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(54) Title: METHOD FOR THE SEPARATION BY DISTILLATION OF PURE TRIOXANE

(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR DESTILLATIVEN ABTRENNUNG VON REIN-TRIOXAN
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(57) Abstract: The invention relates to a method for the separation by distillation of pure trioxane from a supply flow (I) containing
trioxane in a mass proportion of at least 50 wt. % in relation to the total weight of the supply flow (I), in addition to formaldehyde
and water. Said method is characterised in that the supply flow (I) and another flow (II) which contains water but does not contain
any constituents foreign to the supply flow, are supplied to a dividing wall column (TWKT1) comprising an essentially perpendicular
dividing wall TW which divides the inside of the column into a supply region (Al), a delivery region (B1), an upper common
column region (C1), and a lower common column region (D1). A bottom flow (IIT) containing pure trioxane and a lateral flow (IV)
containing pure water are removed from the delivery region (B1), at the first dividing wall column (TWK1).

[Fortsetzung auf der niichsten Seite]
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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur destillativen Abtrennung von Rein-Trioxan aus einem Einsatz-
strom (I), enthaltend Trioxan in einem Massenanteil von mindestens 50 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des Einsatzstromes
(D, und daneben Formaldehyd und Wasser, dadurch gekennzeichnet, dass der Einsatzstrom I sowie ein weiterer wasserhaltiger Strom
(IT), der keine Einsatzstrom-fremden Komponenten enthilt, einer Trennwandkolonne (TWK1) mit einer im Wesentlichen senkrecht
angeordneten Trennwand TW, die den Kolonneninnenraum in einen Zufiihrbereich (A1), einen Entnahmebereich (B1), einen oberen
gemeinsamen Kolonnenbereich (C1) und einen unteren gemeinsamen Kolonnenbereich (D1) aufteilt, zugefiihrt werden, und dass
aus der ersten Trennwandkolonne (TWK1) ein Sumpfstrom (III), enthaltend Rein-Trioxan und ein Seitenstrom (IV) auf dem Ent-
nahmebereich (B1), enthaltend reines Wasser, abgezogen werden.
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Verfahren zur destillativen Abtrennung von Rein-Trioxan
Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur destillativen Abtrennung von Rein-Trioxan aus
einem Einsatzstrom, enthaltend Trioxan, Formaldehyd und Wasser.

Trioxan wird in der Regel durch Reaktivdestillation von wassriger Formaldehydlésung
in Gegenwart saurer Katalysatoren hergestellt. Aus dem neben Trioxan Formaldehyd
und Wasser enthaltenden Destillat wird anschlieBend das Trioxan mit halogenierten
Kohlenwasserstoffen, wie Methylenchlorid oder 1,2-Dichlorethan, oder anderen, mit
Wasser nicht mischbaren Lésungsmitteln, extrahiert.

Die DE-A 1 668 867 beschreibt ein Verfahren zur Abtrennung von Trioxan aus Wasser,
Formaldehyd und Trioxan enthaltenen Gemischen durch Extraktion mit einem organi-
schen Ldésungsmittel. Dabei wird eine aus zwei Teilstrecken bestehende Extraktions-
strecke an einem Ende mit einem Ublichen organischen, mit Wasser praktisch nicht
mischbaren Extraktionsmittel fir Trioxan beschicki, am anderen Ende mit Wasser.
Zwischen den beiden Teilstrecken wird das zu trennende Destillat der Trioxan-
Synthese zufiihrt. Auf der Seite der Lésungsmittelzufiihrung wird dann eine wassrige
Formaldehydiésung und auf der Seite der Wasserzufiihrung eine praktisch formalde-
hydfreie Losung von Trioxan in dem L&sungsmittel erhalten. In einem Beispiel wird das
bei der Trioxan-Synthese entstandene Destillat aus 40 Gew.-% Wasser, 35 Gew.-%
Trioxan und 25 Gew.-% Formaldehyd in den Mittelteil einer Pulsationskolonne eindo-
siert, am oberen Kolonnenende Methylenchlorid und am unteren Kolonnenende Was-
ser zugeflUhrt. Dabei wird am unteren Kolonnenende eine etwa 25 gew.-%ige Lésung
von Trioxan in Methylenchlorid und am oberen Kolonnenende eine etwa 30 gew.-%ige
wassrige Formaldehydldsung erhalten.

Nachteil dieser Verfahrensweise ist der Anfall an Extraktionsmittel, welches aufgerei-
nigt werden muss. Bei den verwendeten Extraktionsmitteln handelt es sich zum Teil um
Gefahrenstoffe (T oder T*-Stoffe im Sinne der deutschen Gefahrenstoffverordnung),
deren Handhabung besondere VorsichtsmafBnahmen erfordert.

Die DE-A 197 32 291 beschreibt ein Verfahren zur Abtrennung von Trioxan aus einem
waéssrigen Gemisch, das im Wesentlichen aus Trioxan, Wasser und Formaldehyd be-
steht, bei dem man dem Gemisch Trioxan durch Pervaporation entzieht und das an
Trioxan angereicherte Permeat durch Rektifikation in Trioxan und ein azeotropes Ge-
misch aus Trioxan, Wasser und Formaldehyd trennt. In dem Beispiel wird ein wéssri-
ges Gemisch bestehend aus 40 Gew.-% Trioxan, 40 Gew.-% Wasser und 20 Gew.-%
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Formaldehyd in einer ersten Destillationskolonne unter Normaldruck in ein Was-
ser/Formaldehyd-Gemisch und in ein azeotropes Trioxan/Wasser/Formaldehyd-
Gemisch getrennt. Das azeotrope Gemisch wird in eine Pervaporationseinheit geleitet,
welche eine Membran aus Polydimethylsiloxan mit einem hydrophoben Zeolithen ent-
halt. Das mit Trioxan angereicherte Gemisch wird in einer zweiten Destillationskolonne
unter Normaldruck in Trioxan und wiederum in ein azeotropes Gemisch aus Trioxan,
Wasser und Formaldehyd aufgetrennt. Dieses azeotrope Gemisch wird vor die Perva-
porationsstufe zurtickgefiihrt.

Nachteilig an dieser Verfahrensweise sind die sehr hohen Investitionen fir die Perva-
porationseinheit.

