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SELEKTIVEN LOSUNGSMITTEL

Fig. 1:
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KOLONNE MIT TRENNWIRKSAMEN EINBAUTEN ZUR AUFTRENNUNG EINES GEMISCHES VON

DURCH EXTRAKTIVDESTILLATION MIT EINEM

(57) Abstract: The invention relates to a column (K) with separative
installations (E) for separating a mixture of hydrocarbons and/or
hydrocarbon derivatives (1) by means of an extractive distillation using a
selective solvent (2) by supplying the selective solvent (2) in the upper
column region and supplying the hydrocarbons and/or hydrocarbon
derivative (1) mixture to be separated below the supply of the selective
solvent (2). In the column (K), the selective solvent (2) is loaded with the
mixture (1) components for which the solvent has a higher affinity, and the
solvent is discharged from the lower column region as a loaded selective
solvent (3), whereas the mixture components for which the selective solvent
(2) has a lower aftinity remain in the vapor phase and are drawn as a top
stream (4), which is completely or partly condensed while obtaining a
condensate (5) that is drawn partly as a product stream (6) and otherwise
returned to the column (K) as a return stream (7). The invention is
characterized in that - a first substantially horizontal inlet pipe (R1) for
supplying the selective solvent is provided in the column region above the
separative installations (E), - the first substantially horizontal inlet pipe (R1)
has a cross-sectional constriction up to a narrowest point (V) and expands
again after the cross-sectional constriction, and - a second inlet pipe (R2) is
provided which opens into the first substantially horizontal inlet pipe (R1) in
the region of the narrowest point of the cross-sectional constriction (V) for
supplying the return stream (7).

(57) Zusammenfassung:
[Fortsetzung auf der ndchsten Seite]
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Veroffentlicht:

—  mit internationalem Recherchenbericht (Artikel 21 Absatz

3)

Vorgeschlagen wird eine Kolonne (K) mit trennwirksamen Finbauten (E) zur Auftrennung eines Gemisches von
Kohlenwasserstoften und/oder Kohlenwasserstoftderivaten (1) durch Extraktivdestillation mit einem selektiven Lésungsmittel (2),
mit Zutiihrung des selektiven Lésungsmittels (2) im oberen Kolonnenbereich und Zufiihrung des aufzutrennenden Gemisches von
Kohlenwasserstoffen und/oder Kohlenwasserstoffderivaten (1) unterhalb der Zufithrung des selektiven Lisungsmittels (2), wobei
sich in der Kolonne (K) das selektive Losungsmittel (2) mit den Komponenten aus dem aufzutrennenden Gemisch (1) beladt, zu
denen es eine héhere Affinitit hat, und als beladenes selektives Losungsmittel (3) aus dem unteren Kolonnenbereich abgezogen
wird, wogegen die Komponenten aus dem aufzutrennenden Gemisch, zu denen das selektive Losungsmittel (2) eine niedrigere
Affinitét hat, in der Damptphase verbleiben und als Koptstrom (4) abgezogen werden, der vollstandig oder teilweise unter Erhalt
eines Kondensats (5) kondensiert wird, das teilweise als Produktstrom (6) abgezogen und im Ubrigen als Riicklauf (7) erneut auf
die Kolonne (K) aufgegeben wird, die dadurch gekennzeichnet ist, dass - im Kolonnenbereich oberhalb der trennwirksamen
Einbauten (E), ein erstes,im Wesentlichen horizontales Einleitrohr (R1) fiir die Zufilhrung des selektiven L&sungsmittels
vorgesehen ist, - wobei das erste, im Wesentlichen horizontale Einleitrohr (R1) eine Querschnittsverengung bis zu einer engsten
Stelle (V) aufweist, und sich nach der Querschnittsverengung erneut aufweitet, und wobei - ein zweites Einleitrohr (R2), das im
Bereich der engsten Stelle der Querschnittsverengung (V) in das erste, im Wesentlichen horizontale Einleitrohr (R1) einmiindet,
fiir die Zufithrung des Riicklaufs (7) vorgesehen ist.
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Kolonne mit trennwirksamen Einbauten zur Auftrennung eines Gemisches von
Kohlenwasserstoffen und/oder Kohlenwasserstoffderivaten durch Extraktivdestillation
mit einem selektiven Losungsmittel

Die Erfindung betrifft eine Kolonne mit trennwirksamen Einbauten zur Auftrennung
eines Gemisches von Kohlenwasserstoffen und/oder Kohlenwasserstoffderivaten
durch Extraktivdestillation mit einem selektiven Ldsungsmittel sowie ein Verfahren
unter Verwendung der Kolonne.

Extraktivdestillationskolonnen dienen zur Auftrennung von Gemischen von
Kohlenwasserstoffen und/oder Kohlenwasserstoffderivaten unter Einsatz eines
selektiven Losungsmittels, das die Flichtigkeitsunterschiede zwischen den
Komponenten des aufzutrennenden Gemisches erhoht. Das aufzutrennende Gemisch
und das selektive Losungsmittel werden im Gegenstrom Uber die trennwirksamen
Einbauten der Kolonne geleitet, wobei sich das selektive Ldsungsmittel mit den
Komponenten aus dem aufzutrennenden Gemisch beladt, zu dem es eine hdhere
Affinitdt hat, und als beladenes selektives Ldsungsmittel aus dem unteren
Kolonnenbereich abgezogen wird, wogegen die Komponenten aus dem
aufzutrennenden Gemisch, zu denen das selektive Ldsungsmittel eine niedrigere
Affinitat hat, in der Dampfphase verbleiben und als Kopfstrom abgezogen werden, der
vollstdndig oder teilweise unter Erhalt eines Kondensats kondensiert wird, das teilweise
als Produktstrom abgezogen und im Ubrigen als Riicklauf erneut auf die Kolonne
aufgegeben wird.

