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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Trennen von
azeotrop siedenden Flissigkeitsgemischen, wobei
das Endprodukt, z.B. ein dehydrierter Alkohol, durch
Rektifikation in einem Kolonnensystem und mittels
Dampfpermeation erhalten wird. Zur Verringerung des
Frischdampfbedarfs und den apparativen und energe-
tischen Aufwand méglichst gering zu halten, wird die
dampfférmige Zufuhr an rektifiziertem Gemisch in die
Dampfpermeation direkt einer Kolonne des Kolonnen-
systems oder als dampfférmiges Destillat ihrem Kon-
densationssystems entnommen und die dehydrierten
Produktdampfe (Retentatddmpfe) der Dampfpermea-
tion in einem Reboiler einer Kolonne des Kolonnen-
systems, welche unter niedrigem Druck arbeitet als
die besagten Produktddmpfe besitzen, zwecks zu-
satzlicher oder auch kompletter Beheizung der zuletzt
besagten Kolonne kondensiert werden.
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Zusammenfassung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zu m Trennen von azeotrop siédenden
Fliissigkeitsgemischen, wobei das Endprodukt, z.B. ein dehydrierter Alkohol, durch
Rektifikation in einem Kolonnensystem und mittels Dampfpermeation erhalten wird. Zur
Verringerung des Frischdampfbedarfs und den apparativen und energetischen Aufwand

moglichst gering zu halten, wird die dampfférmige Zufuhr an rektifiziertem Gemisch in die

Dampfpermeation direkt einer Kolonne des Kolonnensystems oder als dampfformiges
Destillat ihrem Kondensationssystems entnommen und die dehydrierten Produktddmpfe
(Retentatddmpfe) der Dampfpermeation in einem Reboiler einer Kolonne des
Kolonnensystems, welche unter niedrigem Druck arbeitet als die besagten Produktddmpfe
besitzen, zwecks zusétzlicher oder auch kompletter Beheizung der zuletzt besagten Kolonne

kondensiert werden.

Fig. 1 FOR D. ANMELDER(IN):
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Beschreibung

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum Trennen von azeotrop siedenden
Fliissigkeitsgemischen, wobei das Endprodukt z.B. ein dehydrierter Alkohol, durch

Rektifikation in einem Kolonnensystem und mittels Dampfpermeation erhalten wird.

Azeotrop siedende Fliissigkeitsgemische sind bekanntlich durch destillative Mafnahmen nicht
direkt trennbar, da die Zusammensetzung der Fliissigkeit und des Gleichgewichtsdampfes

gleich ist. Daher wurden bereits verschiedene Verfahren entwickelt, die Trennung solcher

azeotrop siedender Flissigkeitsgemische zu erreichen. Ein Weg ist die Verwendung von

Permeationsmembranen, bei welchem die kleineren und/oder stiirker polaren Molekiile durch

die Membran durchgelassen werden, wogegen die groBeren und/oder weniger polaren

Molekiile zuriickgehalten werden. Derartige Verfahren wie sie derzeit verwendet werden,

haben einen hohen energetischen Aufwand, sodass der Erfindung die Aufgabe zugrunde liegt,

diesen zu verringern.Neben den Dehydrierungseinheiten enthalten die Anlagen meistens
verschiedene Kolonnen zur Entfernung von Begleitstoffen (z.B.Vor- und
Nachlaufkomponenten aus dem Rohalkohol), um eine entsprechende Produktqualitét zu
erhalten. Um Energie einzusparen, arbeiten moderne Anlagen mit unterschiedlichen
Druckniveaus fiir die Kolonnen, um eine Heizung der Kolonnen mit niedrigerem Druck

mittels der Kopfddmpfe von Kolonnen mit héherem Druck zu erméglichen. Eine

Rektifikationskolonne fiir die Konzentration von vorgereinigtem Alkohol und die Entfernung

von Nebenprodukten im Nachlauf arbeitet dabei beispielsweise unter dem hochsten Druck

und ist damit auf jeden Fall der Hauptverbraucher vom Frischdampf.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde den Frischdampfbedarf zu verringern, indem

bereits eingesetzte Wirme moglichst wirtschaftlich wiederverwendet wird.

Kernpunkt der Erfindung ist die apparativ und energetisch moglichst optimale Nutzung der

Kondensationswérme der dehydrierten Produktddmpfe aus der Dampfpermeation. Neben

einer Nutzung dieser Abwéarme fiir andere Sektoren einer Fabrik wie z.B. fiir
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Eindampfanlagen und diverse Vorwirmzwecke bietet sich dabei als besonders giinstig eine

Abwirmenutzung direkt im Kolonnensystem selber an.

Erfindungsgeméil wird diese Aufgabe dadurch gelost, dass die dampfformige Zufuhr an
rektifiziertem Gemisch in die Dampfpermeation direkt einer Kolonne des Kolonnensystems
oder als dampfformiges Destillat dem Kondensationssystem entnommen wird und die
dehydrierten Produktdimpfe (Retentatdémpfe) der Dampfpermeation in einem Reboiler ciner
Kolonne des Kolonnensystems, welcher unter einem niedrigeren Druck arbeitet als die
besagten Produktddmpfe besitzen zwecks zusitzlicher oder auch kompletter Beheizung der |

zuletzt besagten Kolonne kondensiert werden.