Aus der nicht vorverédffentlichten deutschen Patentanmeldung DE 103 61 516/ ist ein
Verfahren zur destillativen Abtrennung von Trioxan aus Trioxan/Formaldehyd/Wasser-
Gemischen bekannt, dass ohne Exiraktions- oder Pervaporationsschritte auskommt.
Das Verfahren benétigt jedoch fiir die Abtrennung von reinem Trioxan und reinem Wa-
ser aus dem Produktgemisch aus einem Trioxan-Synthesereaktor eine Anlage mit drei
Destillationskolonnen.

Es war demgegeniiber Aufgabe der Erfindung, dieselbe Trennaufgabe, d.h. die Ab-
trennung von Rein-Trioxan und von reinem Wasser aus einem Trio-
xan/Formaldehyd/Wasser-Gemisch mit einer geringen Anzahl an Trennkolonnen und
entsprechend mit niedrigeren Investitions- und Betriebskosten zu gewéhrleisten.

Die Aufgabe wird durch ein Verfahren zur destillativen Abtrennung von Rein-Trioxan
aus einem Einsatzstrom, enthaltend Trioxan in einem Massenanteil von mindestens 50
Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des Einsatzstromes und daneben Formal-
dehyd und Wasser, geldst, dass dadurch gekennzeichnet ist, dass der Einsatzstrom
sowie ein weiterer wasserhaltiger Strom, der keine Einsatzstrom-fremden Komponen-
ten enthélt, einer ersten Trennwandkolonne mit einer in Kolonnenléngsrichtung ange-
ordneten Trennwand, die den Kolonneninnenraum in einen Zufihrbereich, einen Ent-
nahmebereich, einen oberen gemeinsamen Kolonnenbereich und einen unteren ge-
meinsamen Kolonnenbereich aufteilt, zugefiihrt werden, und dass aus der ersten
Trennwandkolonne ein Sumpfstrom, enthaltend Rein-Trioxan und ein Seitenstrom aus
dem Entnahmebereich, enthaltend reines Wasser, abgezogen werden.

Es wurde gefunden, dass es mdglich ist, ein Trioxan/Formaldehyd/Wasser-
Einsatzgemisch, vorausgesetzt, dieses enthalt einen relativ hohen Gewichtsanteil von
mindestens 50 Gew.-%, bevorzugt von 60 bis 80 Gew.-% Trioxan, in einer einzigen
Kolonne unter Erhalt von Rein-Trioxan und reinem Wasser aufzutrennen.
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Dabei wird als Rein-Trioxan vorliegend ein Strom verstanden, der mindestens 97,5
Gew.-%, bevorzugt mindestens 99 Gew.-%, oder 99,9 Gew.-% Trioxan enthalt und als
reines Wasser ein Strom mit einem Wassergehalt von mindestens 95,0 Gew.-%, be-
vorzugt von mindestens 99,0 Gew.-%.

Als Reinst-Trioxan wird ein Strom bezeichnet, der mindestens 99,95 Gew.-% oder
99,96 Gew.-% oder auch 99,99 Gew.-% Trioxan enthalt.

Indem ein weiterer wasserhaltiger, keine Einsatzstrom-fremden Komponenten enthal-
tender Strom zugefiihrt wird, ist es moglich, die vom Azeotrop der Binarseite Trio-
xan/Wasser in Richtung des leichtestsiedenden terndren Azeotrops Trio-
xan/Formaldehyd/Wasser verlaufende Grenzdestillationslinie in Richtung reinen Was-
sers zu Uberschreiten.

Im erfindungsgeméBen Trennverfahren wird eine Trennwandkolonne eingesetzt, d.h.
eine Destillationskolonne mit einer in Kolonnenlangsrichtung angeordneten Trenn-
wand, die in Teilbereichen der Kolonne eine Vermischung von Flissigkeits- und Bri-
denstrémen verhindert und die den Kolonneninnenraum in einen Zufiihrbereich, einen
Entnahmebereich, einen oberen gemeinsamen Kolonnenbereich und einen unteren
gemeinsamen Kolonnenbereich auftrennt.

Trennwandkolonnen sind bekannt und beispielsweise in EP-A 0 122 367, EP-A 0 126
288 oder EP-A 0 133 510 beschrieben.

In einer wirtschaftlich vorteilhaften Ausfiihrungsform wird die Trennwand nicht in die
Kolonne eingeschweiBt, sondern in Form von lose gesteckten und adéquat abgedichte-
ten Teilsegmenten ausgestaltet.

Die lose Trennwand weist vorteilhaft interne Mannlécher oder herausnehmbare Seg-
mente auf, die es erlauben, innerhalb der Kolonne von einer Seite der Trennwand auf
die andere Seite derselben zu gelangen.

In einer Ausfihrungsform kann die Flissigkeitsverteilung in den einzelnen Teilberei-
chen der ersten und/oder zweiten Trennwandkolonne gezielt ungleichméBig eingestellt
werden. Insbesondere kann die FlUssigkeit im Verstarkungsteil des Zuflhrbereichs
und/oder des Entnahmebereichs verstarkt im Wandbereich und im Abtriebsteil des
Zufithrbereiches und/oder des Entnahmebereiches reduziert im Wandbereich der
Trennwand aufgegeben werden.
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Auf den Zufiihrbereich der ersten Trennwandkolonne, bevorzugt im mittleren Teil der-
selben, wird ein Trioxan/Formaldehyd/Wasser-Einsatzstrom, enthaltend mindestens 50
Gew.-% Trioxan, bezogen auf das Gesamtgewicht des Einsatzstromes, aufgegeben.

Bevorzugt setzt sich der Einsatzstrom wie folgt zusammen: 60 bis 80 Gew.-% Trioxan,
10 bis 30 Gew.-% Wasser, 3 bis 20 Gew.-% Formaldehyd und gegebenenfalls
daneben noch bis 15 Gew.-% Leichtsieder, ausgewahlt aus einem oder mehreren der
nachfolgend aufgefihrten Stoffe: Methylformiat, Methylal, Dimethoxydimethylether,
Methanol, Ameisenséure sowie weitere Halb- und Vollacetale.

Der ersten Trennwandkolonne wird darliber hinaus ein weiterer wasserhaltiger Strom
zugefiihr, der keine Einsatzstrom-fremden Komponenten enthélt, und dessen Wasser-
gehalt bevorzugt mindestens 10 Gew.-%, insbesondere mindestens 50 Gew.-%, be-
tragt.