Far einen effizienten Betrieb der Kolonne ist es erforderlich, dass der Ruicklauf
gleichmaRig mit dem selektiven Losungsmittel vermischt wird und eingeldst, so dass
eine einphasig flissige L&sung mit homogener Zusammensetzung erhalten wird.

Bei bekannten Kolonnen, ohne die erfindungsgemafe Vorvermischung von selektivem
Losungsmittel und Rucklauf, das heifdt mit getrennter Zufihrung derselben, verliert die
Kolonne betrachtlich an Effizienz, weil die Einldsung und Homogenisierung der beiden
Flissigkeiten zumindest teilweise im oberen Bereich der trennwirksamen Einbauten
erfolgt und diese somit nicht fur die eigentliche Trennaufgabe zur Verfligung stehen.
So liegt der Effizienzverlust flir eine Kolonne mit einem Durchmesser von 4,70 m in der
Extraktivdestillation zur Abtrennung von 1,3-Butadien aus einem Cy4-Schnitt mit N-
Methylpyrrolidon als selektivem L&sungsmittel im Bereich von bis zu 60 %.

Zur Loésung des obigen Problems wurde beispielsweise vorgeschlagen, zwei
Flussigkeitsverteiler Ubereinander anzuordnen, und auf jeden derselben jeweils einen
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der zu vermischenden Fllssigkeitsstrome aufzugeben. Dadurch kann zwar eine
teilweise Verbesserung der Effizienz der Kolonne erreicht werden, jedoch unter
Inkaufnahme von zusatzlicher Bauhdhe.

Es war demgegenltber Aufgabe der Erfindung, eine Extraktivdestillationskolonne zur
Verflugung zu stellen, die eine ausgezeichnete Vermischung von Rucklauf und
selektivem LOsungsmittel gewahrleiste ohne dass Effizienzverluste oder eine
zusatzliche Bauhdhe der Kolonne in Kauf genommen werden mussten.

Die Aufgabe wird geldst durch eine Kolonne mit trennwirksamen Einbauten zur

Auftrennung eines Gemisches von Kohlenwasserstoffen und/oder

Kohlenwasserstoffderivaten  durch  Extraktivdestillation mit einem selektiven

Losungsmittel, mit Zufuhrung des selektiven Losungsmittels im  oberen

Kolonnenbereich und  Zufihrung des aufzutrennenden  Gemisches von

Kohlenwasserstoffen und/oder Kohlenwasserstoffderivaten unterhalb der ZufUhrung

des selektiven Losungsmittels, wobei sich in der Kolonne das selektive Losungsmittel

mit den Komponenten aus dem aufzutrennenden Gemisch beladt, zu denen es eine
hohere Affinitat hat, und als beladenes selektives Ldsungsmittel aus dem unteren

Kolonnenbereich abgezogen wird, wogegen die Komponenten aus dem

aufzutrennenden Gemisch, zu denen das selektive Ldsungsmittel eine niedrigere

Affinitat hat, in der Dampfphase verbleiben und als Kopfstrom abgezogen werden, der

vollstandig oder teilweise unter Erhalt eines Kondensats kondensiert wird, das teilweise

als Produktstrom abgezogen und im Ubrigen als Riicklauf erneut auf die Kolonne
aufgegeben wird, die dadurch gekennzeichnet ist, dass

- im Kolonnenbereich oberhalb der trennwirksamen Einbauten, ein erstes, im
Wesentlichen horizontales Einleitronr fur die Zuflhrung des selektiven
Ldsungsmittels vorgesehen ist,

- wobei das erste, im  Wesentlichen horizontale  Einleitrohr  eine
Querschnittsverengung bis zu einer engsten Stelle aufweist, und sich nach der
Querschnittsverengung erneut aufweitet, und wobei

- ein zweites Einleitrohr, das im Bereich der engsten Stelle der
Querschnittsverengung in das erste, im Wesentlichen horizontale Einleitrohr
einmulndet, fur die Zuflhrung des Rucklaufs vorgesehen ist.

Ein Fachmann auf dem Gebiet der Exiraktivdestillationen hatte eine
Einmischvorrichtung fir den RuUcklauf in das selektive Lésungsmittel in der obigen
Form, die den Venturi-Effekt nutzt, nicht eingesetzt, insbesondere wegen der
Beflrchtung, dass der Treibstrahl, vorliegend der Strom des selektiven Lésungsmittels,
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Gas einsaugen konnte, wobei sich Gaspolster bilden kénnen, die sich negativ auf die
Gleichverteilung der FlUssigkeit Uber den Kolonnenquerschnitt auswirken.

Es hat sich jedoch Uberraschenderweise gezeigt, dass sich im Bereich der engsten
Stelle der Querschnittsverengung des ersten, im Wesentlichen horizontalen
Einleitohres ein dynamisches Gleichgewicht einstellt, das im Wesentlichen wie folgt
beschrieben werden kann:

Die Saugwirkung des FlUssigkeitsstrahles des selektiven Losungsmittels, das durch
das erste, im Wesentlichen horizontale Einleitrohr einstromt erlischt, sobald Gber das
zweite Einleitrohr, das im Bereich der engsten Stelle der Querschnittsverengung in das
erste, im Wesentlichen horizontale Einleitrohr einmindet, eine bestimmte Menge Gas
eingesaugt wird; es staut sich eine FllUssigkeitssaule im zweiten Einleitrohr auf, die
aber sehr bald wieder zerstoért wird, da sich die Saugwirkung erneut einstellt, sobald
auch nur eine geringe FlUssigkeitssdule im zweiten Einleitrohr aufgebaut ist. Das
bereits eingesaugte Gas wird aufgrund der hohen Turbulenzen abwarts der engsten
Stelle der Querschnittsverengung vollstandig in die Flissigkeit eingeldst.

