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Verfahren zur destillativen Auftrennung von Gemischen enthaitend Ethylenamine
Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur destillativen Aufirennung von
Gemischen enthaltend Ethylenamine.

Fur die destillative, z.B. kontinuierliche Zerlegung von Mehrstoffgemischen sind
verschiedene Verfahrensvarianten gebrauchlich. Im einfachsten Fall wird das
aufzutrennende Gemisch (Zulaufgemisch) in zwei Fraktionen, eine leichtsiedende
Kopffraktion und eine schwersiedende Sumpffraktion, zerlegt.

Bei der Auftrennung von Zulaufgemischen in mehr als zwei Fraktionen missen nach
dieser Verfahrensvariante mehrere Destillationskolonnen eingesetzt werden. Um den
apparativen Aufwand zu begrenzen, setzt man bei der Auftrennung von
Vielstoffgemischen nach Méglichkeit Kolonnen mit fliissigen oder dampfférmigen
Seitenabzligen ein.

Die Anwendungsméglichkeit von Destillationskolonnen mit Seitenabziigen ist jedoch
dadurch stark eingeschrankt, dass die an den Seitenabzugsstellen entnommenen
Produkte selten oder nie véllig rein sind. Bei Seitenentnahmen im Verstarkungsteil der
Kolonne, die iiblicherweise in flissiger Form erfolgen, enthalt das Seitenprodukt noch
Anteile an leichtsiedenden Komponenten, die tiber Kopf abgetrennt werden sollen.
Entsprechendes gilt fir Seitenentnahmen im Abtriebsteil der Kolonne, die meist
dampfférmig erfolgen, bei denen das Seitenprodukt noch Hochsiederanteile aufweist.

Die Verwendung von konventionellen Seitenabzugskolonnen ist daher auf Félle
begrenzt, in denen verunreinigte Seitenprodukte zulassig sind.

Eine Abhilfemdglichkeit bieten Trennwandkolonnen (siehe z.B. Abbildung 1). Dieser
Kolonnentyp ist beispielsweise beschrieben in:

US 2,471,134, US 4,230, 533, EP-A-122 367, EP-A-126 288, EP-A-133 510,

Chem. Eng. Technol. 10, (1987), Seiten 92 — 98,

Chem.-Ing.-Tech. 61, (1989), Nr. 1, Seiten 16 - 25,

Gas Separation and Purification 4 (1990), Seiten 109 ~ 114,

Process Engineering 2 (1993), Seiten 33 — 34,

Trans IChemE 72 (1994), Part A, Seiten 639 — 644, und

Chemical Engineering 7 (1997), 72 — 76.

Bei dieser Bauart ist es moglich, Seitenprodukte ebenfalls in reiner Form zu
entnehmen. Im mittleren Bereich oberhalb und unterhalb der Zulaufstelle und der
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Seitenentnahme ist eine Trennwand angebracht, die den Zulaufteil gegentiber dem
Entnahmeteil abdichtet und in diesem Kolonnenteil eine Quervermischung von
Fliissigkeits- und Briidenstrémen unterbindet. Hierdurch verringert sich bei der
Auftrennung von Vielstoffgemischen die Zahl der insgesamt bendtigten
Destiliationskolonnen.

Da dieser Kolonnentyp eine apparative Vereinfachung von thermisch gekoppelten
Destillationskolonnen darstellt, weist er dariiber hinaus auch einen besonders
niedrigen Energieverbrauch auf. Eine Beschreibung von thermisch gekoppelten
Destillationskolonnen, die in verschiedener apparativer Gestaltung ausgefuhrt sein
kénnen, findet sich ebenfalls in den oben genannten Stellen in der Fachliteratur.

Trennwandkolonnen und thermisch gekoppelte Destillationskolonnen bieten gegentber
der Anordnung von konventionellen Destillationskolonnen sowohl hinsichtlich des Ener-
giebedarfs als auch der Investitionskosten Vorteile und werden daher zunehmend
industriell eingesetzt.

Fur die Regelung von Trennwandkolonnen und thermisch gekoppelten Kolonnen
werden verschiedene Regelungsstrategien beschrieben. Beschreibungen finden sich
in:

US 4,230,533, DE-C2-35 22 234, EP-A-780 147,

Process Engineering 2 (1993), 33 — 34, und

ind. Eng. Chem. Res. 34 (1995), 2094 — 2103.

Die altere deutsche Patentanmeldung Nr. 10335991.5 vom 01.08.03 betrifft ein
Verfahren zur Herstellung von Ethylenaminen durch Umsetzung von Monoethanolamin
(MEOA) mit Ammoniak in Gegenwart eines Katalysators und Auftrennung des
resultierenden Reaktionsaustrags in Destillationskolonnen.

Der vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, ein verbessertes
wirtschaftliches Verfahren zur Auftrennung von Gemischen enthaltend Ethylenamine
aufzufinden. Die einzelnen Ethylenamine, insbesondere Ethylendiamin (EDA),
Piperazin (PIP), Diethylentriamin (DETA) und Aminoethylethanolamin (AEEA), sollten
dabei in hoher Reinheit und Qualitat (z.B. Farbqualitat) anfallen.

Demgemaf wurde ein Verfahren zur destillativen Auftrennung von Gemischen
enthaltend Ethylenamine gefunden, welches dadurch gekennzeichnet ist, dass die
Auftrennung in einer oder mehreren Trennwandkolonnen durchgefihrt wird.



10

15

20

25

30

35

40

WO 2005/037769 PCT/EP2004/011584

3

Bei den aufzutrennenden Ethylenaminen handelt es sich insbesondere um EDA, PIP,
DETA, AEEA und/oder Monoethanolamin (MEOA).

Bei dem Gemisch enthaltend Ethylenamine handelt es sich bevorzugt um ein Produkt,
welches durch Umsetzung von MEOA mit Ammoniak und nachfolgender teilweiser
oder volistéandiger Abtrennung von Ammoniak und Wasser erhalten wird.

Z.B. kdnnen EDA, DETA, PIP und AEEA mit den in US 2,861,995 (Dow), DE-A-1 172
268 (BASF) und US 3,112,318 (Union Carbide), (vgl. Ulimann’s Encyclopedia of
Industrial Chemistry, 6th Edition, 2000 Electronic Release, Chapter 8.1.1: 1,2-
Diaminoethane), beschriebenen Verfahren aus MEOA und Ammoniak hergestellt
werden, wobei Ammoniak z.B. im ein- bis zwanzigfachen molaren Uberschuss
eingesetzt wird und MEOA zu z.B. 40 bis 60 % umgesetzt wird. Das Austragsgemisch
dieser Umsetzungen, bestehend Uiberwiegend aus Ammoniak, Wasser, MEOA, EDA,
DETA, PIP, AEEA und hdher siedenden Ethylenaminen und Ethylenaminoalkoholen,
wird zunachst entspannt und ausgegast und anschlieBend werden Ammoniak und
Wasser destillativ abgetrennt. Das erfindungsgemaBe Verfahren eignet sich
insbesondere zur weiteren kontinuierlichen Aufarbeitung des nach der Entwéasserung
verbleibenden Gemisches aus EDA, PIP, (unumgesetzien) MEOA, DETA, AEEA und
weiteren hohersiedenden Nebenprodukien.

Eine typische, im erfindungsgeméaBen Verfahren anzuwendende Trennwandkolonne
(TK) (siehe Abbildung 1) weist jeweils eine Trennwand (T) in Kolonnenlangsrichtung
unter Ausbildung eines oberen gemeinsamen Kolonnenbereichs (1), einen unteren
gemeinsamen Kolonnenbereichs (6), eines Zulaufteils (2, 4) mit Verstarkungsteil (2)
und Abtriebsteil (4), sowie eines Eninahmeteils (3, 5) mit Verstarkungsteil (3) und
Abtriebsteil (5) auf, wobei die Zuflihrung des aufzutrennenden Gemischs (Feed) im
mittleren Bereich des Zulaufteils (2, 4), die Abfihrung der Hochsiederfraktion tGber
Sumpf (Sumpfabzug C), die Abfiihrung der Leichtsiederfraktion Gber Kopf (Kopfabzug
A) und die Abflihrung der Mittelsiederfraktion aus dem mittleren Bereich des
Entnahmeteils (3, 5) (Seitenabzug B) erfolgt.