In Fallen, wo der Kopfdruck dieser Kolonne zu niedrig fir eine direkte Einspeisung in die
Dampfpermeation ist, kann das Gemisch in fliissiger Form der Kolonne oder als Kondensat

ihrem Kondensationssystem entnommen werden, in einem Verdampfer unter erhGhtem

Druck verdampft werden und erst danach in die Dampfpermeation als Zufuhr geleitet werden, |

wobei die dehydrierten Produktddmpfe zur Beheizung eines Reboilers vorzugsweise der
vorstehend angefiihrten Kolonne oder einer anderen Kolonne des Kolonnensystems, welche
unter niedrigerem Druck arbeitet als die Produktddmpfe besitzen, eingesetzt werden. Durch
die Riickfiihrung und damit Ausniitzung der in den Produktddmpfen enthaltenen Energié wird
eine besonders energieeffizientes Verfahren erzielt. Dabei kann das Kondensat des C o
dehydrierten Endproduktes zur kompletten oder teilweisen Vorheizung von Zufuhrmedien in
die Kolonne eingesetzt werden, aus der oder deren Kondensationssystem die dampfformige
Produktzufuhr in die Dampfpermeation erfolgt (bei der oben beschriebenen alternativen
Verwendung eines Verdampfers zur Vorwiarmung der Zufuhr in diesen). Damit wird eine
optimale Ausnutzung der im Kondensat erhaltenen Wérmeenergie erzielt. | Das Kondensat
des dehydrierten Endproduktes kann auch zur kompletten oder teilweisen Vorheizung von |
Zufuhrmedien in die Kolonnen eingesetzt werden, aus der oder deren Kondensationssystem
die fliissige Produktzufuhr in den Verdampfer vor der Dampfpermeation erfolgt. Auch damit

ist es moglich, die Restenergie des Kondensats zielstrebig zu nutzen.
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Besonders bevorzugt ist das Verfahren dann, wenn das azeotrop siedende Fliissigkeitsgemisch

ein Ethanol-Wasser-Gemisch mit etwa 90 bis 97 vol.-% Ethanolgehalt ist.

In der Zeichnung sind zwei Ausfiihrungsbeispiele des Erfindungsgegenstandes dargestellt.
Figur 1 zeigt eine Rektifikation/Dehydrierung von Rohalkohol mit direkter Einspeisung von
der Rektifizierkolonne in die Dampfpermeation. Figur 2 gibt eine Rektifikation/Dehydrierung
von Rohalkohol mit Einspeisung von der Rektifizierkolonne iiber einen Verdampfer in die

Dampfpermeation wieder. Con

Die in Figur 1 wiedergegebene Anlage ist fiir jenen Fall maf3gebend, bei welchem der
Arbeitsdruck der Rektifikationskolonne ausreichend ist, um den Dampf direkt in die
Dampfpermeation einzubringen. Die Produktddmpfe werden von dem Kopf oder einem der
Kopfboden der Kolonne direkt in das Dampfpermeationsmodul eingebracht. Die
Kondensationsenergie des dehydrierten Alkohols wird zur kompletten oder teilweisen
Beheizung einer Kolonne verwendet, die unter einem niedrigeren Druckniveau arbeitet. In
Figur 1 ist diese Verwendung der dehydrierten Alkoholddmpfe gezeigt, indem bei der
Kolonne ein Reboiler angedeutet ist, welcher zur Kondensation des dehydrierten Alkohols |
dient. Die in dem dehydrierten Produktalkohol enthaltene Wirmeenergie kann in weiterer
Folge fiir Vorwdarmzwecke verwendet werden. Die Permeatddmpfe der Dampfpermeation
werden in einem Kondensator verfliissigt, wobei das Fliissigpermeat innerhalb der Anlage

weiter verarbeitet und aufbereitet werden kann.

Bei der Anlage gemal Figur 2 ist der Arbeitsdruck der Rektifikationskolonne niedriger als e}

fir die Dampfdehydrierung bendtigt wird, sodass das rektifizierte Hauptprodukt als

Fliissigkeit aus der Kolonne entnommen und nach einer Vorwérmung in einen Verdampfer
eingebracht wird, wobei der konzentrierte Alkoholdampf dann der Dampfpermeation
unterzogen wird. Zur Vorwarmung des Produktes wird dehydriertes Alkoholkondensat aus

dem Reboiler eingesetzt, welcher die Rektifizierkolonne heizt. Das Alkoholkondensat, das | h
den Vorwirmer passiert hat, ist bereits abgekiihlt, da die Warme fiir die Vorwdrmzwecke |
geniitzt ist. Der aus der Dampfpermeation kommende dehydrierte Alkoholdampf wird, wie °

schon angefiihrt, im Reboiler zur teilweisen Beheizung der Kolonne eingesetzt und dabei
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kondensiert. Dieses Kondensat wird, wie beschrieben, in den Vorwirmer eingeleitet. Die aus
der Dampfpermeation abgezogenen Permeatddmpfe werden in einem
Permeatkondensationssystem zu Fliissigpermeat, das innerhalb der Anlage wiederaufbereitet

wird.