Erfindungsgemal kann jede bekannte Extraktivdestillationskolonne eingesetzt werden.
Bevorzugt sind Kolonnen im World-Scale Mafstab, weil bei grofien
Kolonnendurchmessern, insbesondere von gréer als 0,5 m oder auch von grolier als
1,5 m, die Einlésung und Homogenisierung des RUcklaufs mit dem selektiven
Losungsmitteln  mit zunehmendem Kolonnendurchmesser schwieriger wird. Die
trennwirksamen Einbauten kdnnen insbesondere Bdden oder Packungen sein. Im Falle
von Packungen sind Fllssigkeitsverteiler oberhalb derselben stets erforderlich.

Vorteilhaft ist oberhalb der trennwirksamen Einbauten in der Kolonne ein
Flussigkeitsverteiler angeordnet.

Im Falle von Bdden als trennwirksamen Einbauten ist ein zusatzlicher
Flussigkeitsverteiler oberhalb derselben nicht zwingend erforderlich; es ist auch
moglich, dass die obersten Bdden die Funktion desselben Ubernehmen, diese stehen
dann jedoch nicht mehr fir die eigentliche Trennaufgabe zur Verfligung.

Der Flussigkeitsverteiler verteilt die  FlUssigkeit gleichmalig Uber den
Kolonnenquerschnitt, und weist Einrichtungen auf, dergestalt, dass der Dampf getrennt
von der FlUssigkeit nach oben durch die Kolonne geleitet wird. Als Fllssigkeitsverteiler
kénnen zum Beispiel Kastenrinnenverteiler, Lochbodenverteiler, TUllenverteiler oder
Rohrverteiler eingesetzt werden.
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Der Rulcklauf wird bevorzugt auf trennwirksame Einbauten, insbesondere Bdden,
aufgegeben, um das Lésungsmittel aus dem aufsteigenden Dampf auszuwaschen.

Die Vermischung der beiden FlUssigkeitsstrome ist umso schwieriger, je grolRer die
Unterschiede in der Dichte und der Viskositdt sind. Dies trifft insbesondere flr
Dichteunterschiede von grofler als etwa 3 bis 5 % und Viskositatsunterschiede von
grofer als etwa 50 % zu.

Problematisch ist beispielsweise die Vermischung von sogenanntem Raffinat 1, das
hei3t einer Mischung, die im Wesentlichen Butane und Butene enthalt, mit
N-Methylpyrrolidon und 8,3 Gew.-% Wasser als selektivem Ldsungsmittel, da die
beiden Fllssigkeiten sich sowohl in der Dichte (NMP/Wasser = 1.014 kg/m? gegenulber
Raffinat 1 = 572 kg/m?) sowie der Viskositat (NMP/Wasser = 1,179 mPa-s gegenUber
Raffinat 1 = 0,14 mPa-s) deutlich unterscheiden.

Durch die besondere Ausgestaltung des ersten, im Wesentlichen horizontalen
Einleitrohres, mit einer Querschnittsverengung bis zu einer engsten Stelle, und einer
anschlielenden Aufweitung, wird der bekannte Venturi-Effekt genutzt, das heifdt die
Einschnlrung zeugt lokal erhdhte Geschwindigkeiten, wodurch Uber das zweite
Einleitrohr, das im Bereich der engsten Stelle der Querschnittsverengung, das heifst
der Einschnilrrung, angeordnet ist, der zweite FlUssigkeitsstrom eingesaugt wird, ohne
dass hierflir eine Forderpumpe oder ein statischer Druck erforderlich ware. Durch
Ausnutzung des Venturi-Effektes wird somit eine gute Durchmischung bei
Flissigkeitsstromen, ohne Einsatz bewegter Bauteile sowie ohne zusétzliche Bauhohe,
die zur Aufbringung eines statischen Druckes erforderlich ware, erméglicht.

Vorliegend soll das erste Einleitrohr im Wesentlichen horizontal in der Kolonne
angeordnet sein, worunter verstanden wird, dass geringflgige fertigungs- und
einbaubedingte Abweichungen von der Horizontalen, von bis zu 5 Grad oder auch von
bis zu 10 Grad mit umfasst sind.

Vorteilhaft wird das Verhéltnis des Querschnittes des ersten, im Wesentlichen
horizontalen Einleitrohres vor der Querschnittsverengung zum Querschnitt des ersten,
horizontalen Einleitrohres an der engsten Stelle der Querschnittsverengung dergestalt
gewdahlt, dass der Druck innerhalb des ersten, im Wesentlichen horizontalen
Einleitrohres an der engsten Stelle der Querschnittsverengung gréRer als der Druck
aullerhalb des ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres in unmittelbarer
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Néhe der engsten Stelle der Querschnittsverengung der engsten Stelle der
Querschnittsverengung ist.

Weiter bevorzugt wird der Durchmesser des ersten, im Wesentlichen horizontalen
Einleitrohres vor der Querschnittsverengung dergestalt gewahlt, dass die
Stromungsgeschwindigkeit im ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohr vor der
Querschnittsverengung im Bereich von 0,1 bis 5,0 m/s, bevorzugt im Bereich von 0,3
bis 1,5 m/s liegt.

Die Geometrie des ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres wird bevorzugt
der Gestalt gewahlt, dass sich die Querschnittsverengung Uber eine Lange von bis zu
4 mal dem Durchmesser des ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres,
bevorzugt von bis zu 3 mal und die Aufweitung nach der engsten Stelle der
Querschnittsverengung, Uber eine Lange zwischen 0,1 mal den Durchmesser des
ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres und 15 mal den Durchmesser des
ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres, erstrecki.

Durch diese besondere Ausgestaltung des ersten, im Wesentlichen horizontalen
Einleitrohres soll eine minimierte Lange desselben erreicht werden, so dass der
Einbauaufwand hierfGr moglichst niedrig ist.