Die Trennwandkolonne/n des erfindungsgemaBen Verfahrens weist / weisen jeweils
bevorzugt 30 bis 100, insbesondere 50 bis 90, theoretische Trennstufen auf.

Das Gemisch enthaltend Ethylenamine wird bevorzugt in einer Trennwandkolonne
aufgearbeitet, in der EDA, insbesondere EDA mit einer Reinheit > 99,0 Gew.-%, als
Kopfprodukt und PIP, insbesondere PIP mit einer Reinheit > 99,0 Gew.-%, als
Seitenabzugsstrom gewonnen wird, wobei der Betriebsdruck im Allgemeinen bei 0,1
bis 5 bar, bevorzugt bei 0,3 bis 2 bar, besonders bevorzugt 0,7 bis 1,6 bar, betragt.



10

15

20

25

30

35

40

WO 2005/037769 PCT/EP2004/011584

Unter ,Betriebsdruck’ ist in diesem Dokument der am Kopf der Kolonne gemessene
absolute Druck zu verstehen.

Bevorzugt wird nach der Abtrennung von EDA und PIP in einer Trennwandkolonne
weiter aufgearbeitet, in der MEOA als Kopfprodukt gewonnen wird und DETA,
insbesondere DETA mit einer Reinheit > 99,0 Gew.-%, als Seitenabzugsstrom
gewonnen wird, wobei der Betriebsdruck im Aligemeinen bei 0,01 bis 2,5 bar,
bevorzugt 0,01 bis 0,70 bar, insbesondere 0,05 bis 0,25 bar, betragt.

Nach der Abtrennung von EDA, PIP, MEOA und DETA wird bevorzugt in einer
Trennwandkolonne weiter aufgearbeitet, in der AEEA, insbesondere AEEA mit einer
Reinheit > 99,0 Gew.-%, als Seitenabzugsstrom gewonnen wird, wobei der
Betriebsdruck im Allgemeinen bei 0,001 bis 1,0 bar, bevorzugt 0,001 bis 0,05 bar,
insbesondere 0,005 bis 0,025 bar, betragt.

Die Trennwandkolonnen werden insbesondere so verschaltet, dass das Rohgemisch
aus der Synthese von Ethylenaminen nach der teilweisen oder vollstandigen
Abtrennung von Ammoniak und Wasser der ersten Trennwandkolonne zugeftihrt wird,
in der reines EDA als Kopfprodukt und reines PIP als Seitenabzugsstrom gewonnen
wird, und dass der Sumpfstrom dieser Kolonne in der zweiten Trennwandkolonne
weiter aufgearbeitet wird, in der MEOA als Kopfprodukt und reines DETA als
Seitenabzugsstrom gewonnen wird, und der Sumpfstrom der zweiten
Trennwandkolonne einer dritten Trennwandkolonne zugefuhrt wird, in welcher reines
AEEA als Seitenabzugsstrom gewonnen wird.

Das Sumpfprodukt der Trennwandkolonne zur Gewinnung von AEEA wird bevorzugt in
einer oder mehreren weiteren konventionellen Destillationskolonnen zur
Aufkonzentrierung und Reinigung weiterer, hoher siedender Ethylenamine und/oder
Ethylenaminoalkohole weiter aufgearbeitet.

Héher siedende Ethylenamine und/oder Ethylenaminoalkohole sind hier solche Amine,
die (bei gleichem Druck) einen héheren Siedepunkt als AEEA aufweisen.

In einer alternativen Verfahrensweise wird der Sumpfstrom der oben aufgefiihrten
Trennwandkolonne zur Abtrennung von EDA und PIP in weiieren konventionellen
Destillationskolonnen weiter aufgearbeitet, wobei zuerst MEOA in einer
Destillationskolonne als Kopfprodukt gewonnen wird und aus dem Sumpfstrom dieser
Kolonne in der ndchsten Kolonne DETA, insbesondere DETA mit einer Reinheit >
99,0 Gew.-%, als Kopfprodukt gewonnen wird, und der Sumpfstrom dieser Kolonne
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(a) einer oder mehreren weiteren konventionellen Kolonnen zugefihrt wird, um
AEEA, insbesondere AEEA mit einer Reinheit > 99,0 Gew.-%, zu gewinnen, oder

(b) einer Trennwandkolonne zugefiihrt wird, in der AEEA, insbesondere AEEA mit
einer Reinheit > 99,0 Gew.-%, als Seitenabzugsstrom gewonnen wird.

In einer weiteren alternativen Verfahrensweise wird das Gemisch enthaltend
Ethylenamine einer konventionellen Destillationskolonne zugefiihrt, in der ein EDA/PIP-
Gemisch als Kopfprodukt gewonnen wird, und in einer weiteren konventionellen
Kolonne in EDA, insbesondere EDA mit einer Reinheit > 99,0 Gew.-%, und PIP,
insbesondere PIP mit einer Reinheit > 99,0 Gew.-%, aufgetrennt, und der Sumpfstrom
dieser Kolonne in einer Trennwandkolonne weiter aufgearbeitet, so dass MEOA als
Kopfprodukt gewonnen wird und DETA, insbesondere DETA mit einer Reinheit >

99,0 Gew.-%, als Seitenabzugsstrom anféllt, und der Sumpfstrom dieser
Trennwandkolonne

(a) einer oder mehreren konventionellen Destillationskolonnen zugefiihrt wird, um
AEEA, insbesondere AEEA mit einer Reinheit > 99,0 Gew.-%, zu gewinnen, oder

(b) einer weiteren Trennwandkolonne zugefiihrt wird, in der AEEA, insbesondere
AEEA mit einer Reinheit > 99,0 Gew.-%, als Seitenabzugsstrom gewonnen wird.

Insbesondere weist im erfindungsgeméBen Verfahren der obere gemeinsame
Kolonnenbereich (1) der Trennwandkolonne (TK) zur Abtrennung von EDA und PIP 5
bis 50 %, bevorzugt 20 bis 35 %, der Verstarkungsteil (2) des Zulaufteils (2, 4) der
Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 10 bis 20 %, der Abtriebsteil (4) des Zulaufteils der
Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 20 bis 35 %, der Verstérkungsteil (3) des Entnahmeteils
(B, 5) der Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 7 bis 20 %, der Abtriebsteil (5) des
Entnahmeteils der Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 20 bis 35 %, und der gemeinsame
untere Bereich (6) der Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 20 bis 35 %, der Gesamtzahl der
theoretischen Trennstufen der Kolonne auf.

Insbesondere weist im erfindungsgeméfen Verfahren der obere gemeinsame
Kolonnenbereich (1) der Trennwandkolonne (TK) zur Abtrennung von MEOA und
DETA 5 bis 50 %, bevorzugt 5 bis 15 %, der Verstarkungsteil (2) des Zulaufteils (2, 4)
der Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 25 bis 40 %, der Abtriebsteil (4) des Zulaufteils der
Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 20 bis 35 %, der Verstarkungsteil (3) des Entnahmeteils
(3, 5) der Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 15 bis 25 %, der Abtriebsteil (5) des
Entnahmeteils der Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 40 bis 55 %, und der gemeinsame
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untere Bereich (6) der Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 15 bis 25 %, der Gesamtzahl der
theoretischen Trennstufen der Kolonne auf.

Insbesondere weist im erfindungsgeméBen Verfahren der obere gemeinsame
Kolonnenbereich (1) der Trennwandkolonne (TK) zur Abtrennung von AEEA 5 bis

50 %, bevorzugt 5 bis 30 %, der Verstarkungsteil (2) des Zulaufteils (2, 4) der Kolonne
5 bis 50 %, bevorzugt 15 bis 35 %, der Abtriebsteil (4) des Zulaufteils der Kolonne 5 bis
50 %, bevorzugt 15 bis 35 %, der Verstarkungsteil (3) des Entnahmeteils (3, 5) der
Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 15 bis 35 %, der Abtriebsteil (5) des Entnahmeteils der
Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 15 bis 35 %, und der gemeinsame untere Bereich (6)
der Kolonne 5 bis 50 %, bevorzugt 10 bis 25 %, der Gesamtzahl der theoretischen
Trennstufen der Kolonne auf.