Vorteilhaft kann der Einsatzstrom durch Aufkonzentrieren eines Roh-Trioxan-Stromes,
der als Reaktoraustrag aus einem Trioxan-Synthesereaktor anféllt, durch Abtrennung
von Leichtsiedern und Schwersiedern auf einen Trioxangehalt von mindestens 50
Gew.-%, bevorzugt von mindestens 60 Gew.-%, weiter bevorzugt von mindestens 70
Gew.-%, erhalten werden.

Das vorliegende Verfahren ist nicht eingeschrankt beziglich der konkreten Verfahrens-
fuhrung im Trioxan-Synthesereaktor. Der in der Trioxansynthese anfallende Roh-
Trioxan-Strom weist im Allgemeinen die nachfolgende Zusammensetzung auf: 55 bis
85 Gew.-% Formaldehyd, 15 bis 35 Gew.-% Wasser, 1,0 bis 30 Gew.-% Trioxan und
daneben Leichtsieder und Schwersieder. Vorliegend werden als Leichtsieder Substan-
zen bezeichnet, deren Siedepunkt niedriger liegt als der Siedepunkt von reinem Trio-
xan und als Schwersieder Substanzen, deren Siedepunkt héher liegt als der Siede-
punkt von reinem Trioxan. Leichtsieder sind vorliegend insbesondere Methylal, Metha-
nol und Methylformiat und Schwersieder insbesondere Dimethoxydimethylether und
Ameisensaure.

Der Roh-Trioxan-Strom wird bevorzugt einer Trennwandkolonne im Zufiihrbereich der-
selben zugefiihrt und aus dem Entnahmebereich derselben ein an Trioxan aufkonzent-
rierter Seitenstrom abgezogen, der als Einsatzstrom in die erste Trennwandkolonne
geflhrt wird.

In der zweiten Trennwandkolonne werden (iber Kopf Leichtsieder abgetrennt und dber
Sumpf ein Schwersieder enthaltender Strom, der bevorzugt in den Trioxan-
Synthesereaktor recycliert wird.
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Der Sumpfstrom aus der zweiten Trennwandkolonne enthélt im Allgemeinen weniger
als 1 Gew.-%, bevorzugt weniger als 0,1 Gew.-% Trioxan, besonders bevorzugt weni-
ger als 0,01 Gew.-% Trioxan. Der Sumpfstrom setzt sich beispielsweise wie folgt zu-
sammen: 65 bis 85 Gew.-% Formaldehyd, 15 bis 35 Gew.-% Wasser und 0 bis 1 Gew.-
% Trioxan.

Die zweite Trennwandkolonne zur Aufkonzentrierung des Roh-Trioxan-Stromes wird
bevorzugt bei einem Kopfdruck im Bereich von 0,10 bis 5,0 bar absolut, insbesondere
bei einem Kopfdruck im Bereich von 0,50 bis 2,50 bar absolut, betrieben.

Die erste Trennwandkolonne, aus der man Rein-Trioxan und reines Wasser abtrennt,
wird vorteilhaft bei einem hoéheren Kopfdruck als die zweite Trennwandkolonne, und
zwar bei einem um 0,1 bis 15,0 bar héheren Kopfdruck als der Kopfdruck der zweiten
Trennwandkolonne, betrieben.

Die erste und/oder die zweite Trennwandkolonne werden bevorzugt in der Weise aus-
gelegt, dass die Zahl der theoretischen Trennstufen jeweils zwischen 4 und 90, bevor-
zugt zwischen 15 und 60, liegt.

Hierbei betragt die Summe der Zahl der theoretischen Trennstufen im Zufihrbereich
bevorzugt 80 bis 120%, weiter bevorzugt 90 bis 100% der Summe der Zahl der Trenn-
stufen im Entnahmebereich der ersten und/oder der zweiten Trennwandkolonne.

Bevorzugt sind die theoretischen Trennstufen in der ersten Trennwandkolonne
und/oder in der zweiten Trennwandkolonne auf die einzelnen Kolonnenbereiche wie
folgt aufgeteilt:

- 1 bis 50%, bevorzugt 5 bis 50% der Gesamtzahl der theoretischen Trennstufen
auf den oberen gemeinsamen Kolonnenbereich,

- jeweils 1 bis 75%, bevorzugt 5 bis 50% der Gesamtzahl der theoretischen Trenn-
stufen auf den Verstérkungsteil des Zulaufbereichs und/oder den Abtriebsteil
des Zulaufbereichs und/oder den Verstarkungsteil des Entnahmebereichs
und/oder den Abtriebsteil des Entnahmebereichs und

- 1 bis 50%, bevorzugt 5 bis 50% der Gesamtzahl der theoretischen Trennstufen
auf den unteren gemeinsamen Kolonnenbereich.

In der ersten und/oder der zweiten Trennwandkolonne kénnen die Zuflihrstellen fur den
jeweiligen Einsatzstrom beziehungsweise die Entnahmestellen fir den jeweiligen Sei-
tenabzugsstrom vorzugsweise wie folgt positioniert werden:
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Die Zuflhrstelle fiir den Einsatzstrom in den Zufihrbereich der ersten Trennwandko-
lonne beziehungsweise fiir den Reaktoraustrag aus einem Trioxan-Synthesereaktor in
den Zufiihrbereich der zweiten Trennwandkolonne sind jeweils von der Seitenabzugs-
stelle aus dem Entnahmebereich der ersten Trennwandkolonne beziehungsweise der
Seitenabzugsstelle aus dem Entnahmebereich der zweiten Trennwandkolonne auf
unterschiedlicher Hohe in der Trennwandkolonne, insbesondere um 1 bis 20, bevor-
zugt um 1 bis 10 theoretische Trennstufen beabstandet, angeordnet.

Bevorzugt ist der Zufiihrbereich und/oder der Entnahmebereich de ersten Trennwand-
kolonne und/oder der zweiten Trennwandkolonne ganz oder teilweise mit geordneten
Packungen oder Fiillkérpern bestiickt. Vorteilhaft ist die Trennwand in den mit geord-
neten Packungen oder Flllkérpern bestiickten Bereichen warmeisolierend ausgefuhri.

Der Seitenentnahmestrom kann in der ersten wie auch in der zweiten Trennwandko-
lonne sowohl fliissig als auch gasférmig abgezogen werden.