In einer vorteilhaften Ausgestaltung taucht das zweite Einleitrohr, das im Bereich der
engsten Stelle der Querschnittsverengung in das erste, im Wesentlichen horizontale
Einleitrohr einmlndet, in dasselbe, bevorzugt bis auf eine Eintauchtiefe von 0,1 mal bis
0,8 mal dem Durchmesser des zweiten Einleitrohres, bevorzugt bis auf eine
Eintauchtiefe von 0,15 bis 0,75 mal dem Durchmesser des zweiten Einleitrohres, ein.

Durch diese bevorzugte Ausgestaltung des zweiten Einleitrohres wird eine zusatzliche
Verbesserung der Vermischung Uber den Querschnitt des ersten, im Wesentlichen
horizontalen Einleitrohres, erreicht. Weiter bevorzugt endet das zweite, in das erste, im
Wesentlichen horizontale Rohr eingetauchte Einleitrohr abgeschragt in einem
Anstellwinkel gegenlber der Langsachse desselben in einem Bereich von 4° bis 65°.

Durch diese weiter bevorzugte Ausgestaltung wird eine weitere Verbesserung der
Vermischung Uber den Querschnitt des ersten, im Wesentlichen horizontalen
Einleitrohres durch verstarkte Ablosewirbel am Ende des zweiten Einleitrohres und
insgesamt hohere Einsaugwirkung erreicht.
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In einer weiter verbesserten Ausgestaltung ist im ersten, im Wesentlichen horizontalen
Einleitrohr nach der engsten Stelle der Querschnittsverengung, im Wesentlichen quer
zur Langsachse desselben, ein im Wesentlichen planes statisches Mischelement
angeordnet , das den Querschnitt desselben teilweise blockiert.

Das vorliegend vorgesehene statische Mischelement soll im Wesentlichen plan sein,
das heifldt seine Abmessung in Langsrichtung des ersten, im Wesentlichen horizontalen
Einleitrohres, soll gegenlber den beiden anderen Dimensionen desselben
vernachlassigbar sein.

Das im Wesentlichen plane statische Mischelement soll den Querschnitt des ersten, im
Wesentlichen horizontalen Einleitrohres teilweise, bevorzugt im Bereich von 5 % bis
50 % desselben blockieren.

Das im Wesentlichen plane statische Mischelement ist bevorzugt um mindestens das
Doppelte des Durchmessers des ersten, im Wesentlichen horizontale Einleitrohres an
der Stelle des engsten Querschnittes desselben von der Stelle des engsten
Querschnittes beabstandet.

Vorteilhaft ist das statische Mischelement exzentrisch im Querschnitt des ersten, im
Wesentlichen horizontalen Einleitrohres angeordnet, wobei es an der Innenwand
desselben anliegt oder wandnah zu derselben ausgebildet ist, im oberen Bereich des
ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres jedoch von der Innenwand
desselben beabstandet ist.

Bevorzugt ist das exzentrisch, im ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohr
angeordnete statische Mischelement in Form eines Kreisringes ausgebildet.

In einer weiteren bevorzugten Ausflihrungsform ist das exzentrisch, im ersten, im
Wesentlichen horizontalen Einleitrohr angeordnete statische Mischelement in Form
eines nach oben offenen Kreisringes ausgebildet, der bevorzugt mittels Stegen im
oberen Bereich der Innenwand an derselben befestigt ist.

Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfahren zur Auftrennung eines Gemisches
von Kohlenwasserstoffen und/oder Kohlenwasserstoffderivaten durch
Extraktivdestillation mit einem selektiven Losungsmittel in einer Kolonne, mit Zufihrung
des selektiven Ldsungsmittels im oberen Kolonnenbereich und Zufiihrung des
aufzutrennenden Gemisches von Kohlenwasserstoffen und/oder
Kohlenwasserstoffderivaten unterhalb der Zuflhrung des selektiven Losungsmittels,
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wobei sich in der Kolonne das selektive Losungsmittel mit den Komponenten aus dem
aufzutrennenden Gemisch beladt, zu dem es eine hohere Affinitat hat, und als
beladenes selektives Losungsmittel aus dem unteren Kolonnenbereich abgezogen
wird, wogegen die Komponenten aus dem aufzutrennenden Gemisch von
Kohlenwasserstoffen und/oder Kohlenwasserstoffderivaten, zu denen das selektive
Losungsmittel eine niedrigere Affinitat hat, in der Dampfphase verbleiben und als
Kopfstrom abgezogen werden, der vollstandig oder teilweise unter Erhalt eines
Kondensats kondensiert wird, das teilweise als Produktstrom abgezogen und im
Ubrigen als Ricklauf erneut auf die Kolonne aufgegeben wird, das dadurch
gekennzeichnet ist, dass
- das selektive Ldsungsmittel Uber ein erstes, im Wesentlichen horizontales
Einleitrohr in den oberen Kolonnenbereich, oberhalb der trennwirksamen
Einbauten, zugefihrt wird, wobei das erste, im Wesentlichen horizontale
Einleitrohr eine Querschnittsverengung bis zu einer engsten Stelle aufweist, und
sich nach der Querschnittsverengung erneut aufweitet, und wobei
- Uber ein 2zweites Einleitrohr, das an der engsten Stelle der
Querschnittsverengung in  das erste, im Wesentlichen horizontale
Einleitrohr einmUndet, der Ricklauf zugefihrt wird.

Bei dem erfindungsgemalRen Verfahren handelt es sich bevorzugt um die
Extraktivdestillation von Cs-Schnitten zur Gewinnung von Butanen und/oder Butenen
und/oder 1,3-Butadien mit einem selektiven Losungsmittel ausgewdahlt aus
N-Methylpyrrolidon oder Mischungen hiervon mit Wasser, Dimethylformamid und
Acetonitril  oder die Extraktivdestillation von aromatenhaltigen Gemischen zur
Gewinnung von Benzol und/oder Toluol und/oder Xylol.