Insbesondere betréagt in der Trennwandkolonne (TK) die Summe der Zahl der
theoretischen Trennstufen der Teilbereiche (2) und (4) im Zulaufteil 80 bis 110 %,
bevorzugt 90 bis 100 %, der Summe der Zah! der Trennstufen der Teilbereiche (3) und
(5) im Entnahmeteil.

Das erfindungsgeméBe Verfahren ist bevorzugt dadurch gekennzeichnet, dass die
Zulaufstelle und die Seitenabzugsstelle der Trennwandkolonne zur Abtrennung von
EDA und PIP hinsichtlich der Lage der theoretischen Trennstufen auf unterschiedlicher
Hohe in der Kolonne angeordnet sind, indem sich die Zulaufstelle um 1 bis 10,
insbesondere 1 bis 5, theoretische Trennstufen von der Seitenabzugsstelle
unterscheidet.

Das erfindungsgeméfe Verfahren ist bevorzugt dadurch gekennzeichnet, dass die
Zulaufstelle und die Seitenabzugsstelle der Trennwandkolonne zur Abtrennung von
MEOA und DETA hinsichtlich der Lage der theoretischen Trennstufen auf
unterschiedlicher Hbhe in der Kolonne angeordnet sind, indem sich die Zulaufstelle um
1 bis 20, insbesondere 5 bis 15, theoretische Trennstufen von der Seitenabzugsstelie
unterscheidet.

Das erfindungsgeméfe Verfahren ist bevorzugt dadurch gekennzeichnet, dass die
Zulaufstelle und die Seitenabzugsstelle der Trennwandkolonne zur Abtrennung von
AEEA hinsichtlich der Lage der theoretischen Trennstufen auf unterschiedlicher Héhe
in der Kolonne angeordnet sind, indem sich die Zulaufstelle um 1 bis 20, insbesondere
5 bis 15, theoretische Trennstufen von der Seitenabzugsstelle unterscheidet.

Falls besonders hohe Anforderungen an die Reinheiten der Produkte gestellt werden,
ist es glinstig, die Trennwand mit einer thermischen Isolierung auszustatten. Eine
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Beschreibung der verschiedenen Méglichkeiten der thermischen Isolierung der
Trennwand findet sich in EP-A-640 367. Eine doppelwandige Ausfithrung mit einem
zwischenliegenden engen Gasraum ist besonders gunstig.

Bevorzugt ist der durch die Trennwand (T) unterteilte Teilbereich der Kolonne (TK)
bestehend aus den Teilbereichen 2, 3, 4 und 5 oder Teilen davon mit geordneten
Packungen oder Flillkérpern bestlckt und die Trennwand in diesen Teilbereichen
warmeisolierend ausgefihrt.

Bevorzugt ist alternativ der durch die Trennwand (T) unterteilte Teilbereich der Kolonne
(TK) bestehend aus den Teilbereichen 2, 3, 4 und 5 oder Teilen davon mit Béden
bestlickt und die Trennwand in diesen Teilbereichen warmeisolierend ausgefiihrt.

Im erfindungsgemaéfen Verfahren wird die Mittelsiederfraktion an der
Seitenabzugsstelle in flissiger Form oder gasférmig entnommen.

Bevorzugt wird der Brudenstrom am unteren Ende der Trennwand (T) durch die Wahl
und/oder Dimensionierung der Trenneinbauten und/oder den Einbau
druckverlusterzeugender Vorrichtungen, beispielsweise von Blenden, so eingestellt,
dass das Verhaltnis des Bridenstroms im Zulaufteil zu dem des Entnahmeteils 0,8 bis
1,2, insbesondere 0,9 bis 1,1, betragt.

Die in diesem Dokument genannten Verhéltnisse bezlglich bestimmter Strome (z.B.
Flussigkeitsstrome, Briidenstrome, Sumpfstrdme, Zulaufstrome, Seitenabzugsstréme)
beziehen sich auf das Gewicht.

Bevorzugt wird die aus dem oberen gemeinsamen Bereich (1) der Kolonne ablaufende
Flussigkeit in einem in der Kolonne oder auBBerhalb der Kolonne angeordneten
Auffangraum gesammelt und gezielt durch eine Festeinstellung oder Regelung am
oberen Ende der Trennwand (T) so aufgeteilt, dass das Verhéltnis des
Flussigkeitsstroms zum Zulaufteil zu dem zum Entnahmeteil 0,1 bis 1,0, insbesondere
0,25 bis 0,8, betragt.

Im erfindungsgeméBen Verfahren wird bevorzugt die Flissigkeit auf den Zulaufteil
(Feed) Uber eine Pumpe geférdert oder liber eine statische Zulauthdhe von mindestens
1 m mengengeregelt aufgegeben und die Regelung so eingestellt, dass die auf den
Zulaufteil aufgegebene Flissigkeitsmenge nicht unter 30 % des Normalwertes sinken
kann.
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Im erfindungsgeméBen Verfahren wird bevorzugt die Aufteilung der aus dem
Teilbereich 3 im Entnahmeteil der Kolonne ablaufenden Fliissigkeit auf den Seiten-
abzug und auf den Teilbereich 5 im Entnahmeteil der Kolonne durch eine Regelung so
eingestellt, dass die auf den Teilbereich 5 aufgegebene Flissigkeitsmenge nicht unter
30 % des Normalwertes sinken kann.

Bevorzugt ist weiterhin, dass die Trennwandkolonne (TK) am oberen und unteren Ende
der Trennwand (T) Probenahmeméglichkeiten aufweist und aus der Kolonne
kontinuierlich oder in zeitlichen Absténden flissig oder gasférmig Proben entnommen
und hinsichtlich ihrer Zusammensetzung untersucht werden.

Im erfindungsgeméfen Verfahren wird bevorzugt das Aufteilungsverhélinis der
Flissigkeit am oberen Ende der Trennwand (T) so eingestellt, dass die Konzentration
an denjenigen Komponenten der Hochsiederfraktion, fur die im Seitenabzug ein
bestimmter Grenzwert firr die Konzentration erzielt werden soll, in der Fliissigkeit am
oberen Ende der Trennwand 5 bis 75 %, insbesondere 5 bis 40 %, des Wertes
ausmacht, der im Seitenabzugsprodukt erzielt werden soll, und die
Fiussigkeitsaufteilung dahingehend eingestelit, dass bei héheren Gehalten an
Komponenten der Hochsiederfraktion mehr und bei niedrigeren Gehalten an
Komponenten der Hochsiederfraktion weniger Flissigkeit auf den Zulaufteil geleitet
wird.

Im erfindungsgemé&Ben Verfahren wird bevorzugt die Heizleistung im Verdampfer so
eingestellt, dass die Konzentration an denjenigen Komponenten der
Leichtsiederfraktion, fir die im Seitenabzug ein bestimmter Grenzwert flr die
Konzentration erzielt werden soll, am unteren Ende der Trennwand (T) so eingestellt
wird, dass die Konzentration an Komponenten der Leichtsiederfraktion in der
Fllssigkeit am unteren Ende der Trennwand 10 bis 99 %, bevorzugt 25 bis 97,5 %, des
Wertes ausmacht, der im Seitenabzugsprodukt erzielt werden soll, und die Heizleistung
dahingehend eingestellt, dass bei hdherem Gehalt an Komponenten der
Leichtsiederfraktion die Heizleistung erhoht und bei niedrigerem Gehalt an
Komponenten der Leichtsiederfraktion die Heizleistung verringert wird.

Das erfindungsgeméBe Verfahren ist bevorzugt dadurch gekennzeichnet, dass die
Destillatentnahme temperaturgeregelt erfolgt und als Regeltemperatur eine Messstelle
im Teilbereich 1 der Kolonne verwendet wird, die um 2 bis 20, insbesondere 4 bis 15,
theoretische Trennstufen unterhalb des oberen Endes der Kolonne angeordnet ist.