Die Aufteilung des Briidenstromes am unteren Ende der Trennwand in der ersten
und/oder der zweiten Trennwandkolonne kann einer nattirlichen Verteilung unterliegen.

In einer Verfahrensalternative kann der Briidenstrom am unteren Ende der Trennwand
der ersten und/oder der zweiten Trennwandkolonne durch die Wahl und/oder Dimensi-
onierung der Trenneinbauten und/oder durch den Einbau Druckverlust erzeugender
Vorrichtungen, insbesondere von Blenden, so eingestellt werden, dass das Verhéltnis
des Briidenstromes im Zulaufbereich zum Briidenstrom im Entnahmebereich 0,5 bis
1,5, bevorzugt 0,9 bis 1,1, betragt.

Bevorzugt kann die aus dem oberen gemeinsamen Kolonnenbereich der ersten
und/oder der zweiten Trennwandkolonne ablaufende Flissigkeit in einem innerhalb
oder auBerhalb der Trennwandkolonne angeordneten Auffangraum gesammelt und
durch eine Festeinstellung oder Regelung am oberen Ende der Trennwand so aufge-
teilt werden, dass das Verhélinis des Flissigkeitsstromes zum Zulaufbereich zum
Flussigkeitsstrom zum Entnahmebereich 0,1 bis 1,0, bevorzugt 0,25 bis 0,8, betragt.

Vorteilhaft kann die Flissigkeit auf den Zulaufbereich liber eine Pumpe geférdert oder
Uber eine statische Zulaufhéhe von mindestens 1 m mengengeregelt aufgegeben wer-
den, bevorzugt Uber eine Kaskadenregelung in Verbindung mit der Flissigkeitsstand-
regelung des Auffangraumes, wobei die Regelung so eingestellt wird, dass die auf den
Zulaufbereich aufgegebene Fllssigkeitsmenge nicht unter 30% ihres Normalwertes
sinken kann.
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Die Uber den Seitenabzug des Entnahmebereiches entnommene Filssigkeitsmenge
kann vorteilhaft so geregelt werden, dass die auf den Verstérkungsteil des Entnahme-
bereiches aufgegebene Fliissigkeitsmenge nicht unter 30% ihres Normalwertes sinken
kann.

In einer Ausfiihrungsform kénnen in der ersten und/oder zweiten Trennwandkolonne
am oberen und am oberen Ende der Trennwand Probenahmeméglichkeiten vorgese-
hen sein, die es ermoglichen, aus der Trennwandkolonne kontinuierlich oder in zeitli-
chen Abstanden fliissig oder gasférmig Proben zu entnehmen und hinsichtlich ihrer
Zusammensetzung, bevorzugt gaschromatographisch, zu untersuchen.

Das Aufteilungsverhélinis der Fliissigkeit am oberen Ende der Trennwand in der ersten
und/oder zweiten Trennwandkolonne kann vorteilhaft so eingestellt werden, dass die
Konzentration an denjenigen hochsiedenden Komponenten, fir die im Seitenabzug ein
bestimmter Grenzwert fiir die Konzentration nicht (berschritten werden soll, in der
Flissigkeit am oberen Ende der Trennwand 5 bis 75%, bevorzugt 5 bis 50% des
Grenzwertes im Seitenabzug betragt und dass die Flissigkeitsaufteilung am oberen
Ende der Trennwand so eingestellt wird, dass bei héheren Gehalten an hochsiedenden
Komponenten mehr Fliissigkeit und bei niedrigeren Gehalten an hochsiedenden Kom-
ponenten weniger Fliissigkeit auf den Zulaufbereich geleitet wird.

Vorteilhaft wird die Konzentration an leichtsiedenden Komponenten, fir die im Seiten-
strom ein bestimmter Grenzwert nicht (berschritten werden soll, am unteren Ende der
Trennwand auf 10 bis 99%, bevorzugt auf 25 bis 97,5% des flr den Seitenstrom vor-
gegebenen Grenzwertes eingestellt und die Heizleistung des Sumpfverdampfers in der
Weise geregelt, dass bei einem hoheren Gehalt an leichtsiedenden Komponenten die
Heizleistung erhoht und bei einem niedrigeren Gehalt an leichtsiedenden Komponen-
ten die Heizleistung verringert wird.

Die Entnahme des Kopfstromes aus der ersten und/oder der zweiten Trennwandkolon-
ne kann vorteilhaft temperaturgeregelt erfolgen, wobei als Messtemperatur eine Mess-
stelle im oberen gemeinsamen Kolonnenbereich der ersten und/oder zweiten Trenn-
wandkolonne verwendet wird, die um 1 bis 25, bevorzugt um 1 bis 10 theoretische
Trennstufen unterhalb des oberen Endes der ersten und/oder zweiten Trennwandko-
lonne angeordnet ist.

Die Entnahme des Sumpfproduktes aus der ersten und/oder zweiten Trennwandkolon-
ne kann vorteilhaft temperaturgeregelt erfolgen, wobei als Regeltemperatur eine Mess-
stelle im unteren gemeinsamen Kolonnenbereich der ersten und/oder zweiten Trenn-
wandkolonne verwendet wird, die um 1 bis 25, bevorzugt um 2 bis 15 theoretische
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Trennstufen oberhalb des unteren Endes der ersten und/oder zweiten Trennwandko-
lonne angeordnet ist.

Bevorzugt kann die Entnahme des Seitenstromes aus dern Entnahmebereich der ers-
ten und/oder zweiten Trennwandkolonne standgeregelt erfolgen, und der Flissigkeits-
stand im Sumpfverdampfer verwendet werden.

Anstelle der ersten und/oder der zweiten Trennwandkolonne kann eine &quivalente
Anordnung von zwei thermisch gekoppelten Kolonnen verwendet werden, wobei be-
vorzugt jede der thermisch gekoppelten Kolonnen mit jeweils einem eigenen Verdamp-
fer und einem eigenen Kondensator ausgestattet ist.

Die thermisch gekoppelten Kolonnen kénnen bei unterschiedlichen Driicken betrieben
werden. Vorteilhaft werden in den Verbindungsstrdmen zwischen den beiden thermisch
gekoppelten Kolonnen nur Flussigkeiten geférdert.

Der Sumpfstrom aus der ersten der thermisch gekoppelten Kolonnen kann in einem
zusatzlichen Verdampfer teilweise oder volistandig verdampft und anschlieBend der
zweiten der thermisch gekoppelten Kolonnen zweiphasig oder in Form eines gasférmi-
gen und eines flissigen Stromes zugefiihrt werden.