Die Erfindung wird im Folgenden anhand einer Zeichnung sowie von
Ausflhrungsbeispielen naher erlautert.

In der Zeichnung zeigen im Einzelnen:

Figur 1 die schematische Darstellung einer bevorzugten AusfUhrungsform einer
erfindungsgemafien Kolonne,

Figur 2 die schematische Darstellung einer bevorzugten AusfUhrungsform fur ein
erstes, im Wesentlichen horizontal in der Kolonne angeordnetes Einleitrohr im
Bereich der engsten Stelle der Querschnittsverengung im ersten, im
Wesentlichen horizontalen Einleitrohr sowie mit einem statischen
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Mischelement stromabwarts der engsten Stelle der Querschnittsverengung im
ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohr und

Figuren 3A und 3B Beispiele fir bevorzugte  Ausfihrungsformen  statischer
Mischelemente

Figur 1 zeigt eine bevorzugte AusfUhrungsform fUr eine erfindungsgemafe Kolonne K
fur die DurchfUhrung einer Extraktivdestillation eines Gemisches von
Kohlenwasserstoffen und/oder Kohlenwasserstoffderivaten 1 durch
Gegenstromfihrung mit einem selektiven Ldsungsmittel 2 an trennwirksamen
Einbauten E, mit einem FlUssigkeitsverteiler F oberhalb derselben, wobei sich in der
Kolonne K das selektiven Losungsmittel 2 mit den Komponenten aus dem
aufzutrennenden Gemisch 1 beladt, zu denen es eine hohere Affinitdt hat, und als
beladenes selektives Losungsmittel 3 aus dem unteren Kolonnenbereich abgezogen
wird, wogegen die Komponenten aus dem aufzutrennenden Gemisch, zu denen das
selektive Losungsmittel 2 eine niedrigere Affinitat hat, in der Dampfphase verbleiben
und als Kopfstrom 4 abgezogen werden, der unter Erhalt eines Kondensats 5
kondensiert wird, das teilweise als Produktstrom 6 abgezogen und im Ubrigen als
Rucklauf 7 erneut auf die Kolonne K aufgegeben wird.

Das selektive Losungsmittel 2 wird Uber ein im Wesentlichen horizontales Einleitrohr
R1 oberhalb der Einbauten E und des FlUssigkeitsverteilers F in die Kolonne
eingeleitet. Das im Wesentlichen horizontales Einleitrohr R1 weist eine Geometrie auf,
die einen Venturi-Effekt bewirkt, das heildt das Einleitronr R1 hat eine
Querschnittsverengung bis zu einer engsten Stelle, worauf es sich erneut aufweitet,
und wobei im Bereich der engsten Stelle der Querschnittsverengung aus einem
zweiten Einleitronr R2 der RuUcklauf 7 eingesaugt wird, ohne dass hierfir eine
Forderpumpe oder ein statischer Druck erforderlich ware.

Die schematische Darstellung in Figur 2 verdeutlicht das far die Erfindung wesentliche
Einmischelement des Rlcklaufs 7 in das selektive Losungsmittel 2: Das selektive
Lésungsmittel 2 wird Uber ein erstes Einleitrohr R1, das eine Querschnittsverengung
bis zu einem engsten Querschnitt V aufweist und sich anschlieRend erneut aufweitet,
zugefuhrt. Im Bereich der engsten Stelle V der Querschnittsverengung ist das zweite
Einleitrohr R2 angeordnet, durch das der Rulcklauf 7 geleitet und in den Strom 2 des
selektiven LOsungsmittels eingemischt wird. In der dargestellten bevorzugten
Ausflhrungsvariante wird eine zusatzliche Verbesserung der Mischgute erreicht, indem
stromabwarts der engsten Stelle V der Querschnittsverengung und quer zur
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Hauptstromungsrichtung durch das erste Einleitrohr R1 ein statischer Mischer M
angeordnet ist.

Bevorzugte geometrische Ausgestaltungen flr statische Mischer M sind in den Figuren
3A und 3B dargestellt: in Form eines nach oben offenen Kreisringes, der an der
unteren Innenwand des Rohres R1 anliegt, in Figur 3A bzw. in Form eines exzentrisch
angeordneten Kreisringes, der ebenfalls an der unteren Innenwand des ersten
Einleitrohres R1 anliegt, von der oberen Innenwand desselben jedoch beabstandet und
daran mit Stegen befestigt ist, in Figur 3B.

Ausflhrungsbeispiele:

In einer Extraktivdestillationskolonne K mit einem Innendurchmesser von 5,33 m wird
oberhalb von trennwirksamen Einbauten E ein Strom von selektivem Ldsungsmittel 2
enthaltend ein N-Methyl-Pyrrolidon/Wasser-Gemisch mit einer Dichte 1013,7 kg/m® und
einer Viskositat von 1,179 mPa-s, mit einem Massenstrom von 417 t/h eingeleitet. Der
Rucklauf 7 mit einem Massenstrom von 22 t/h enthalt ein Gemisch aus Butanen und

Butenen mit einer Dichte von 572,1 kg/m® und einer Viskositat von 0,14 mPa-s.

Vergleichsbeispiel:

Zum Vergleich ist in der Extraktivdestillationskolonne K oberhalb der trennwirksamen
Einbauen E ein handelsUblicher Lochboden-Fllssigkeitsverteiler angeordnet. In der
Ebene der Offnungen des Flissigkeitsaustritts aus dem Flissigkeitsverteiler betragt die

Mischglte Xmax/Xav, die wie nachfolgend angegeben definiert wird, 6,8.

