnen.

Die in Figur 8 dargestellte Ausfihrungsform zeigt eine weitere Variante einer
Destillationseinrichtung nach dem Stand der Technik, mit ebenfalls zweigeteiltem
Sumpf der Kolonne K. Die Sumpffllissigkeit aus der ersten Zelle | wird zweistufig, zwei
hintereinander liegenden Rohrblndelwarmetauschern zugefuhrt. Das zweiphasige,
dampfformige/flissige Gemisch muss dem zweiten, liegenden
Rohrbundelwarmetauscher von unten zugefuhrt werden und tritt somit Uber eine oder
mehrere punktformige Stellen Uber den Zylindermantel in den Innenraum des
RohrbUndelwarmelbertrages ein. Die angestromte Flache erweitert sich kontinuierlich,
bis zur maximalen Breite, entsprechend dem Durchmesser des Apparates, und verengt
sich anschliefiend wieder. Daher ist bei dieser Ausflhrungsform eine gleichmafige
Verteilung des zweiphasigen Dampf-/FlUssigkeitsgemisches nicht moglich.

Die in Figur 9 dargestellte Ausfihrungsform zeigt eine weitere Variante einer
Destillationseinrichtung nach dem Stand der Technik, mit ebenfalls zweigeteiltem
Sumpf der Kolonne K. Der Sumpfstrom aus der in Stromungsrichtung ersten Zelle |
wird fllssig abgezogen. Mit dem Sumpfstrom wird Uber eine Férderpumpe der
Warmetauscher WT1 beaufschlagt, worin der Sumpfstrom aufgeheizt wird. Der
Sumpfstrom wird anschlieRend entspannt und dabei teilweise verdampft. Der hierbei
erhaltene teilverdampfte Strom 4 wird der zweiten Zelle Il zugefuhrt. Als Heizmedium
wird dem Warmetauscher WT1 regeneriertes Extraktionsmittel 15 zugefuhrt.
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Figur 10 zeigt die schematische Darstellung einer bevorzugten Ausfihrungsform einer
erfindungsgemafen Destillationseinrichtung mit einer Kolonne K, zur Auftrennung
eines Zulaufstromes 1 in einen Kopfproduktstrom 2 mit einem Sumpfproduktstrom 3,
mit drei hintereinander flissigkeitsdurchstromten Zellen |, Il und Ill, wobei samtliche
flissigkeitsdurchstréomten Zellen I-11l im Sumpf der Kolonne K integriert und
gegeneinander durch Wehre getrennt sind. Der Sumpfstrom aus der in
Stromungsrichtung ersten Zelle | wird flissig abgezogen. Mit dem Sumpfstrom wird
Uber eine Forderpumpe der Warmetauscher WT1 beaufschlagt, worin der Sumpfstrom
aufgeheizt wird. Der Sumpfstrom wird anschlieRend entspannt und dabei teilweise
verdampft. Der hierbei erhaltene teilverdampfte Strom 4 wird der zweiten Zelle Il
zugefihrt. Der Sumpfstrom aus der zweiten Zelle Il wird ebenfalls flissig abgezogen.
Mit dem aus der zweiten Zelle Il abgezogenen Sumpfstrom wird Uber eine
Férderpumpe der Warmetauscher WT2 beaufschlagt, worin der Sumpfstrom aufgeheizt
wird. Der Sumpfstrom wird anschliel®end entspannt und dabei teilweise verdampft. Der
hierbei erhaltene teilverdampfte Strom 5 wird der dritten Zelle IIl zugeflhrt. Als
Heizmedium wird dem Warmetauscher WT1 regeneriertes Extraktionsmittel 15 und
dem Warmetauscher WT2 teilweise abgekulhltes regeneriertes Extraktionsmittel 16
zugefuhrt.

Ausfiihrungsbeispiele
Die folgenden Beispiele betreffen jeweils eine Extraktivdestillation zur Butane / Butene-

Trennung mit Hilfe einer wassrigen N-Methylpyrrolidon (NMP)-Lésung in einer
Kolonne, wie in WO 2012/117085 A1 beschrieben. Aufgrund eines vorherigen
Absorptionsschritts sind die Butane/Butene bereits teilweise in einer NMP-Ldsung
geldst; durch eine Entspannung dieser Lésung auf einen niedrigeren Druck ist der
Zulauf (Strom 1) in die Extraktivdestillation zweiphasig, mit einer Gasphase
Uberwiegend aus Butanen und Butenen und der NMP-L&sung mit einer geldsten
Butan/Butene-Komponente.