Der Einsatzstrom kann teilweise oder vollstéandig vorverdampft und der ersten Trenn-
wandkolonne oder der ersten der thermisch gekoppelten Kolonnen zweiphasig oder in
Form eines gasférmigen und eines flissigen Stromes zugefiihrt werden.

In einer weiteren bevorzugten Verfahrensvariante wird lediglich eine einzige Trenn-
wandkolonne eingesetzt, die der vorstehend beschriebenen ersten Trennwandkolonne
entspricht und der somit der vorstehend beschriebene Einsatzstrom, enthaltend min-
destens 50 Gew.-% Trioxan, bezogen auf das Gesamtgewicht des Einsatzstromes,
bevorzugt im mittleren Bereich, zugefihrt wird.

Zusétzlich zu den vorstehenden Ausfihrungen zum Erhalt dieses Einsatzstromes flir
die Trennwandkolonne sind auch die nachfolgend beschriebenen Verfahrensfiihrungen
moglich:

Der Reaktionsaustrag aus dem Trioxan-Synthesereaktor wird einer ersten Destillati-
onskolonne mit mindestens 2, bevorzugt 2 bis 50 theoretischen Trennstoffen zugefihrt,
die bei einem Kopfdruck zwischen 0,1 und 2 bar absolut, bevorzugt 0,5 bis 2 bar abso-
lut, beispielsweise 1 bar absolut, betrieben wird. Der Abtriebsteil umfasst im Allgemei-
nen mindestens 25 % der Gesamtzahl der theoretischen Trennstoffe der Kolonne, be-
vorzugt 50 bis 90 %. Der Zuftihrstrom zur ersten Destillationskolonne, der der Reaktor-
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austrag aus einem vorgelagerten Trioxan-Synthesereaktor ist, enthélt im Allgemeinen
35 bis 80 Gew.-% Formaldehyd, 25 bis 45 Gew.-% Wasser und 1 bis 30 Gew.-% Trio-
xan. Dieses Gemisch wird in der ersten Destillationskolonne in einen Strom aus dem
unteren Bereich der ersten Destillationskolonne, insbesondere einen Sumpfsirom und
einen Strom aus dem oberen Bereich der ersten Destillationskolonne, insbesondere
einen Kopfstrom, aufgetrennt. Der Strom aus dem unteren Bereich der ersten Destilla-
tionskolonne enthalt im Aligemeinen 51 bis 80 Gew.-% Formaldehyd, 20 bis 49 Gew.-
% Wasser und 0 bis 1 Gew.-% Trioxan und wird vorzugsweise in den Trioxan-
Synthesereaktor recycliert. Der Strom aus dem oberen Bereich der ersten Destillati-
onskolonne enthalt im Allgemeinen 1 bis 15 Gew.-% Formaldehyd, 15 bis 35 Gew.-%
Wasser und 60 bis 80 Gew.-% Trioxan und wird einer zweiten Destillationskolonne zur
Abtrennung von Leichtsiedern zugefihrt.

Der Trioxan-Synthesereaktor kann auch mit der ersten Destillationskolonne in einer
Reaktivdestillationskolonne zusammengefasst sein. Diese kann im Abtriebsteil ein Ka-
talysator-Festbett aus einem heterogenen Katalysator enthalten. Alternativ kann die
Reaktivdestillation auch in Gegenwart eines homogenen Katalysators durchgefiihrt
werden.

Der Kopfstrom aus der ersten Destillationskolonne wird vorzugsweise einer zweiten
Destillationskolonne zur Abtrennung von Leichtsiedern zugefiihrt. Ubliche Leichtsieder,
die bei der Trioxan-Synthese und der nachfolgenden destillativen Trennung gebildet
werden kénnen, sind Methylformiat, Methylal, Dimethoxydimethylether, Trimethoxydi-
methylether, Methanol, Ameisenséure sowie weitere Halb- und Vollacetale. Die Leicht-
sieder werden vorzugsweise ber den Kopf der zweiten Destillationskolonne, welche
vorzugsweise bei einem Druck von 1 bis 2 bar betrieben wird, abgetrennt. Im Allgemei-
nen weist die Leichisieder-Abtrennkolonne mindestens 5 theoretische Trennstufen,
vorzugsweise 15 bis 50 theoretische Trennstufen auf. Vorzugsweise umfasst der Ab-
triebsteil dieser Kolonne 25 bis 90 % der theoretischen Trennstufen dieser Kolonne.

Um besonders strenge Spezifikationsanforderungen zu erfiillen, d. h. flir den Erhalt von
Trioxan mit einem Reinheitsgrad entsprechend den eingangs definierten Mindestgehal-
ten fur Reinst-Trioxan, ist es méglich, den Rein-Trioxanstrom einer weiteren dritten
Destillationskolonne zuzufiihren, die die Funktion einer Reinstkolonne hat und worin
gegeniiber Trioxan schwersiedende Komponenten abgetrennt werden. Die Trioxan-
Reinstkolonne kann insbesondere mit 5 bis 20 theoretischen Trennstufen ausgelegt
sein und bei Atmosphérendruck oder auch bei Unter- oder Uberdruck gegeniiber dem
Atmosphérendruck betrieben werden.

Bezliglich der einsetzbaren trennwirksamen Einbauten gibt es keine Einschrankungen.
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Die Trioxan-Reinstkolonne ist insbesondere mit Abtriebs- und Verstérkungsteil ausges-
tattet, es kann sich jedoch auch um eine reine Abtriebskolonne ohne Verstarkungsteil
handeln.

Aus der Trioxan-Reinstkolonne wird aus dem oberen Bereich derselben, bevorzugt
vom Kopf, ein Reinst-Trioxan enthaltender Strom abgezogen, in einem Kondensator
am Kolonnenkopf kondensiert, teilweise als Ricklauf wieder auf die Kolonne aufgege-
ben und im Ubrigen als Wertproduki-Strom abgezogen. Der Sumpfstrom aus der Trio-
xan-Reinstkolonne, der noch gegenlber Trioxan schwersiedende Komponenten ent-
hé&lt, wird vorzugsweise in den Trioxan-Synthesereaktor recycliert.