Bei der Angabe der Mischglte bezeichnet Xmax vorliegend den hdchsten Wert im
Messgebiet flr den Massenanteil des Stromes 7,

Xav bezeichnet entsprechend den mittleren Wert im Messgebiet fur den Massenanteil
des Stromes 7, das heilt den Wert, der bei perfekter Mischung im gesamten

Messgebiet zu finden ist.

Die Mischglte wird durch das Verhaltnis Xmax/Xav definiert. Sie ist somit 1 bei idealer

Vermischung.
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Analog wird das Verhaltnis Xmin/Xav definiert, das heildt als Verhaltnis aus dem
niedrigsten Wert im Messgebiet, bezogen auf den mittleren Wert im Messgebiet,

jeweils flr den Massenanteil des Stromes 7.

Erfindungsgemale Beispiele:

Beispiel 1:

Einmischvorrichtung oberhalb der trennwirksamen Einbauten E ist ein erstes, im
Wesentlichen horizontal angeordnetes Einleitronr R1 vorgesehen, das eine
Querschnittsverengung bis zu einer engsten Stelle V aufweist und sich danach erneut
aufweitet. Im Bereich der engsten Stelle V der Querschnittsverengung V muindet ein
zweites Einleitrohr R2 in dieses ein, taucht teilweise in das erste, im Wesentlichen

horizontale Einleitrohr R1 ein und weist ein abgeschragtes Ende auf.

Die konkreten Abmessungen sind die Folgenden:

- Durchmesser des ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres R1 =
304,8 mm,

- Querschnittsverengung des ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres
R1 Uber eine Lange von 150 mm in Langsrichtung derselben,

- Bereich der engsten Stelle V der Querschnittsverengung: tUber 75 mm in
Langsrichtung des ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres R1,

- Durchmesser an der engsten Stelle V des ersten, im Wesentlichen horizontalen
Einleitrohres R1 = 130 mm,

- woran sich eine Aufweitung bis auf den urspringlichen Durchmesser, von
304,8 mm Uber eine Lange von 480 mm des ersten, im Wesentlichen

horizontalen Einleitrohres R1, erstreckt.

Im Bereich der engsten Stelle V der Querschnittsverengung taucht ein zweites
Einleitrohr R2, mit einem Innendurchmesser von 50,8 mm in das erste, im
Wesentlichen horizontale Einleitrohres R1, und zwar bis auf eine Eintauchtiefe von
49,2 mm am stromaufwarts gelegenen Ende bzw. bis auf eine Eintauchtiefe von
29,2 mm am stromabwarts gelegenen Ende desselben ein, das heildt, das zweite

Einleitrohr R2 ist abgeschragt.
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In einem Messgebiet, das als Querschnitt des ersten, im Wesentlichen horizontalen
Einleitrohres R1, in einer Entfernung von 2 m stromabwarts des stromabwarts
gerichteten Endes der engsten Stelle V der Querschnittsverengung definiert wird,

werden die folgenden Werte fUr die Mischgute ermittelt:

Xmax/Xav gleich 1,09 und
Xenin/Xav gleICh 0,85.

Beispiel 2:

Die Anordnung in Beispiel 2 entspricht der Anordnung in Beispiel 1, wobei jedoch
zusatzlich stromabwarts der Einleitrohre R1 und R2 ein statisches Mischelement M
angeordnet ist, entsprechend der schematischen Darstellung in Figur 3B in Form eines
exzentrisch angeordneten Ringes aus einem Stahlblech mit einer Dicke von 4 mm,
einem Auflendurchmesser von 260 mm und einem Innendurchmesser von 200 mm,
das an der unteren Innenwand des ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres

R1 anliegt und an der oberen Innenwand desselben mit zwei Stegen befestigt ist.

Die Mischgute ermittelt sich in diesem Fall zu 1,02 flr Xmax/Xav bzw. 0,99 flr Xmin/Xav.
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Gemisch von Kohlenwasserstoffen und/oder Kohlenwasserstoffderivaten

selektives Losungsmittel
beladenes, selektives Losungsmittel
Kopfstrom

Kondensat

Produktstrom

Rucklauf

Apparate und -teile:

K
E
F
R1
R2
\Y

Kolonne

trennwirksame Einbauten

Flussigkeitsverteiler

erstes, im Wesentlichen horizontales Einleitrohr
zweites Einleitrohr

engste Stelle der Querschnittsverengung
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Patentanspriiche

Kolonne (K) mit trennwirksamen Einbauten (E) zur Auftrennung eines Gemisches
von Kohlenwasserstoffen und/oder Kohlenwasserstoffderivaten (1) durch
Extraktivdestillation mit einem selektiven Losungsmittel (2),

mit Zufuhrung des selektiven Losungsmittels (2) im oberen Kolonnenbereich und

Zufuhrung des aufzutrennenden Gemisches von Kohlenwasserstoffen und/oder

Kohlenwasserstoffderivaten (1) unterhalb der Zuflhrung des selektiven

Losungsmittels (2), wobei sich in der Kolonne (K) das selektive Losungsmittel (2)

mit den Komponenten aus dem aufzutrennenden Gemisch (1) beladt, zu denen

es eine hohere Affinitat hat, und als beladenes selektives Losungsmittel (3) aus
dem unteren Kolonnenbereich abgezogen wird,

wogegen die Komponenten aus dem aufzutrennenden Gemisch, zu denen das

selektive Losungsmittel (2) eine niedrigere Affinitat hat, in der Dampfphase

verbleiben und als Kopfstrom (4) abgezogen werden,

der vollstandig oder teilweise unter Erhalt eines Kondensats (5) kondensiert wird,

das

teilweise als Produktstrom (8) abgezogen und im Ubrigen als Ricklauf (7) erneut

auf die Kolonne (K) aufgegeben wird,

dadurch gekennzeichnet, dass

- im Kolonnenbereich oberhalb der trennwirksamen Einbauten (E), ein
erstes, im Wesentlichen horizontales Einleitrohr (R1) fur die Zufihrung des
selektiven Lésungsmittels vorgesehen ist,

- wobei das erste, im Wesentlichen horizontale Einleitrohr (R1) eine
Querschnittsverengung bis zu einer engsten Stelle (V) aufweist, und sich
nach der Querschnittsverengung erneut aufweitet, und wobei

- ein zweites Einleitrohr (R2), das im Bereich der engsten Stelle der
Querschnittsverengung (V) in das erste, im Wesentlichen horizontale
Einleitrohr (R1) einmindet, fUr die Zufihrung des Rucklaufs (7) vorgesehen
ist.