Das erfindungsgeméafe Verfahren ist bevorzugt dadurch gekennzeichnet , dass die
Entnahme des Sumpfprodukts temperaturgeregett erfolgt und als Regeltemperatur eine
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Messstelle im Teilbereich 6 der Kolonne verwendet wird, die um 2 bis 20, insbesondere
4 bis 15, theoretische Trennstufen oberhalb des unteren Endes der Kolonne
angeordnet ist.

In einer weiteren besonderen Ausgestaltung erfolgt die Entnahme des Seitenprodukts
im Seitenabzug standgeregelt und als Regelgré3e wird der Fliissigkeitsstand im
Verdampfer verwendet.

Eine weitere erfindungsgeméfe Variation des Verfahrens zur destillativen Aufarbeitung
von Ethylenaminen besteht darin, dass anstelle einer der genannten
Trennwandkolonnen eine Zusammenschaltung von zwei Destillationskolonnen in Form
einer thermischen Kopplung verwendet wird.

Bevorzugt sind beide thermisch gekoppelten Destillationskolonnen jeweils mit einem
eigenen Verdampfer und Kondensator ausgestattet.

Weiterhin werden bevorzugt die beiden thermisch gekoppelten Kolonnen bei
verschiedenen Driicken betrieben und in den Verbindungsstrémen zwischen den
beiden Kolonnen nur Flussigkeiten gefordert.

Bevorzugt bei der Zusammenschaltung von zwei Destillationskolonnen der
Sumpfstrom der ersten Kolonne in einem zusatzlichen Verdampfer teilweise oder
vollstandig verdampft wird und anschlieBend der zweiten Kolonne zweiphasig oder in
Form eines gasférmigen und eines flissigen Stromes zugeftihrt wird.

Insbesondere wird der Zulaufstrom (Feed) zur Kolonne (TK oder Destillationskolonne
ohne T) teilweise oder vollstéandig vorverdampft und der Kolonne zweiphasig oder in
Form eines gasférmigen und eines fliissigen Stromes zugefihrt.

Bevorzugt ist, dass die Trennwand nicht in die Kolonne eingeschweift ist, sondern in
Form von lose gesteckten und adaquat abgedichteten Teilsegmenten gestaltet ist.

Die vorgenannte lose Trennwand besitzt bevorzugt interne Mannlécher oder
herausnehmbare Segmente, die es erlauben, innerhalb der Kolonne von einer Seite
der Trennwand auf die andere Seite zu gelangen.

Bevorzugt ist, dass die Flissigkeitsverteilung in den einzelnen Teilbereichen der
Kolonne (TK) gezielt ungleichméanig eingestellt werden kann.
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Bevorzugt wird in den Teilbereichen 2 und 5 die Fllssigkeit verstérkt im Wandbereich
aufgegeben und in den Teilbereichen 3 und 4 die Fllssigkeit reduziert im Wandbereich
aufgegeben.

Trennwandkolonnen kénnen, wie bereits erwéhnt, im erfindungsgeméBen Verfahren
auch durch jeweils zwei thermisch gekoppelte Kolonnen ersetzt werden. Dies ist vor
allem dann ginstig, wenn die Kolonnen schon vorhanden sind oder die Kolonnen bei
verschiedenen Driicken betrieben werden sollen. Bei thermisch gekoppelten Kolonnen
kann es von Vorteil sein, den Sumpfstrom der ersten Kolonne in einem zuséatzlichen
Verdampfer teilweise oder vollstandig zu verdampfen und danach der zweiten Kolonne
zuzuftihren. Diese Vorverdampfung bietet sich insbesondere dann an, wenn der
Sumpfstrom der ersten Kolonne gréBere Mengen an Mittelsieder enthalt. In diesem Fall
kann die Vorverdampfung auf einem niedrigeren Temperaturniveau erfolgen und der
Verdampfer der zweiten Kolonne entlastet werden. Weiterhin wird durch diese
MafBnahme der Abtriebsteil der zweiten Kolonne wesentlich entlastet. Der vor-
verdampfie Strom kann dabei der zweiten Kolonne zweiphasig oder in Form von zwei
separaten Stromen zugeflihrt werden.

Dar(iber hinaus kann es sowohi bei Trennwandkolonnen als auch bei thermisch
gekoppelten Kolonnen von Vorteil sein, den Zulaufstrom einer Vorverdampfung zu
unterziehen und anschlieBend zweiphasig oder in Form von zwei Stréomen der Kolonne
zuzuflhren. Diese Vorverdampfung bietet sich besonders dann an, wenn der
Zulaufstrom gréBere Mengen an Leichtsiedern enthélt. Durch die Vorverdampfung
kann der Abtriebsteil der Kolonne wesentlich entlastet werden.

Trennwandkolonnen und thermisch gekoppelie Kolonnen kénnen sowohl als
Packungskolonnen mit Fultkérpern oder geordneten Packungen oder als
Bodenkolonnen ausgeflihrt werden.

Bei der genannten Reindestillation von DETA und Rickgewinnung von MEOA, die
bevorzugt im Vakuum betrieben wird, empfiehlt es sich, Packungskolonnen
einzusetzen. Dabei sind geordnete Blechpackungen mit einer spezifischen Oberflache
von 100 bis 500 m%m?®, bevorzugt etwa 250 bis 350 m*m?, besonders geeignet.

Bei der Reindestillation von EDA und PIP, die bevorzugt bei Dricken leicht oberhalb
des atmospharischen Drucks betrieben wird, damit die Temperatur in allen Bereichen
der Kolonne Uber der Schmelztemperatur von PIP liegt, kbnnen sowohl Béden als auch
Packungen eingesetzt werden. Als Béden eignen sich besonders Ventilbdden. Im Falle
von Packungen sind geordnete Blechpackungen mit einer spezifischen Oberfléche von
100 bis 500 m?m?®, bevorzugt etwa 250 bis 350 m*%m®, besonders geeignet.
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Die Reindestillation von AEEA wird bevorzugt im Vakuum durchgefiihrt, daher
empfiehlt sich auch hier der Einsatz von Packungen als trennwirksame Einbauten.
Dabei sind geordnete Blechpackungen mit einer spezifischen Oberfléche von 100 bis
500 m*m?®, bevorzugt etwa 250 bis 350 m%m®, besonders geeignet.

Bei der Trennung von Mehrstoffgemischen in eine Leichtsieder-, Mittelsieder- und
Hochsiederfraktion existieren iblicherweise Spezifikationen Uber den maximal
zulassigen Anteil an Leichtsiedern und Hochsiedern in der Mittelsiederfraktion. Hierbei
werden entweder einzelne fir das Trennproblem kritische Komponenten, sogenannte
Schllisselkomponenten, oder die Summe von mehreren Schlisselkomponenten
spezifiziert.

Die Einhaltung der Spezifikation flir die Hochsieder in der Mittelsiederfraktion wird Uiber
das Aufteilungsverhéltnis der Flssigkeit am oberen Ende der Trennwand geregelt.
Dabei wird das Aufteilungsverhéltnis der Flissigkeit am oberen Ende der Trennwand
so eingestellt, dass die Konzentration der Schitisselkomponenten fur die
Hochsiederfraktion in der Flissigkeit am oberen Ende der Trennwand 10 bis 80 %,
bevorzugt 30 bis 50 %, des Wertes ausmacht, der im Seitenabzugsprodukt erzielt
werden soll, und die Flussigkeitsaufteilung dahingehend eingestellt wird, dass bei
hoheren Gehalten an Schlusselkomponenten der Hochsiederfraktion mehr und bei
niedrigeren Gehalten an Schiisselkomponenten der Hochsiederfraktion weniger
Flissigkeit auf den Zulaufteil geleitet wird.