Das erhaltene Rein-Trioxan bzw. Reinst-Trioxan wird vorzugsweise zur Herstellung
von Polyoxymethylen, Polyoxymethylenderivaten wie Polyoxymethylendimethylether
und Diaminodiphenylmethan verwendet.

Die Erfindung wird im Folgenden anhand einer Zeichnung sowie eines Ausflihrungs-
beispiels néher erldutert.

Es zeigen:

Figur 1 die schematische Darstellung einer Anlage zur Durchfiihrung einer bevor-
zugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens und

Figur 2 die schematische Darstellung einer Anlage zur Durchflihrung einer weite-
ren bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgeméBen Verfahrens.

Die in Figur 1 dargestellte Anlage weist zwei Trennwandkolonnen, TWK 1 und TWK2
auf, jeweils mit einer in Kolonnenléngsrichtung angeordneten Trennwand, TW 1 und
TW 2, die den Kolonneninnenraum jeweils in einen Zufihrbereich, A1, A2, einen Ent-
nahmebereich, B1, B2, einen oberen gemeinsamen Kolonnenbereich C1, C2 und ei-
nen unteren gemeinsamen Kolonnenbereich D1, D2, aufteilen. Die Trennwandkolon-
nen TWK1 und TWK2 weisen jeweils Sumpfverdampfer und Kondensatoren am Ko-
lonnenkopf auf. Der zweiten Trennwandkolonne TWK 2 ist ein Trioxan-Synthesereaktor
R vorgeschaltet.

Eine Formaldehyd-reiche wéssrige Lésung wird dem Trioxan-Synthesereaktor zuge-
fuhrt, der als Verdampfer, Riihrbehalter, Fest- oder FlieBbettreaktor ausgebildet ist.
Aus dem Trioxan-Synthesereaktor wird ein Trioxan/Formaldehyd/Wasser-Gemisch VI
abgezogen, mit dem Riickfiihrstrom VII, der als Kopfstrom aus der ersten Trennwand-
kolonne TWK1 erhalten wird, vereinigt und auf den Zufiihrbereich A2 der zweiten
Trennwandkolonne TWK2 aufgegeben. In der zweiten Trennwandkolonne TWK2 wird
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ein formaldehydreicher Sumpfabzugsstrom V erhalten, der in den Trioxan-
Synthesereaktor R recycliert wird, sowie ein Seitenstrom, der als Einsatzstrom | auf
den Zufiihrbereich A1 der ersten Trennwandkolonne TWK1 aufgegeben wird.

Der ersten Trennwandkolonne TWK1 wird darliber hinaus ein weiterer wasserhaltiger
Strom Il an einer geeigneten Stelle derselben zugefihrt.

Aus der ersten Trennwandkolonne TWK1 wird ein Sumpfstrom Iil, enthaltend Rein-
Trioxan und ein Seitenabzugsstrom |V, enthaltend reines Wasser, abgezogen.

Nach der in Figur 2 dargestellten, besonders bevorzugten Verfahrensvariante wird ein
formaldehydreicher, wassriger Strom 1, mit einem Formaldehydgehalt von Gblicherwei-
se 50 bis 80 Gew.%, dem Trioxan-Synthesereaktor R zugefiihrt, der als Verdampfer,
Ruhrbehalter, Fest- oder FlieBbetireaktor ausgebildet ist. Das den Trioxan-
Synthesereaktor R verlassende Trioxan/Formaldehyd/Wasser-Gemisch 2 wird der ers-
ten Destillationskolonne K1 zugeflhrt und darin in einen Sumpfstrom 3, enthaltend
Formaldehyd und Wasser, sowie einen Kopfstrom 4, enthaltend Formaldehyd, Wasser
und Trioxan, aufgetrennt. Der Sumpfstrom 3 wird in den Trioxan-Synthesereaktor R
recycliert.

Der Kopfstrom 4 wird in einem Kondensator am Kolonnenkopf kondensiert, teilweise
als Riicklauf wieder auf die Kolonne K1 aufgegeben und im Ubrigen einer zweiten Ko-
lonne K2 zur Abtrennung von Leichtsiedern zugefiihrt. Aus der Kolonne K2 wird ein
Kopfstrom 5, enthaltend Leichisieder, unter anderem Methylformiat, Methylal, Di-
methoxydimethylether und Methanol, abgezogen, in einem Kondensator am Kolonnen-
kopf kondensiert, teilweise als Ricklauf wieder auf die Kolonne aufgegeben und im
iibrigen ausgeschleust. Der Sumpfstrom 6 aus der Leichtsieder-Abtrennkolonne K2
wird einer ersten Trennwandkolonne TWK1 zugefihrt, die wie zu Figur 1 beschrieben,
aufgebaut ist und aus der ein Kopfstrom 7 abgezogen wird, der in einem Kondensator
am Kolonnenkopf kondensiert, teilweise als Ricklauf wieder auf die erste Trennwand-
kolonne TWK1 aufgegeben und im Gbrigen in die erste Destillationskolonne K1 recyc-
liert wird. Aus dem Entnahmebereich B1 der Trennwandkolonne TWK1 wird ein Sei-
tenabzugsstrom 8, entsprechend dem Seitenabzugsstrom 1V der in Figur 1 dargestell-
ten Verfahrensvariante abgezogen, sowie ein Sumpfstrom 9, enthaltend Rein-Trioxan,
der dem Sumpfstrom Il aus der in Figur 1 dargestellten Verfahrensvariante entspricht.
Der Sumpfstrom 9 aus der Trennwandkolonne TWK1 wird einer dritten Destillationsko-
lonne K3 zugefiihrt, und darin in einen Kopfstrom 10, enthaltend Reinst-Trioxan, sowie
einen Sumpfstrom 11 aufgetrennt, der in den Trioxan-Synthesereakior R recycliert
wird.
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Ein wasserreicher Strom 12 wird der Trennwandkolonne TWK1 sowie der Destillati-
onskolonne K1, jeweils an einer geeigneten Stelle derselben, zugeflhrt.
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Patentanspriiche