Anforderung der Trennung in der Extraktivdestillationskolonne ist es, einen
Kopfproduktstrom 2 zu erhalten, der 6 mol% an gelésten Butenen und Butadienen
enthalt. Gleichzeitig sollte ein Sumpfprodukistrom erhalten werden, bei dem der Anteil
der geldsten Butene und Butadiene an der Gesamtmenge der nicht-
Lésungsmittelkomponenten 82.9 mol% betragt. Diese Trennung wird mit allen im
Folgenden beschriebenen Varianten erreicht.

Die Verschaltung wurde mit einem BASF eigenen Simulationsprogramm (ahnlich zu
dem kommerziell verfligbaren Simulator ASPEN plus) auf Basis von
Phasengleichgewichtsmodellen berechnet. Zur Simulation der Destillationskolonne
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wurde das Gleichgewichtstufenmodell verwendet. Die Phasengleichgewichte wurden
mit Hilfe des Non-Random-Two-Liquid Modells (Renon H., Prausnitz J. M.: Local
Compositions in Thermodynamic Excess Functions for Liquid Mixtures, AIChE J.,
14(1), S.135-144, 1968) beschrieben.

In den nachfolgenden Ergebnissen der Simulationsrechnung wird hierbei immer eine
Destillationskolonne mit 32 theoretischen Stufen (d.h. Gleichgewichtsstufen)
betrachtet. Die Nummerierung erfolgt von unten (1) nach oben (32) und beinhaltet nicht
den Kolonnensumpf. Die Verdampfer sind als Gleichgewichtsstufen modelliert. Die
Gasstrome der Verdampfer, deren Ausgang direkt mit der Kolonne verbunden ist,
werden direkt auf Stufe 1 der Kolonne zugegeben. Die Zellen sind Bestandteil von
Gas-Flussigkeitsabscheidern, die ebenfalls als Gleichgewichtsstufen abgebildet sind.
In diese Gleichgewichtsstufen werden nur fliissige Stréme eingeleitet, dabei
entstehendes Gas wird ebenfalls in die Kolonne auf Stufe 1 zugegeben.

Vergleichsbeispiel 1:

Tabelle 1 gibt einen Uberblick (iber die Phasen, Konzentrationen, Temperaturen und
Dricke der Strome entsprechend Figur 7 nach dem Stand der Technik, ( mit zwei
hintereinander angeordneten Wametauschern) bei dem der Verdampfer am Sumpf der
Kolonne in zwei Verdampfer WT1 und WT2 unterteilt ist, um Energie aus dem
regenerierten Losungsmittel im WT1 verwenden zu kénnen, bevor es weiter abgekdhilt,
zum Teil als Losungsmittel flr den Absorptionsschritt und zum anderen Teil als Strom
13 der Extraktivdestillationskolonne zurtckgefuhrt wird (s. WO 2012/117085 A1).

Am Kopf der Kolonne (auf der obersten Stufe) wird Rucklauf (Strom 14) aus den
nachfolgenden Kondensatoren in die Kolonne eingespeist, der im Wesentlichen aus
Butan besteht. Etwas unterhalb dieser Einspeisestelle (ca. 1-3 theoretische
Trennstufen tiefer, hier: 2) wird als Extraktionsmittel die regenerierte, wassrige NMP-
Ldsung zugegeben (Strom 13). Der Anteil der Fllssigkeit des Zulaufstromes (Strom 1)
wird auf Stufe 18 und der gasférmige Anteil auf Stufe 19 zugegeben.

Das aus der Kolonne ablaufende mit im wesentlichen Butanen und Butenen beladene
Lésungsmittel 11 wird mit dem Uberlauf aus Zelle || gemischt, dabei entstehendes Gas
geht auf die unterste Stufe der Kolonne. Aus Zelle | wird der Verdampfer WT1 mit
Flissigkeit beaufschlagt. Der zweiphasige (gasférmige und flissige) Strom 4 muss auf
den Warmetauscher WT2 gleichmaRig verteilt werden, um eine gleichmafige und gute
Warmeubertragung zu gewahrleisten. Im Verdampfer WT2 wird der Strom weiter
erhitzt und partiell verdampft. Die entstandene Gasphase steigt zur ersten Stufe der
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Kolonne auf und die FllUssigkeit wird in Zelle 11 geleitet. Dort wird das Sumpfprodukt 3
abgezogen und die Uberschissige Flissigkeit 1auft Gber das Wehr in Zelle |. Die
Flissigkeitsumlaufrate (Massenstrom Strom 11) ist dabei haufig so gro}, dass
zwischen 2 und 20 % des Stroms, insbesondere 5-15% in den Verdampfern in die
Gasphase Ubergeht.