Wie aus Vorstehendem hervorgeht, kann die Kondensation des dehydrierten Alkoholdampfes |
in Abhéngigkeit vom Druckniveau der Rektifikationskolonne fiir die teilweise Autheizung der
Rektifikationskolonne oder fiir die Beheizung einer anderen getrennten Kolonne mit

niedrigerem Druckniveau dienen.

Die kondensierten Permeate aus dem Membranmodul kénnen direkt und leicht innerhalb des
Kolonnensystems weiter bearbeitet werden, wobei aufgrund des sehr geringen Anteils an
Alkohol innerhalb des Permeates dieser bei Weiterverarbeiten einen praktisch

vernachlissigbaren Einfluss auf den Wéarmebedarf und die Kapazitit der Kolonnen hat.

In jenen Féllen, in denen nur ein Teil des Produktes dehydriert werden soll, kann die

thermische Integration der Dehydrierung in dhnlicher Weise erfolgen.

Das erlduterte erfindungsgemifle Verfahren kann auch fiir die Dehydration von Alkoholen
verwendet werden, bei welchen die Reinheit des Endproduktes nicht so mafigebend ist, z.B.
fiir Treibstoffethanol.

FUR D. ANMELDEROM),

Pi‘\TE?; . SHEPR

DIPL. i
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Anspriiche

1. Verfahren zu m Trennen von azeotrop siedenden Fliissigkeitsgemischen, wobei das
Endprodukt, z.B. ein dehydrierter Alkohol, durch Rektifikation in einem Kolonnensystem und
mittels Dampfpermeation erhalten wird, dadurch gekennzeichnet, dass die dampfformige

Zufubr an rektifiziertem Gemisch in die Dampfpermeation direkt einer Kolonne des

Kolonnensystems oder als dampfformiges Destillat ihrem Kondensationssystems entnommen
wird und die dehydrierten Produktdémpfe (Retentatddmpfe) der Dampfpermeation in einem]
Reboiler einer Kolonne des Kolonnensystems, welche unter niedrigem Druck arbeitet als die
besagten Produktddmpfe besitzen, zwecks zusatzlicher oder auch kompletter Beheizung der

zuletzt besagten Kolonne kondensiert werden.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal das Gemisch in flissiger Forrr; b
einer Kolonne des Kolonnensystems oder als Kondensat ihres Kondensationssystems |
entnommen wird, in einem Verdampfer vorzugsweise unter erhohtem Druck verdampft wird

und erst danach in die Dampfpermeation als Zufuhr geleitet wird, wobei die dehydrierten
Produktdémpfe zur Beheizung eines Reboilers vorzugsweise der vorstehend angefithrtern

Kolonne oder einer anderen Kolonne des Kolonnensystems, welche unter niedrigem Druck

arbeitet als die Produktddmpfe besitzen eingesetzt werden.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das Kondensat des dehydrierten
Endprodukts zur kompletten oder teilweisen Vorheizung von Zufuhrmedien in die Kolonne
eingesetzt wird, aus der oder deren Kondensationssystem die dampfférmige Produktzufuhr in

die Dampfpermeation erfolgt.

4.Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass das Kondensat des dehydrierten '

Endprodukts zur kompletten oder teilweisen Vorheizung von Zufuhrmedien in den
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Verdampfer eingesetzt wird, aus dem die dampfformige Produktzufuhr in die

Dampfpermeation erfolgt.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass das Kondensat des dehydrieften |
Endprodukts auch zur kompletten oder teilweisen Vorheizung von Zufuhrmedien in die
Kolonne eingesetzt wird, aus der oder deren Kondensationssystem die fliissige Produktzufuhr

in den Verdampfer vor der Dampfpermeation erfolgt.

6. Verfahren nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das azeotrop siedende
Flussigkeitsgemisch ein Ethanol-Wasser-Gemisch mit etwa 90-97%vol. Ethanolgehalt ist.
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andere
Kolonne
der Anlage
Reboiler |———>1 dehydrierter Produktalkohol |

(Warme genutzt fir Vorwarmzwecke)

konzentrierter Alkoholdampf
von Rektifizierkolonne

Dampf- |——>] Permeatdimpfe
permeation ‘
Permeat-
~————-{ " dehydrierter Alkoholdampf | kondensation
| Fliissigpermeat |

(Wiederaufarbeitung innerhalb der Anlage)
Fig. 1

Rektifikation / Dehydrierung von Rohalkohol
mit direkter Einspeisung von der Rektifizierkolonne in die Dampfpermeation
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(Wiederaufarbeitung innerhalb der Anlage)
Fig. 2

Rektifikation / Dehydrierung von Rohalkohol
mit Einspeisung von der Rektifizierkolonne liber einen Verdampfer in die Dampfpermeation
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