Kolonne (K) nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass oberhalb der
trennwirksamen Einbauten (E) in der Kolonne (K) ein Fllssigkeitsverteiler (F)
angeordnet ist.

Kolonne (K) nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass sie einen
Durchmesser von > 0,5 m, insbesondere einen Durchmesser von > 1,0 m
aufweist.
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Kolonne (K) nach einem der Anspriche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass
das Verhdltnis des Querschnittes des ersten, im Wesentlichen horizontalen
Einleitrohres (R1) vor der Querschnittsverengung zum Querschnitt des ersten,
horizontalen  Einleitrohnres (R1) an der engsten Stelle (V) der
Querschnittsverengung dergestalt gewahlt wird, dass der Druck innerhalb des
ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres (R1) an der engsten Stelle (V)
der Querschnittsverengung kleiner als der Druck auflerhalb des ersten, im
Wesentlichen horizontalen Einleitrohres (R1) in unmittelbarer Nahe der engsten
Stelle (V) der Querschnittsverengung der engsten Stelle (V) der
Querschnittsverengung ist.

Kolonne (K) nach einem der Anspriche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass
der Durchmesser des ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres (R1) vor
der Querschnittsverengung dergestalt gewahlt wird, dass sich die
Stromungsgeschwindigkeit im ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohr
(R1) vor der Querschnittsverengung im Bereich von 0,1 bis 5,0 m/s, bevorzugt im
Bereich von 0,3 bis 1,5 m/s, liegt.

Kolonne (K) nach einem der Anspriche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass
das zweite Einleitrohr (R2), das im Bereich der engsten Stelle (V) der
Querschnittsverengung in das erste, im Wesentlichen horizontale Einleitrohr (R1)
einmundet, in dasselbe, bevorzugt bis auf eine Eintauchtiefe von 0,1 mal bis 0,8
mal dem Durchmesser des zweiten Einleitrohres (R2), bevorzugt bis auf eine
Eintauchtiefe von 0,15 bis 0,75 mal dem Durchmesser des zweiten
Einleitrohres (R2), eintaucht.

Kolonne (K) nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass das zweite, in das
erste, im Wesentlichen horizontale Rohr eingetauchte Einleitrohr abgeschragt in
einem Anstellwinkel gegentber der Langsachse desselben in einem Bereich von
4° bis 65° endet.

Kolonne (K) nach einem der Anspriche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass
im ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohr, nach der engsten Stelle der
Querschnittsverengung, im Wesentlichen quer zur Langsachse desselben, ein
statisches Mischelement (M) angeordnet ist, das den Querschnitt desselben
teilweise blockiert.

Kolonne (K) nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass das statische
Mischelement (M) um mindestens das Doppelte des Durchmessers des ersten,
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10.

11.

12.

13.

im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres (R1) an der Stelle des engsten
Querschnittes (V) von der Stelle des engsten Querschnittes (V) im ersten, im
Wesentlichen horizontalen Einleitrohr(R1) beabstandet ist.

Kolonne (K) nach Anspruch 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet, dass das
statische Mischelement (M) exzentrisch im Querschnitt des ersten, im
Wesentlichen horizontalen Einleitrohres (R1) angeordnet ist, wobei es an der
Innenwand desselben anliegt oder wandnah zu derselben ausgebildet, im oberen
Bereich des ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohres (R1) jedoch von
der Innenwand desselben beabstandet ist.

Kolonne (K) nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass das exzentrisch,
im ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohr (R1) angeordnete statische
Mischelement (M) in Form eines Kreisringes ausgebildet ist.

Kolonne (K) nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass das exzentrisch,
im ersten, im Wesentlichen horizontalen Einleitrohr (R1) angeordnete statische
Mischelement (M) in Form eines nach oben offenen Kreisringes ausgebildet ist,
der bevorzugt mittels Stegen im oberen Bereich der Innenwand an derselben
befestigt ist.

Verfahren zur Auftrennung eines Gemisches von Kohlenwasserstoffen und/oder
Kohlenwasserstoffderivaten (1) durch Extraktivdestillation mit einem selektiven
Losungsmittel (2) in einer Kolonne (K) nach einem der Anspriiche 1 bis 12,

mit Zufuhrung des selektiven Losungsmittels (2) im oberen Kolonnenbereich und
Zufuhrung des aufzutrennenden Gemisches von Kohlenwasserstoffen und/oder
Kohlenwasserstoffderivaten (1) unterhalb der Zufuhrung des selektiven
Losungsmittels (2), wobei sich in der Kolonne (K) das selektive Losungsmittel (2)
mit den Komponenten aus dem aufzutrennenden Gemisch beladt, zu dem es
eine hdhere Affinitdt hat, und als beladenes selektives Loésungsmittel (3) aus dem
unteren Kolonnenbereich abgezogen wird,

wogegen die Komponenten aus dem aufzutrennenden Gemisch von
Kohlenwasserstoffen und/oder Kohlenwasserstoffderivaten (1), zu denen das
selektive Losungsmittel (2) eine niedrigere Affinitat hat, in der Dampfphase
verbleiben und als Kopfstrom (4) abgezogen werden,

der vollstandig oder teilweise unter Erhalt eines Kondensats (5) kondensiert wird,
das

teilweise als Produktstrom (8) abgezogen und im Ubrigen als Ricklauf (7) erneut
auf die Kolonne aufgegeben wird,