Entsprechend wird die Spezifikation fir die Leichtsieder in der Mittelsiederfraktion
durch die Heizleistung geregelt. Hierbei wird die Heizleistung im Verdampfer so
eingestellt, dass die Konzentration an Schilisselkomponenten der Leichtsiederfraktion
in der Flissigkeit am unteren Ende der Trennwand 10 bis 80 %, bevorzugt 30 bis

50 %, des Wertes ausmacht, der im Seitenabzugsprodukt erzielt werden soll, und die
Heizleistung dahingehend eingestellt wird, dass bei héherem Gehalt an
Schlisselkomponenten der Leichtsiederfraktion die Heizleistung erhéht und bei
niedrigerem Gehalt an Schilisselkomponenten der Leichtsiederfraktion die Heizleistung
verringert wird.

Zur Kompensation von Stérungen der Zulaufmenge oder der Zulaufkonzentration
erwies es sich zudem als vorteilhaft, durch entsprechende Regelvorschriften im
Prozessleitsystem sicherzustellen, dass die Mengenstréme der Flissigkeiten, die auf
die Kolonnenteile 2 und 5 (vgl. Abbildung 1) aufgegeben werden, nie unter 30 % ihres
Normalwertes sinken kdnnen.
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Zur Entnahme und Aufteilung der Flissigkeiten am oberen Ende der Trennwand und
an der Seitenentnahmestelle eignen sich sowohl innenliegende als auch auBerhalb der
Kolonne angeordnete Auffangraume fiir die FlUssigkeit, die die Funktion einer
Pumpenvorlage tUbernehmen oder flr eine ausreichend hohe statische
Fltissigkeitshéhe sorgen, die eine durch Stellorgane, beispielsweise Ventile, geregelte
Flissigkeitsweiterleitung ermdglichen. Bei der Verwehdung von gepackten Kolonnen
wird die FlUssigkeit zunéchst in Sammiern gefasst und von dort aus in einen
innenliegenden oder auBenliegenden Auffangraum geleitet.

Anstelie einer Trennwandkolonne - die bei einem Neubau hinsichtlich der
Investitionskosten zu bevorzugen ist - ist es auch méglich, zwei Destillationskolonnen
nach Art einer thermischen Kopplung so zu verschalten, dass sie hinsichtlich des
Energiebedarfs einer Trennwandkolonne entsprechen.

Sie kénnen bei Verfligbarkeit von bestehenden Kolonnen eine sinnvolie Alternative zu
Trennwandkolonnen sein. Je nach der Trennstufenzahl der vorhandenen Kolonnen
kénnen die geeignetsten Formen der Zusammenschaltung ausgewahlt werden. Es ist
mdglich, Schaltungsformen auszuwéhien, die es erlauben, dass nur fllssige
Verbindungsstrome zwischen den einzelnen Destillationskolonnen auftreten. Diese
speziellen Verschaltungen bieten den Vorteil, dass die beiden Destillationskolonnen
unter verschiedenen Driicken betrieben werden kdnnen mit dem Vorteil, dass sie sich
besser an die Temperaturniveaus vorhandener Heiz- und Kihlenergien anpassen
lassen. Im allgemeinen wird man die Kolonne, an der die Leichtsiederfraktion
entnommen wird im Druck um etwa 0,5 bis 1,0 bar hdher wihlen als die Kolonne, an
der die Schwersiederfraktion entnommen wird.

Beispiel

Abbildung 2 zeigt als Beispiel die Auftrennung eines Ethylenamin-Synthesegemisches,
nach vorheriger Abtrennung von Ammoniak und Wasser, in Ethylendiamin-Reinprodukt
(EDA), Piperazin-Reinprodukt (PIP) und eine Hochsiederfraktion. Die
Hochsiederfraktion wird in einer weiteren Trennwandkolonne in Monoethanolamin
(MEOA), Diethylentriamin-Reinprodukt (DETA) und eine Hochsiederfraktion aufge-
trennt. Last but not least wird aus der am Sumpf der zweiten Trennwandkolonne
anfallenden Hochsiederfraktion in einer dritten Trennwandkolonne
Aminoethylethanolamin-Reinprodukt (AEEA) und eine weitere Schwersiederfraktion
gewonnen. Eventuell vorhandene und im AEEA unerwiinschte Leichtsieder werden
{iber Kopf der Kolonne abgezogen.
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Patentanspriche

1.  Verfahren zur destillativen Auftrennung von Gemischen enthaltend
Ethylenamine, dadurch gekennzeichnet, dass die Auftrennung in einer oder
mehreren Trennwandkolonnen durchgefihrt wird.

2.  Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei den Ethy-
lenaminen um Ethylendiamin (EDA), Piperazin (PIP), Diethylentriamin (DETA),
Aminoethylethanolamin (AEEA) und/oder Monoethanolamin (MEOA) handelt.

3. Verfahren nach den Anspriichen 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die

Trennwandkolonne (TK) jeweils eine Trennwand (T) in Kolonneniangsrichtung
. unter Ausbildung eines oberen gemeinsamen Kolonnenbereichs (1), einen unte-

ren gemeinsamen Kolonnenbereichs (6), eines Zulaufteils (2, 4) mit Verstar-
kungsteil (2) und Abtriebsteil (4), sowie eines Entnahmeteils (3, 5) mit Verstar-
kungsteil (3) und Abtriebsteil (5) aufweist, wobei die Zuflihrung des aufzutren-
nenden Gemischs (Feed) im mittleren Bereich des Zulaufteils (2, 4), die Abfih-
rung der Hochsiederfraktion tber Sumpf (Sumpfabzug C), die Abflihrung der
Leichtsiederfraktion Gber Kopf (Kopfabzug A) und die Abflihrung der Mittelsieder-
fraktion aus dem mittleren Bereich des Entnahmeteils (3, 5) (Seitenabzug B) er-
folgt.

4.  Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass die Trennwandkolonne 30 bis 100 theoretische Trennstufen aufweist bzw.
die Trennwandkolonnen jeweils 30 bis 100 theoretische Trennstufen aufweisen.

5.  Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass es sich bei dem Gemisch enthaltend Ethylenamine um ein Produkt, erhalten
durch Umsetzung von MEOA mit Ammoniak und nachfolgender teilweiser oder
vollstandiger Abtrennung von Ammoniak und Wasser, handelt.

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass das Gemisch enthaltend Ethylenamine in einer Trennwandkolonne aufge-
arbeitet wird, in der EDA als Kopfprodukt und PIP als Seitenabzugsstrom ge-
wonnen wird, wobei der Betriebsdruck 0,1 bis 5 bar betrégt.

7.  Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass nach der Abtrennung von EDA und PIP in einer Trennwandkolonne weiter
aufgearbeitet wird, in der MEOA als Kopfprodukt gewonnen wird und DETA als
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Seitenabzugsstrom gewonnen wird, wobei der Betriebsdruck 0,01 bis 2,5 bar be-
tragt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass nach der Abtrennung von EDA, PIP, MEOA und DETA in einer Trennwand-
kolonne weiter aufgearbeitet wird, in der AEEA als Seitenabzugsstrom gewonnen
wird, wobei der Betriebsdruck 0,001 bis 1,0 bar betragt.

Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch, dadurch gekennzeichnet, dass
das Sumpfprodukt der Trennwandkolonne zur Gewinnung von AEEA in einer o-
der mehreren weiteren konventionelien Destillationskolonnen zur Aufkonzentrie-
rung und Reinigung weiterer, hoher siedender Ethylenamine und/oder Ethylena-
minoalkohole weiter aufgearbeitet wird.