Beispiel 1 (erfindungsgeman)

Die Strome der erfindungsgemafen Variante mit teilweiser Ruckflhrung der
Flussigkeit aus den Zellen Il und Il in die jeweils vorherigen Zellen (I und Il) sind in der
nachfolgenden Tabelle 2 und in Figur 1 dargestellt.

Beispiel 2 (erfindungsgeman)

Eine weitere erfindungsgemale Variante, bei der nur FlUssigkeit aus Zelle Il in Zelle |
teilweise zurtckgeflhrt wird, ist in der nachfolgenden Tabelle 3 und in Figur 6
dargestellt.

Beide Varianten ermdglichen die gleiche Trennung wie nach dem Vergleichsbeispiel 1,
jedoch ohne den Nachteil zu besitzen, dass entweder der zweiphasige Strom verteilt
werden muss oder aber durch eine Anordnung Ubereinander als vertikale Verdampfer,
die Kolonne extrem hochgesetzt werden muss.

Die erfindungsgemalien Varianten besitzen weiterhin noch den Vorteil, dass sowohl
die Eintrittstemperatur als auch die Austrittstemperatur des Warmetauschers WT1
niedriger als im Vergleichsbeispiel 1 sind, obwohl die gleiche Warmemenge Ubertragen
wird. Diese Temperaturen sind in Tabelle 4 dargestellt. Die Abweichung betragt sowohl
am Eintritt als auch am Austritt Gber 10 Grad Kelvin bei Variante nach Figur 1 und ca. 4
Grad Kelvin bei der Variante nach Figur 6. Damit steht ein hoheres treibendes
Temperaturgefalle zur Verfiigung, so dass zur Ubertragung der gleichen Warme eine
kleinere Warmeubertragerflache bendtigt wird. Alternativ kdnnte man in diesen
Varianten prinzipiell aber auch entweder mehr Warme aus dem regenerierten
Losungsmittel, welches zur Beheizung verwendet wird, gewinnen, d.h. man kdnnte es
weiter abkuhlen oder aber man kénnte auch Warme aus einem anderen Prozessstrom
auf ca. 10 Grad (bei Variante nach Figur 1) niedrigerem Temperaturniveau
zurlckgewinnen.
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Beispiel 3 (erfindungsgeman)

Es wurde ein Extraktivdestillationsverfahren zur Extraktion von 1,3-Butadien aus einem
C4+-Gemisch (Butane, Butene, Butadien, C4-Acetylene + geringe Mengen an Cs, Cs.
Molekdulen) fur eine Destillationseinrichtung gemaf Figur 10 mit einem
Sumpfproduktstrom (Strom 3) von 380 t/h simuliert. Die Temperaturen einzelner
Strome sind nachfolgend wiedergegeben:

Regeneriertes Extraktionsmittel 15: 150,4 °C
Teilweise abgekUhltes regeneriertes Extraktionsmittel 16: 138,6 °C
Abgekuhltes Extraktionsmittel 17: 90,2 °C

Die Sumpfstrome wurden in WT1 von 68 °C auf 108 °C und in WT2 von 95 °C auf

106 °C erhitzt (die beim Erhitzen erreichten Temperaturen beziehen sich auf den vom
jeweiligen Warmetauscher abstrémenden Sumpfstrom vor dessen Entspannung). Die
Temperatur des flussigen Sumpfproduktstroms 3 betrug 104 °C. Durch die hohen
treibenden Temperaturgefalle ist fur die WarmeuUbertragung eine Gesamtflache von nur
878 m2 erforderlich.