10

15

WO 2016/005359 16 PCT/EP2015/065423

14.

dadurch gekennzeichnet, dass

das selektive Ldsungsmittel (2) UOber ein erstes, im Wesentlichen
horizontales Einleitrohr (R1) in den oberen Kolonnenbereich, oberhalb der
trennwirksamen Einbauten (E), zugeflhrt wird, wobei das erste, im
Wesentlichen horizontale Einleitrohr (R1) eine Querschnittsverengung bis
zu einer engsten Stelle (V) aufweist, und sich nach der
Querschnittsverengung erneut aufweitet, und wobei

Uber ein zweites Einleitrohr (R2), das an der engsten Stelle (V) der
Querschnittsverengung in  das erste, im Wesentlichen horizontale
Einleitrohr (R1) einmindet, der Rucklauf (7) zugeflhrt wird.

Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dass es sich um die

Extraktivdestillation von C4-Schnitten zur Gewinnung von Butanen und/oder

Butenen und/oder 1,3-Butadien mit einem selektiven Losungsmittel ausgewahlt

aus N-Methylpyrrolidon oder Mischungen hiervon mit Wasser, Dimethylformamid

und Acetonitril oder die Extraktivdestillation von aromatenhaltigen Gemischen zur
Gewinnung von Benzol und/oder Toluol und/oder Xylol, handelt.
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A DE 10 2010 011014 Al (BASF SE [DE])

15. September 2011 (2011-09-15)
Zusammenfassung; Anspruch 1; Abbildung 1
A US 4 802 630 A (KROMREY EDWARD P [US] ET
AL) 7. Februar 1989 (1989-02-07)
Zusammenfassung; Abbildungen 1,2

A FR 2 606 291 Al (ELF AQUITAINE [FR])

13. Mai 1988 (1988-05-13)

Abbildung 1

1-14

1-14

1-14

A US 2 610 141 A (DROUT JR WILLIAM M)
9. September 1952 (1952-09-09)
Abbildung 1

1-14

A US 2005/059838 Al (YADA SHUHEI [JP] ET AL)
17. Marz 2005 (2005-03-17)
Abbildung 5

1-14
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* Besondere Kategorien von angegebenen Veréffentlichungen

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

"E" fruhere Anmeldung oder Patent, die bzw. das jedoch erst am oder nach
dem internationalen Anmeldedatum veréffentlicht worden ist

scheinen zu lassen, oder durch die das Veréffentlichungsdatum einer

soll oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie
ausgefuhrt)
"O" Veréffentlichung, die sich auf eine miindliche Offenbarung,
eine Benutzung, eine Ausstellung oder andere MaBnahmen bezieht
"P" Veréffentlichung, die vor dem internationalen Anmeldedatum, aber nach
dem beanspruchten Prioritatsdatum veréffentlicht worden ist

"L" Veréffentlichung, die geeignet ist, einen Prioritatsanspruch zweifelhaft er-

anderen im Recherchenbericht genannten Veréffentlichung belegt werden e

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

"X" Veréffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
kann allein aufgrund dieser Veroéffentlichung nicht als neu oder auf
erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden

Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet
werden, wenn die Veréffentlichung mit einer oder mehreren
Veroffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und
diese Verbindung flur einen Fachmann naheliegend ist

"&" Veréffentlichung, die Mitglied derselben Patentfamilie ist

Datum des Abschlusses der internationalen Recherche

15. September 2015

Absendedatum des internationalen Recherchenberichts

28/09/2015

Name und Postanschrift der Internationalen Recherchenbehérde

Europaisches Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2
NL - 2280 HV Rijswijk

Tel. (+31-70) 340-2040,

Fax: (+31-70) 340-3016

Bevoliméchtigter Bediensteter

Weber, Christian
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INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT

Angaben zu Veroffentlichungen, die zur selben Patentfamilie gehéren

Internationales Aktenzeichen

PCT/EP2015/065423
Im Recherchenbericht Datum der Mitglied(er) der Datum der
angefihrtes Patentdokument Veroffentlichung Patentfamilie Veroffentlichung

DE 102010011014 Al 15-09-2011 CN 102781892 A 14-11-2012
DE 102010011014 Al 15-09-2011
EP 2545019 Al 16-01-2013
JP 5758922 B2 05-08-2015
JP 2013522175 A 13-06-2013
KR 20130016264 A 14-02-2013
TW 201139368 A 16-11-2011
WO 2011110562 Al 15-09-2011

US 4802630 A 07-02-1989 AU 590345 B2 02-11-1989
CA 1269410 Al 22-05-1990
JP HO580250 B2 08-11-1993
JP S62225234 A 03-10-1987
NZ 218133 A 29-09-1988
Us 4802630 A 07-02-1989

FR 2606291 Al 13-05-1988  KEINE

US 2610141 A 09-09-1952 BE 494834 A 17-07-1950
DE 974477 C 05-01-1961
FR 60565 E 09-11-1954
FR 975923 A 12-03-1951
GB 673768 A 11-06-1952
NL 78159 C 15-01-1955
Us 2610141 A 09-09-1952
Us 2663679 A 22-12-1953

US 2005059838 Al 17-03-2005 AU 2003264366 Al 29-03-2004
BR 0306213 A 24-08-2004
CN 1622930 A 01-06-2005
EP 1535893 Al 01-06-2005
JP 3971974 B2 05-09-2007
JP 2004091424 A 25-03-2004
RU 2333194 C2 10-09-2008
US 2005059838 Al 17-03-2005
WO 2004022518 Al 18-03-2004

Formblatt PCT/ISA/210 (Anhang Patentfamilie) (April 2005)
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