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass der Sumpfstrom der
Trennwandkolonne in weiteren konventionellen Destillationskolonnen weiter auf-
gearbeitet wird, wobei zuerst MEOA in einer Destillationskolonne als Kopfprodukt
gewonnen wird und aus dem Sumpfstrom dieser Kolonne in der nachsten Kolon-
ne DETA als Kopfprodukt gewonnen wird, und der Sumpfstrom dieser Kolonne
einer oder mehreren weiteren konventionellen Kolonnen zugefihrt wird, um
AEEA zu gewinnen, oder der Sumpfstrom dieser Kolonne einer Trennwandko-
lonne zugefihrt wird, in der AEEA als Seitenabzugsstrom gewonnen wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das
Gemisch enthaltend Ethylenamine einer konventionellen Destillationskolonne zu-
geflihrt wird, in der ein EDA/PIP-Gemisch als Kopfprodukt gewonnen wird, und in
einer weiteren konventionellen Kolonne in EDA und PIP aufgetrennt wird, und
der Sumpfstrom dieser Kolonne in einer Trennwandkolonne weiter aufgearbeitet
wird, so dass MEOA als Kopfprodukt gewonnen wird und DETA als Seitenab-
zugsstrom anféllt, und der Sumpfstrom dieser Trennwandkolonne einer oder
mehreren konventionellen Destillationskolonnen zugefuhrt wird, um AEEA zu
gewinnen, oder der Sumpfstrom dieser Trennwandkolonne einer weiteren
Trennwandkolonne zugefiihrt wird, in der AEEA als Seitenabzugsstrom gewon-
nen wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 6 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass
der obere gemeinsame Kolonnenbereich (1) der Trennwandkolonne (TK) zur Ab-
trennung von EDA und PIP 5 bis 50 %, der Verstarkungsteil (2) des Zulaufteils
(2, 4) der Kolonne 5 bis 50 %, der Abtriebsteil (4) des Zuiaufteils der Kolonne 5
bis 50 %, der Verstarkungsteil (3) des Entnahmeteils (3, 5) der Kolonne 5 bis
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50 %, der Abtriebsteil (5) des Entnahmeteils der Kolonne 5 bis 50 %, und der
gemeinsame untere Bereich (6) der Kolonne 5 bis 50 % der Gesamtzahl der the-
oretischen Trennstufen der Kolonne aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis 9 oder 11, dadurch gekennzeichnet,
dass der obere gemeinsame Kolonnenbereich (1) der Trennwandkolonne (TK)
zur Abtrennung von MEOA und DETA 5 bis 50 %, der Verstarkungsteil (2) des
Zulaufteils (2, 4) der Kolonne 5 bis 50 %, der Abtriebsteil (4) des Zulaufteils der
Kolonne 5 bis 50 %, der Verstéarkungsteil (3) des Entnahmeteils (3, 5) der Kolon-
ne 5 bis 50 %, der Abtriebsteil (5) des Entnahmeteils der Kolonne 5 bis 50 %,
und der gemeinsame untere Bereich (6) der Kolonne 5 bis 50 % der Gesamtzahl
der theoretischen Trennstufen der Kolonne aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 8 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass
der obere gemeinsame Kolonnenbereich (1) der Trennwandkolonne (TK) zur Ab-
trennung von AEEA 5 bis 50 %, der Verstérkungsteil (2) des Zulaufteils (2, 4) der
Kolonne 5 bis 50 %, der Abtriebsteil (4) des Zulaufteils der Kolonne 5 bis 50 %,
der Verstarkungsteil (3) des Entnahmeteils (3, 5) der Kolonne 5 bis 50 %, der Ab-
triebsteil (5) des Entnahmeteils der Kolonne 5 bis 50 %, und der gemeinsame un-
tere Bereich (6) der Kolonne 5 bis 50 % der Gesamtzahl der theoretischen
Trennstufen der Kolonne aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 2 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass in
der Trennwandkolonne (TK) die Summe der Zahl der theoretischen Trennstufen
der Teilbereiche (2) und (4) im Zulaufteil 80 bis 110 % der Summe der Zahl der
Trennstufen der Teilbereiche (3) und (5) im Entnahmeteil betrégt.

Verfahren nach einem der Anspriche 6 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dass
die Zulaufstelle und die Seitenabzugsstelle der Trennwandkolonne zur Abtren-
nung von EDA und PIP hinsichtlich der Lage der theoretischen Trennstufen auf
unterschiedlicher Héhe in der Kolonne angeordnet sind, indem sich die Zulauf-
stelle um 1 bis 10 theoretische Trennstufen von der Seitenabzugsstelle unter-
scheidet.

Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis 16, dadurch gekennzeichnet, dass
die Zulaufstelle und die Seitenabzugsstelle der Trennwandkolonne zur Abtren-
nung von MEOA und DETA hinsichtlich der Lage der theoretischen Trennstufen
auf unterschiedlicher Hohe in der Kolonne angeordnet sind, indem sich die Zu-
laufstelie um 1 bis 20 theoretische Trennstufen von der Seitenabzugsstelle un-
terscheidet.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 8 bis 17, dadurch gekennzeichnet, dass
die Zulaufstelle und die Seitenabzugsstelle der Trennwandkolonne zur Abtren-
nung von AEEA hinsichtlich der Lage der theoretischen Trennstufen auf unter-
schiedlicher Héhe in der Kolonne angeordnet sind, indem sich die Zulaufstelle
um 1 bis 20 theoretische Trennstufen von der Seitenabzugsstelle unterscheidet.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 19, dadurch gekennzeichnet, dass
der durch die Trennwand (T) unterteilte Teilbereich der Kolonne (TK) bestehend
aus den Teilbereichen 2, 3, 4 und 5 oder Teilen davon mit geordneten Packun-
gen oder Fullkdrpern bestlickt ist und die Trennwand in diesen Teilbereichen
wéarmeisolierend ausgefiihrt ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 19, dadurch gekennzeichnet, dass
der durch die Trennwand (T) unterteilte Teilbereich der Kolonne (TK) bestehend
aus den Teilbereichen 2, 3, 4 und 5 oder Teilen davon mit Bdden bestickt ist und
die Trennwand in diesen Teilbereichen warmeisolierend ausgefihrt ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 20, dadurch gekennzeichnet, dass
die Mittelsiederfraktion an der Seitenabzugsstelle in fllissiger Form entnommen
wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 20, dadurch gekennzeichnet, dass
die Mittelsiederfraktion an der Seitenabzugsstelle gasférmig entnommen wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 22, dadurch gekennzeichnet, dass
der Briidenstrom am unteren Ende der Trennwand (T) durch die Wahl und/oder
Dimensionierung der Trenneinbauten und/oder den Einbau druckverlusterzeu-
gender Vorrichtungen, beispielsweise von Blenden, so eingestellt wird, dass das
Verhéltnis des Briidenstroms im Zulaufteil zu dem des Entnahmeteils 0,8 bis 1,2,
betragt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 23, dadurch gekennzeichnet, dass
die aus dem oberen gemeinsamen Bereich (1) der Kolonne ablaufende Flissig-
keit in einem in der Kolonne oder auBerhalb der Kolonne angeordneten Auffang-
raum gesammelt und gezielt durch eine Festeinstellung oder Regeiung am obe-
ren Ende der Trennwand (T) so aufgeteilt wird, dass das Verhéltnis des Flussig-
keitsstroms zum Zulaufteil zu dem zum Entnahmeteil 0,1 bis 1,0 betragt.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 24, dadurch gekennzeichnet, dass
die Fliissigkeit auf den Zulaufteil (Feed) Uber eine Pumpe gefbrdert oder Gber ei-
ne statische Zulaufhéhe von mindestens 1 m mengengeregelt aufgegeben wird
und die Regelung so eingestelit wird, dass die auf den Zulaufteil aufgegebene
Flussigkeitsmenge nicht unter 30 % des Normalwertes sinken kann.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 25, dadurch gekennzeichnet, dass
die Aufteilung der aus dem Teilbereich 3 im Entnahmeteil der Kolonne ablaufen-
den Fliissigkeit auf den Seitenabzug und auf den Teilbereich 5 im Entnahmeteil
der Kolonne durch eine Regelung so eingestellt wird, dass die auf den Teilbe-
reich 5 aufgegebene Flissigkeitsmenge nicht unter 30 % des Normalwertes sin-
ken kann.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass die Trennwandkolonne (TK) am oberen und unteren Ende der Trennwand
(T) Probenahmeméglichkeiten aufweist und aus der Kolonne kontinuierlich oder
in zeitlichen Absténden fliissig oder gasférmig Proben entnommen und hinsicht-
lich threr Zusammensetzung untersucht werden.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass das Aufteilungsverhaltnis der Flussigkeit am oberen Ende der Trennwand
(T) so eingestellt wird, dass die Konzentration an denjenigen Komponenten der
Hochsiederfraktion, fur die im Seitenabzug ein bestimmter Grenzwert fur die
Konzentration erzielt werden soll, in der Flussigkeit am oberen Ende der Trenn-
wand 5 bis 75 % des Wertes ausmacht, der im Seitenabzugsprodukt erzielt wer-
den soll, und die Flussigkeitsaufteilung dahingehend eingestellt wird, dass bei
héheren Gehalten an Komponenten der Hochsiederfraktion mehr und bei niedri-
geren Gehalten an Komponenten der Hochsiederfraktion weniger Flissigkeit auf
den Zulaufteil geleitet wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 28, dadurch gekennzeichnet, dass
die Heizleistung im Verdampfer so eingestellt wird, dass die Konzentration an
denjenigen Komponenten der Leichtsiederfraktion, fiir die im Seitenabzug ein
bestimmter Grenzwert fiir die Konzentration erzielt werden soll, am unteren Ende
der Trennwand (T) so eingestellt wird, dass die Konzentration an Komponenten
der Leichtsiederfraktion in der Flissigkeit am unteren Ende der Trennwand 10
bis 99 % des Wertes ausmacht, der im Seitenabzugsprodukt erzielt werden soll,
und die Heizleistung dahingehend eingestellt wird, dass bei héherem Gehalt an
Komponenten der Leichtsiederfraktion die Heizleistung erhéht und bei niedrige-
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rem Gehalt an Komponenten der Leichtsiederfraktion die Heizleistung verringert
wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 29, dadurch gekennzeichnet, dass
die Destillatentnahme temperaturgeregelt erfolgt und als Regeltemperatur eine
Messstelle im Teilbereich 1 der Kolonne verwendet wird, die um 2 bis 20 theore-
tische Trennstufen unterhalb des oberen Endes der Kolonne angeordnet ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 30, dadurch gekennzeichnet, dass
die Entnahme des Sumpfprodukts temperaturgeregelt erfolgt und als Regeltem-
peratur eine Messstelle im Teilbereich 6 der Kolonne verwendet wird, die um 2
bis 20, theoretische Trennstufen oberhalb des unteren Endes der Kolonne ange-
ordnet ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 3 bis 31, dadurch gekennzeichnet, dass
die Entnahme des Seitenprodukis im Seitenabzug standgeregelt erfolgt und als
RegelgroBe der Flussigkeitsstand im Verdampfer verwendet wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass anstelle einer Trennwandkolonne eine Zusammenschaltung von zwei Des-
tillationskolonnen in Form einer thermischen Kopplung verwendet wird.

Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch, dadurch gekennzeichnet, dass
beide thermisch gekoppelten Destillationskolonnen jeweils mit einem eigenen
Verdampfer und Kondensator ausgestattet sind.

Verfahren nach einem der beiden vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die beiden thermisch gekoppelten Kolonnen bei verschiedenen
Driicken betrieben werden und in den Verbindungsstrémen zwischen den beiden
Kolonnen nur Fllssigkeiten geférdert werden.

Verfahren nach einem der drei vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Sumpfstrom der ersten Kolonne in einem zuséatzlichen Ver-
dampfer teilweise oder volistandig verdampft wird und anschlieBend der zweiten
Kolonne zweiphasig oder in Form eines gasférmigen und eines fllssigen Stro-
mes zugefihrt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass der Zulaufstrom zur Kolonne (Feed) teilweise oder vollstandig vorverdampft
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wird und der Kolonne zweiphasig oder in Form eines gasférmigen und eines fliis-
sigen Stromes zugefihrt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass die Trennwand nicht in die Kolonne eingeschweiBt ist, sondern in Form von
lose gesteckten und adaquat abgedichteten Teilsegmenten gestaltet ist.

Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch, dadurch gekennzeichnet, dass
die lose Trennwand interne Manniécher oder herausnehmbare Segmente besitzt,
die es erlauben, innerhalb der Kolonne von einer Seite der Trennwand auf die
andere Seite zu gelangen.

Verfahren nach einem der Ansprliche 3 bis 39, dadurch gekennzeichnet, dass
die Flussigkeitsverteilung in den einzelnen Teilbereichen der Kolonne (TK) ge-
zielt ungleichmaBig eingestellt werden kann.

Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch, dadurch gekennzeichnet, dass
in den Teilbereichen 2 und 5 die Flissigkeit verstéarkt im Wandbereich aufgege-
ben wird und in den Teilbereichen 3 und 4 die Flissigkeit reduziert im Wandbe-
reich aufgegeben wird.



WO 2005/037769 PCT/EP2004/011584

FIG.1 "2

Warmeabfuhr

TK YV

»_>Kopfabzug (A)

Seitenabzug (B)

Warmezufuhr

»— > Sumpfabzug (C)




WO 2005/037769 PCT/EP2004/011584

FIG.2 “

EDA f

von der
Synthese ™
kommend

NH, H,0
Abtren- Abtren-
nung  nung

Zur weiteren
Aufarbeitung

EDA/PIP MEOA/DETA AEEA
Abtrennung Abtrennung Abtrennung



INTERNATIONAL SEARCH REPORT

Inteml Application No

PCT/EP2004/011584

CLASSIFICATION OF SUBJECT M

According to international Patent Classification (IPC) or to both national classification and IPC

A. ATTER
IPC 7 C07C209/84 C07C209/86 B01D3/32 B01J19/32 C07D295/02

B. FIELDS SEARCHED

Minimum documentation searched (classification system followed by classification symbols)

IPC 7 CO7C BO1D BOlJ CO7D

Documentation searched other than minimum documentation to the extent that such documents are included in the fields searched

EPO-Internal, WPI Data, PAJ, CHEM ABS Data

Electronic data base consulted during the international search (name of data base and, where practical, search terms used)

C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT

Category ° | Citation of document, with indication, where appropriate, of the relevant passages

Relevant to claim No.

E US 2004/220406 Al (LANG ET AL.)

4 November 2004 (2004-11-04)

the whole document

Y DE 199 33 850 Al (BASF AG)

25 January 2001 (2001-01-25)

*Seite 2, Zeilen 55-60 und Seite 3, Zeilen
29-43%

Y KAIBEL G: "DISTILLATION COLUMNS WITH
VERTICAL PARTITIONS"

CHEMICAL ENGINEERING AND TECHNOLOGY,
WEINHEIM, DE,

vol. 10, 1987, pages 92-98, XP002939161
ISSN: 0930-7516

the whole document

1-41

1-41

1-41

Further documents are listed in the continuation of box C. Patent family members are listed in annex.

° Special categories of cited documents :

“A" document defining the general state of the art which is not
considered to be of particular relevance

"E" earlier document but published on or after the international

invention

which is cited to establish the publication date of another
citation or other special reason {as specified)

"T" later document published after the international filing date
or priority date and not in conflict with the application but
cited to understand the principle or theory underlying the

filing dat "X" document of particular relevance; the claimed invention
lling date cannot be considered novel or cannot be considered to
“L" document which may throw doubts on priority claim(s) or involve an inventive step when the document is taken alone

"Y" document of particular relevance; the claimed invention
cannot be considered to involve an inventive step when the

"0" document referring to an oral disclosure, use, exhibition or document is combined with one or more other such docu—
other means - ments, such combination being obvious to a person skilled
"P* document published prior to the international filing date but in the art.
later than the priority date claimed "&" document member of the same patent family
Date of the actual completion of the intemational search Date of mailing of the international search report
8 March 2005 18/03/2005
Name and mailing address of the ISA Authorized officer
European Patent Office, P.B. 5818 Patentlaan 2
NL — 2280 H)V Rijswijk
Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl,
Fax: (+31-70) 340-3016 Lorenzo Varela, M.J.