Verfahren zur destillativen Abtrennung von Rein-Trioxan aus einem Einsatzstrom
(1), enthaltend Trioxan in einem Massenanteil von mindestens 50 Gew.-%, bezo-
gen auf das Gesamtgewicht des Einsatzstromes (I), und daneben Formaldehyd
und Wasser, dadurch gekennzeichnet, dass der Einsatzstrom (I) sowie ein weite-
rer wasserhaltiger Strom (Il), der keine Einsatzstrom-fremden Komponenten ent-
halt, einer Trennwandkolonne (TWK1) mit einer in Kolonnenléngsrichtung ange-
ordneten Trennwand (TW), die den Kolonneninnenraum in einen Zuflhrbereich
(A1), einen Entnahmebereich (B1), einen oberen gemeinsamen Kolonnenbereich
(C1) und einen unteren gemeinsamen Kolonnenbereich (D1) aufteilt, zugeflhrt
werden, und dass aus der ersten Trennwandkolonne (TWK1) ein Sumpfstrom (I-
II), enthaltend Rein-Trioxan und ein Seitenstrom (IV) aus dem Entnahmebereich
(B1), enthaltend reines Wasser, abgezogen werden.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Einsatzstrom (I)
60 bis 80 Gew.-% Trioxan, 10 bis 30 Gew.-% Wasser, 3 bis 20 Gew.-% Formal-
dehyd und gegebenenfalls daneben noch bis zu 15 Gew.-% Leichtsiedern, aus-
gewahlt aus einem oder mehreren der nachfolgend aufgefiihrien Stoffe: Methyl-
formiat, Methylal, Dimethoxydimethylether, Methanol, Ameisensdure sowie weite-
re Halb- und Vollacetale enthélt.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass der weitere
wasserhaltige Strom (Il) mindestens 10 Gew.-% Wasser, bevorzugt mindestens
50 Gew.-% Wasser, enthalt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass der
Einsatzstrom (l) durch Aufkonzentrieren eines Roh-Trioxan-Stromes, der als Re-
aktoraustrag aus einem Trioxan-Synthesereaktor (R) anféllt, durch Abtrennung
von Leichtsiedern und Schwersiedern, auf einen Trioxan-Gehalt von mindestens
50 Gew.-%, bevorzugt von mindestens 60 Gew.-%, weiter bevorzugt von mindes-
tens 70 Gew.-%, erhalten wird.

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass der Einsatzstrom (I)
als Seitenabzugsstrom aus einer zweiten Trennwandkolonne (TWK2) gewonnen
wird.

Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass der Sumpfstrom (V)
aus der zweiten Trennwandkolonne (TWK2), enthaltend Schwersieder, in den
Trioxan-Synthesereaktor (R) recycliert wird.
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Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, dass der Kopfdruck
der zweiten Trennwandkolonne (TWK2) im Bereich von 0,10 bis 5,0 bar absolut,
bevorzugt im Bereich von 0,50 bis 2,50 bar absolut, liegt.

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass der Kopfdruck der
ersten Trennwandkolonne (TWK1) um 0,1 bis 15,0 bar hdher liegt als der Kopf-
druck der zweiten Trennwandkolonne (TWK2).

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die
Zahl der theoretischen Trennstufen in der ersten Trennwandkolonne (TWK1)
und/oder in der zweiten Trennwandkolonne (TWK2) zwischen 4 und 90, bevor-
zugt zwischen 15 und 60, liegt.

Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass die theoretischen
Trennstufen in der ersten Trennwandkolonne (TWK1) und/oder in der zweiten
Trennwandkolonne (TWK2) wie folgt aufgeteilt sind:

- 1 bis 50%, bevorzugt 5 bis 50% der Gesamtzahl der theoretischen Trenn-
stufen auf den oberen gemeinsamen Kolonnenbereich (C1, C2),

- jeweils 1 bis 75%, bevorzugt 5 bis 50% der Gesamtzahl der theoretischen
Trennstufen auf den Verstarkungsteil des Zulaufbereichs (A1, A2) und/oder
den Abtriebsteil des Zulaufbereichs (A1, A2) und/oder den Verstarkungsteil
des Entnahmebereichs (B1, B2) und/oder den Abtriebsteil des Entnahme-
bereichs (B1, B2) und

- 1 bis 50%, bevorzugt 5 bis 50% der Gesamtzahl der theoretischen Trenn-
stufen auf den unteren gemeinsamen Kolonnenbereich (D1, D2).

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass
die Zufiihrstelle fur den Einsatzstrom () in den ZufUhrbereich (A1) der ersten
Trennwandkolonne (TWK1) beziehungsweise flr den Reaktoraustrag aus einem
Trioxan-Synthesereaktor (R) in den Zufiihrbereich (A2) der zweiten Trennwand-
kolonne (TWK2) jeweils von der Seitenabzugsstelle aus dem Entnahmebereich
(B1) der ersten Trennwandkolonne (TWK1) beziehungsweise der Seitenabzugs-
stelle aus dem Entnahmebereich (B2) der zweiten Trennwandkolonne (TWK2)
auf unterschiedlicher Héhe in der Trennwandkolonne (TWK1, TWK2), insbeson-
dere um 1 bis 20, bevorzugt um 1 bis 10 theoretische Trennstufen beabstandet,
angeordnet sind.
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16.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass
der Zuflhrbereich (A1, A2) und/oder der Entnahmebereich (B1, B2) der ersten
Trennwandkolonne (TWK1) und/oder der zweiten Trennwandkolonne (TWK2)
ganz oder teilweise mit geordneten Packungen oder Fillkérpern bestickt ist und
dass die Trennwand (TW1, TW2) in den mit geordneten Packungen oder Full-
korpern bestlickien Bereichen bevorzugt wérmeisolierend ausgeflhrt ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass
der Briidenstrom am unteren Ende der Trennwand (TW1, TW2) der ersten
und/oder der zweiten Trennwandkolonne (TWK1, TWK2) durch die Wahl
und/oder Dimensionierung der Trenneinbauten und/oder durch den Einbau
Druckverlust erzeugender Vorrichtungen, insbesondere von Blenden, so aufge-
teilt wird, dass das Verhaltnis des Bridenstroms im Zulaufbereich (A1, A2) zum
Briidenstrom im Entnahmebereich (B1, B2) 0,5 bis 1,5, bevorzugt 0,9 bis 1,1, be-
tragt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass
die aus dem oberen gemeinsamen Kolonnenbereich (C1, C2) der ersten
und/oder der zweiten Trennwandkolonne (TWK1, TWK2) ablaufende Flissigkeit
in einem innerhalb oder auBerhalb der Trennwandkolonne (TWK1, TWK2) ange-
ordneten Auffangraum gesammelt und durch eine Festeinstellung oder Regelung
am oberen Ende der Trennwand (TW1, TW2) so aufgeteilt wird, dass das Ver-
haltnis des Flussigkeitsstroms zum Zulaufbereich (A1, A2) zum Flissigkeitsstrom
zum Entnahmebereich (B1, B2) 0,1 bis 1,0, bevorzugt 0,25 bis 0,8, betragt.

Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass die Fliissigkeit auf
den Zulaufbereich (A1, A2) Uber eine Pumpe gefordert oder iber eine statische
Zulaufhéhe von mindestens 1 m mengengeregelt aufgegeben wird, bevorzugt
{iber eine Kaskadenregelung in Verbindung mit der Flussigkeitsstandregelung
des Auffangraumes, und dass die Regelung so eingestellt wird, dass die auf den
Zulaufbereich (A1, A2) aufgegebene Flissigkeitsmenge nicht unter 30% ihres
Normalwertes sinken kann.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dass
die Uiber den Seitenabzug des Entnahmebereichs (B1, B2) entnommene Flissig-
keitsmenge so geregelt wird, dass die auf den Verstarkungsteil des Entnahme-
bereichs (B1, B2) aufgegebene Flissigkeitsmenge nicht unter 30% ihres Nor-
malwertes sinken kann.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, dass
die erste und/oder zweite Trennwandkolonne (TWK1, TWK2) am oberen und un-
teren Ende der Trennwand (TW1, TW2) Probenahmemdglichkeiten aufweist, die
es ermdglichen, aus der Trennwandkolonne (TWK1, TWK2) kontinuierlich oder in
zeitlichen Abstanden fliissig oder gasférmig Proben zu entnehmen und hinsicht-
lich ihrer Zusammensetzung, bevorzugt gaschromatographisch, zu untersuchen.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 17, dadurch gekennzeichnet, dass
das Aufteilungsverhéltnis der Flussigkeit am oberen Ende der Trennwand (TW1,
TW2) so eingestellt wird, dass die Konzentration an denjenigen hochsiedenden
Komponenten, fiir die im Seitenabzug ein bestimmter Grenzwert flr die Konzent-
ration nicht Uberschritten werden soll, in der Flissigkeit am oberen Ende der
Trennwand (TW1, TW2) 5 bis 75%, bevorzugt 5 bis 50%, des Grenzwertes im
Seitenabzug betragt, und dass die Flussigkeitsaufteilung am oberen Ende der
Trennwand (TW1, TW2) in der Weise eingestellt wird, dass bei hoheren Gehalten
an hochsiedenden Komponenten mehr FlUssigkeit und bei niedrigeren Gehalten
an hochsiedenden Komponenten weniger Flussigkeit auf den Zulaufbereich (A1,
A2) geleitet wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 18, dadurch gekennzeichnet, dass
die Konzentration an leichisiedenden Komponenten, fur die im Seitenstrom ein
bestimmter Grenzwert nicht Uberschritten werden soll, am unteren Ende der
Trennwand (TW1, TW2) auf 10 bis 99%, bevorzugt 25 bis 97,5% des fur den Sei-
tenstrom vorgegebenen Grenzwertes eingestellt wird und die Heizleistung des
Sumpfverdampfers in der Weise eingestellt wird, dass bei dem héheren Gehalt
an leichtsiedenden Komponenten die Heizleistung erhoht und bei einem niedrige-
ren Gehalt an leichtsiedenden Komponenten die Heizleistung verringert wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 19, dadurch gekennzeichnet, dass
die Entnahme eines Kopfstromes aus der Trennwandkolonne (TWK1, TWK2)
temperaturgeregelt erfolgt und dass als Regeltemperatur eine Messstelle im obe-
ren gemeinsamen Kolonnenbereich (C1, C2) der Trennwandkolonne (TWK1,
TWK2) verwendet wird, die um einer bis 25, bevorzugt um eine bis 10 theoreti-
sche Trennstufen unterhalb des oberen Endes der Trennwandkolonne (TWK1,
TWK2) angeordnet ist.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 20, dadurch gekennzeichnet, dass
die Entnahme des Sumpfprodukies (lll, V) temperaturgeregelt erfolgt und dass
als Regeltemperatur eine Messstelle im unteren gemeinsamen Kolonnenbereich
(D1, D2) der Trennwandkolonne (TWK1, TWK2) verwendet wird, die um eine bis
25, bevorzugt um 2 bis 15 theoretische Trennstufen oberhalb des unteren Endes
der Trennwandkolonne (TWK1, TWK2) angeordnet ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 21, dadurch gekennzeichnet, dass
die Entnahme des Seitenstromes aus dem Entnahmebereich (B1, B2) der
Trennwandkolonne (TWK1, TWK2) standgeregelt erfolgt und dass als Regelgro-
Be der Fliissigkeitsstand im Sumpfverdampfer verwendet wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 22, dadurch gekennzeichnet, dass
anstelle der ersten Trennwandkolonne (TWK1) und/oder der zweiten Trenn-
wandkolonne (TWK2) jeweils eine Zusammenschaltung von zwei thermisch ge-
koppelten Kolonnen verwendet wird, wobei bevorzugt jede der thermisch gekop-
pelten Kolonnen mit jeweils einem eigenen Verdampfer und einem eigenen Kon-
densator ausgestattet ist.

Verfahren nach Anspruch 23, dadurch gekennzeichnet, dass die thermisch ge-
koppelten Kolonnen bei verschiedenen Driicken betrieben werden und dass in
den Verbindungsstrémen zwischen den beiden thermisch gekoppelten Kolonnen
nur Flussigkeiten gefordert werden.

Verfahren nach Anspruch 23 oder 24, dadurch gekennzeichnet, dass der Sumpf-
strom aus der ersten der thermisch gekoppelten Kolonnen in einem zusétzlichen
Verdampfer teilweise oder vollstandig verdampit und anschlieBend der zweiten
der thermisch gekoppelten Kolonnen zweiphasig oder in Form eines gasférmigen
und eines fliissigen Stromes zugefiihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 25, dadurch gekennzeichnet, dass
der Einsatzstrom (I) teilweise oder vollstandig vorverdampft und der ersten
Trennwandkolonne (TWK1) oder der ersten der thermisch gekoppelten Kolonnen
zweiphasig oder in Form eines gasférmigen und eines fliissigen Stromes zuge-
flhrt wird.
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