Vergleichsbeispiel 2

Bei Durchflhrung derselben Simulation wie flr Beispiel 3, jedoch mit einer
Destillationseinrichtung gemaf Figur 9 zeigte sich, dass unter denselben
Randbedingungen (gleiche Zusammensetzung, Menge und Temperatur der zu- und
ablaufenden Strome) eine um 13,6 % gréRere Flache zur Warmeubertragung
erforderlich ist.
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Bezugszeichenliste

1,13, 14

2

3

4,5

6, 8,10
7,9,11,12
15, 16, 17
K

WT1, WT2
W1, W2

Zulaufstréme

Kopfproduktstrom

Sumpfproduktstrom

teilverdampfte Stréme

Dampfstréme

Flussigkeitsteilstrome

Strodme regenerierten Extraktionsmittels

Kolonne
Warmetauscher

Wehre

flissigkeitsdurchstromte Zellen
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Patentanspriche:

Destillationseinrichtung umfassend eine Kolonne (K), zur Auftrennung eines
Zulaufstromes (1) in einen Kopfproduktstrom (2), einen Sumpfproduktstrom (3)
und gegebenenfalls einen oder mehrere Seitenabzugsstréme,

mit drei oder mehr hintereinander flissigkeitsdurchstrémten Zellen (1, 11, 1),
wobei zumindest die erste Zelle in den Sumpf der Kolonne (K) integriert ist, zur
mehrstufigen Aufheizung und Teilverdampfung der die Zellen durchstréomenden
Flussigkeit mit Ausnahme der FlUssigkeit aus der letzten Zelle in jeweils einer
Verdampferstufe.

Destillationseinrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die
Aufheizung und Teilverdampfung durch prozessinterne und/oder externe
Energiequellen erfolgt.

Destillationseinrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass
die Aufheizung und Teilverdampfung durch Massenstrome erfolgt.

Destillationseinrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass die
Massenstrome Wasserdampf oder heiles Kondensat sind.

Destillationseinrichtung nach einem der Ansprlche 1 bis 4, dadurch

gekennzeichnet, dass

- die Aufheizung und Teilverdampfung der die erste Zelle durchstrémenden
FlUssigkeit mittels prozessinterner Massenstrome und

- die Aufheizung und Teilverdampfung der die vorletzte Zelle
durchstromenden FlUssigkeit mittels externer Energiequellen erfolgt.

Destillationseinrichtung nach einem der Anspriche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass samtliche der drei oder mehr hintereinander
flussigkeitsdurchstromten Zellen (1, 11, [Il) in den Sumpf der Kolonne (K) integriert
sind.

Destillationseinrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass drei
Zellen (I, 11, 1) in den Sumpf der Kolonne (K) integriert sind.

Destillationseinrichtung nach einem der Ansprlche 1 bis 7, dadurch
gekennzeichnet, dass Fllssigkeit aus jeder der drei oder mehreren
hintereinander flissigkeitsdurchstrémten Zellen (1, 11, 111) mit Ausnahme der
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10.

11.

12.

13.

21

letzten Zelle durch eine Verdampferstufe, insbesondere einen Warmetauscher
(WT1, WT2), geleitet und darin teilverdampft wird unter Erhalt jeweils eines
teilverdampften Stromes (4,5), der der jeweils in Strdmungsrichtung
nachstfolgenden Zelle vollstédndig oder teilweise zugefuhrt wird.

Destillationseinrichtung nach einem der Anspriche 1 bis 8, dadurch
gekennzeichnet, dass ein Flussigkeitsricklauf aus einer oder mehreren der drei
oder mehr Zellen (1, Il, 1ll), mit Ausnahme der ersten Zelle in die jeweils
unmittelbar vorhergehende Zelle vorgesehen ist, insbesondere als direkter
FlissigkeitsUberlauf Uber ein Wehr (W1, W2), als getauchter Zulauf oder als
Siphon.

Verfahren zur Durchfihrung einer Destillation oder Extraktivdestillation unter
Verwendung einer Destillationseinheit nach einem der Ansprlche 1 bis 9.

Verfahren nach Anspruch 10 zur Trennung eines Zulaufstromes in einen
Butan(e) enthaltenden Kopfproduktstrom und einen Buten(e) und gegebenenfalls
Butadien(e) enthaltenden Sumpfproduktstrom durch Extraktivdestillation.

Verfahren nach Anspruch 10 zur Trennung eines Zulaufstromes in einen
Buten(e) und gegebenenfalls Butan(e) enthaltenden Kopfproduktstrom und einen
Butadien(e) enthaltenden Sumpfproduktstrom durch Extraktivdestillation.

Verfahren nach Anspruch 11 oder 12, dadurch gekennzeichnet, dass das
Verfahren eine Extraktivdestillation zur Auftrennung eines Reaktionsgemisches
aus der Dehydrierung von Butanen zur Herstellung von Butenen oder aus einer
Oxidehydrierung von Butanen zur Herstellung von Butadien, ist.
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