Form PCT/ISA/210 (second sheet) (January 2004)




INTERNATIONAL SEARCH REPORT

Inter‘nal Application No

PCT/EP2004/011584

C.(Continuation) DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT

Category °

Citation of document, with indication, where appropriate, of the relevant passages

Relevant to claim No.

Y

LESTAK ET AL: "ADVANCED DISTILLATION
SAVESE"

CHEMICAL ENGINEERING, MCGRAW-HILL, ALBANY,
NY, US,

vol. 7, July 1997 (1997-07), pages 72-76,
XP001156299

ISSN: 0009-2460

*Seite 72, Absatz 3-Absatz 5; Abbildung 3%
SCHULTZ M A ET AL: "REDUCE COSTS WITH
DIVIDING-WALL COLUMNS"

CHEMICAL ENGINEERING PROGRESS, AMERICAN
INSTITUTE OF CHEMICAL ENGINEERS. NEW YORK,
us,

vol. 98, no. 5, May 2002 (2002-05), pages
64-71, XP001106017

ISSN: 0360-7275

xSeite 65, rechte Spalte, Absatz 3-Seite
66, linke Spalte, Absatz 4; Tabelle 1x

1-41

1-41

Form PCT/ASA/210 (continuation of second sheet) {January 2004)




INTERNATIONAL SEARCH REPORT

Information on patent family members

Intm Application No

PCT/EP2004/011584
Patent document Publication Patent family Publication
cited in search report date member(s) date

US 2004220406 Al 04-11-2004 DE 10319159 Al 18-11-2004
EP 1473068 Al 03-11-2004
JP 2004323526 A 18-11-2004
DE 19933850 Al 26-01-2001 AT 213739 T 15-03-2002
DE 50000116 D1 04-04-2002
EP 1070717 Al 24-01-2001
ES 2173064 T3 16-10-2002
JP 2001064281 A 13-03-2001
us 6627756 Bl 30-09-2003

Form PCT/ISA/210 (patent family annex) (January 2004)




INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT

l@'nales Aktenzeichen

PCT/EP2004/011584

KLA?SIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANDES

A.
IPK 07C209/84  C07C209/86  B01D3/32 B01J19/32 C07D295/02

Nach der Internationalen Patentklassifikation (IPK) oder nach der nationalen Klassifikation und der IPK

B. RECHERCHIERTE GEBIETE

Recherchierter Mindestpriifstoff (Klassifikationssystem und Klassifikationssymbole )

IPK 7 CO7C BO1D BOlJ CO7D

Recherchierte aber nicht zum Mindestprifstoff gehdrende Veréffentlichungen, soweit diese unter die recherchierten Gebiete failen

Wahrend der internationalen Recherche konsultierte elektronische Datenbank (Name der Datenbank und evtl. verwendete Suchbegriffe)

EPO-Internal, WPI Data, PAJ, CHEM ABS Data

C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN

Kategorie® | Bezeichnung der Veroffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile Betr. Anspruch Nr.

E US 2004/220406 A1 (LANG ET AL.)
4. November 2004 (2004-11-04)
das ganze Dokument

1-41

Y DE 199 33 850 Al (BASF AG)

25. Januar 2001 (2001-01-25)

*Seite 2, Zeilen 55-60 und Seite 3, Zeijlen
29-43%

1-41

Y KAIBEL G: "DISTILLATION COLUMNS WITH
VERTICAL PARTITIONS"

CHEMICAL ENGINEERING AND TECHNOLOGY,
WEINHEIM, DE,

Bd. 10, 1987, Seiten 92-98, XP002939161
ISSN: 0930-7516

das ganze Dokument

1-41

Weitere Veroffentlichungen sind der Fortsetzung von Feld C zu
entnehmen

Siehe Anhang Patentfamilie

° Besondere Kategorien von angegebenen Verdffentlichungen

"A" Verdffentlichung, die den allgemeinen Stand der Technik definiert,
aber nicht als besonders bedeutsam anzusehen ist

"E" é&lteres Dokument, das jedoch erst am oder nach dem internationalen
Anmeldedatum verdffentlicht worden ist

"L" Veroffentlichung, die geeignet ist, einen Priorititsanspruch zweifelhaft er—

"T" Spétere Veroffentlichung, die nach dem intemationalen Anmeldedatum
oder dem Prioritatsdatum verdffentlicht worden ist und mit der
Anmeldung nicht kollidiert, sondern nur zum Verstandnis des der
Erfindung zugrundeliegenden Prinzips oder der ihr zugrundeliegenden
Theorie angegeben ist

"X" Verbifentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
kann allein autgrund dieser Verdffentlichung nicht als neu oder auf

scheinen zu lassen, oder durch die das Veroffentlichungsdatum einer

soll oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie
ausgefuhrt)
"0" Verdfientlichung, die sich auf eine mindliche Offenbarung,
eine Benutzung, eine Ausstellung oder andere MaBnahmen bezieht
"P" Veréifentlichung, die vor dem intermnationalen Anmeldedatum, aber nach
dem beanspruchten Prioritdtsdatum veréffentlicht worden ist

anderen im Recherchenbericht genannten Veréffentlichung belegt werden «

erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden

Y" Verffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
kann nicht als auf erfinderischer Tétigkeit beruhend betrachtet
werden, wenn die Verdffentlichung mit einer oder mehreren anderen
Veréffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und
diese Verbindung fiir einen Fachmann naheliegend st

"&" Verdffentlichung, die Mitglied derselben Patentfamilie ist

Datum des Abschlusses der internationalen Recherche

8. Marz 2005

Absendedatum des internationalen Recherchenberichts

18/03/2005

Name und Postanschrift der Internationalen Recherchenbehtrde

Europdisches Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2
NL — 2280 HV Rijswijk

Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl,
Fax: (+31-70) 340-3016

Bevoliméchtigter Bediensteter

Lorenzo Varela, M.J.

Formblatt PCT/ISA/210 (Blatt 2) (Januar 2004)




INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT

lnt:r’;ales Aktenzeichen

PCT/EP2004/011584

C.(Fortsetzung) ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN

Kategorie®

Bezeichnung der Verbffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile

Betr. Anspruch Nr.

Y

LESTAK ET AL: "ADVANCED DISTILLATION
SAVESE"

CHEMICAL ENGINEERING, MCGRAW-HILL, ALBANY,
NY, US,

Bd. 7, Juli 1997 (1997-07), Seiten 72-76,
XP001156299

ISSN: 0009-2460

*Seite 72, Absatz 3-Absatz 5; Abbildung 3%
SCHULTZ M A ET AL: "REDUCE COSTS WITH
DIVIDING-WALL COLUMNS"

CHEMICAL ENGINEERING PROGRESS, AMERICAN
INSTITUTE OF CHEMICAL ENGINEERS. NEW YORK,
us,

Bd. 98, Nr. 5, Mai 2002 (2002-05), Seiten
64-71, XP001106017

ISSN: 0360-7275

*Sejte 65, rechte Spalte, Absatz 3-Seite
66, Tinke Spalte, Absatz 4; Tabelle 1%

1-41

1-41

Formblatt PCT/ISA/210 (Fortsetzung von Blatt 2) {(Januar 2004)




INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT ‘:
) . . o achs Inten ales Aktenzeichen
Angaben zu Veréffentlichungen, die zur selben Patentfamilie gehtren PCT/EP2004/0 1 1584
Im Recherchenbericht Datum der Mitglied(er) der Datum der

angeflhrtes Patentdokument Veréffentlichung Patentfamilie Veréffentlichung
US 2004220406 Al 04-11-2004 DE 10319159 Al 18-11-2004
EP 1473068 Al 03-11-2004
JP 2004323526 A 18-11-2004
DE 19933850 Al 25-01-2001 AT 213739 T 15-03-2002
DE 50000116 D1 04-04-2002
EP 1070717 Al 24-01-2001
ES 2173064 T3 16-10-2002
JP 2001064281 A 13-03-2001
us 6627756 Bl 30-09-2003

Formblatt PCT/ISA/210 (Anhang Patentfamilie) (Januar 2004)




	Abstract
	Bibliographic
	Description
	Claims
	Drawings
	Search_Report

