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(§)  Verfahren  zur  Prozesseinstellung  mit  Wärmerückgewinnung  für  die  Sumpfphasehydrierung  mit  integrierter 
Gasphasehydrierung. 

  Nach  der  Erfindung  werden  prozeßrelevante  Prozeß- 
parameter  für  die  Sumpfphasehydrierung  mit  integrierter 
Gasphasehydrierung  bei  wirtschaftlicher  Wärmerückgewin- 
nung  des  Gesamtsystems  dadurch  eingestellt,  daß  trotz 
zunehmender  Verschmutzung  der  Maische-Wärmeaustau- 
scher  und  zunehmender  Desaktivierung  des  Gasphase- 
Katalysators  die  prozeßrelevanten  Temperaturen  des  Zwi- 
schenabscheiders  und  des  Gasphasereaktors  mittels  Kopf- 
kühler  nach  der  Sumpfphasehydrierung  und  Kopfkühler  vor 
dem  Zwischenabscheider  definiert  eingestellt  werden  so- 
wie  die  Abwärme  der  Sumpfphaseprodukte  über  eine  Auf- 
heizung  der  Gasphase-Einsatzstoffe  teilweise  zurückge- 
wonnen  und  der  Maischeaufheizung  wieder  zugeführt  wird. 



Die  Erf indung  b e t r i f f t   die  P r o z e ß e i n s t e l l u n g   des  kombin ie r ten   Sumpf- 

p h a s e - / G a s p h a s e - H y d r i e r p r o z e s s e s   sowie  die  Wärmerückgewinnung  der  be i  

der  Abkühlung  und  Kondensat ion  der  Produkts t röme  aus  der  Sumpfphase-  

und  Gasphasehydr ie rung   nutzbaren   Abwärme,  welche  zweckmäßig  zum  Auf-  

heizen  der  beiden  E i n s a t z s t o f f e   des  Sumpf-  bzw.  G a s p h a s e r e a k t o r s   v e r -  

wendet  w i r d .  

Bei  e iner   d e r a r t i g e n   Wärmerückgewinnung  müssen  die  r e l e v a n t e n   P r o z e ß -  

parameter   der  Sumpfphasehydr ie rung   mit  i n t e g r i e r t e m   G a s p h a s e r e a k t o r  

b e r ü c k s i c h t i g t   werden .  

Zur  Erhöhung  der  W i r t s c h a f t l i c h k e i t   e iner   Hydr i e ran lage   sind  nach 

dem  ä l t e r e n   Vorschlag  die  Sumpfphasehydr ie rung   und  die  Gasphasehy-  

d r ie rung   in  einem  gemeinsamen  H o c h d r u c k k r e i s l a u f   a n g e o r d n e t .  

Hierbei   wird  das  Lösungsmi t te l   zweckmäßig 

g r ö ß t e n t e i l s   im  Sumpf  e ines   Zwischenabsche ide r s   h i n t e r   der  Sumpfphase-  

hydr ie rung   abgezogen,  so  daß  h a u p t s ä c h l i c h   nur  die  Ne t toproduk te   aus  

der  Sumpfphasehydr ie rung   (mit  l e i c h t e r   und  m i t t l e r e r   S i ede lage )   ü b e r  

den  n a c h g e s c h a l t e t e n   G a s p h a s e r e a k t o r   gefahren  werden.  Diese  gewünsch te  

M e n g e n a u f s p l i t t u n g   der  Sumpfphaseprodukte   in  L ö s u n g s m i t t e l a n t e i l  

( f l ü s s i g )   e i n e r s e i t s   und  Einsatzmenge  für  die  G a s p h a s e h y d r i e r u n g  

(dampfförmig)  a n d e r e r s e i t s   e r f o l g t   über  eine  d e f i n i e r t e   T e m p e r a t u r e i n -  

s t e l l u n g   im  Zwischenabsche ide r   h i n t e r   der  S u m p f p h a s e h y d r i e r u n g .  



Diese  T e m p e r a t u r e i n s t e l l u n g   wird  nun  dadurch  e r s c h w e r t ,   daß  d e r  

Maische-Wärmeaustauscher   zur  Maischeaufheizung  durch  i n d i r e k t e n  

Wärmeaustausch  m i t t e l s   abkühlender   Sumpfphase-Gase/   Dämpfe  m i t  

f o r t s c h r e i t e n d e r   B e t r i e b s z e i t   i n k r u s t i e r t .   Infolge  der  v e r ä n d e r -  

l ichen   Wärmeübe r t r agungs l e i s t ung   des  Ma i sche -Wärmeaus t ausche r s  

is t   eine  z u s ä t z l i c h e   Kühlung  e r f o r d e r l i c h ,   um  die  e r f o r d e r l i c h e  

Temperatur  und  somit  die  gewünschte  Mengenauf te i lung  im  Zwischen-  

absche ide r   zu  e r r e i c h e n .   Auch  i s t   bekannt ,   daß  die  I n k r u s t i e r u n g  

der  Maischevorwärmer  mit  s t e i g e n d e r   Maische tempera tu r   zunimmt.  

Deshalb  muß  die  M a i s c h e a u s t r i t t s t e m p e r a t u r   des  Maische-Wärme- 

a u s t a u s c h e r s   nach  oben  hin  begrenz t   werden .  

Für  die  Sumpfphasehydr ierung  mit  i n t e g r i e r t e m   Gasphasen reak to r   i s t  

we i t e rh in   zu  b e r ü c k s i c h t i g e n ,   daß  mit  zunehmender  D e s a k t i v i e r u n g  

des  G a s p h a s e - K a t a l y s a t o r s   die  Temperatur  der  G a s p h a s e - E i n s a t z s t o f f e  

angehoben  werden  muß  (z.  B.  von  390 °C  auf  430  °C).  S c h l i e ß l i c h   s o l l  

die  Anlage  züg ig  -   mögl ichs t   ohne  z u s ä t z l i c h e   A u f h e i z k a p a z i t ä t e n  -  

an fah rba r   s e i n .  

Der  Erfindung  l i e g t   die  Aufgabe  zugrunde,   t r o t z   v e r ä n d e r l i c h e r  

Wärmeleistung  des  Maische-Wärmeaus tauschers   eine  E i n s t e l l u n g   d e r  

gewünschten  Temperaturen  für  die  Maische,  den  Z w i s c h e n a b s c h e i d e r  

und  die  G a s p h a s e - E i n s a t z s t o f f e   zu  g e w ä h r l e i s t e n   sowie  eine  w i r t -  

s c h a f t l i c h e   Wärmerückgewinnung  der  Hydr ie rp roduk te   zu  e r r e i c h e n .  

Weiterhin  soll  das  Anfahren  der  Anlage  keinen  z u s ä t z l i c h e n   Auf-  

he izofen   für  die  Gasphasehydr ie rung   e r f o r d e r n .  



Diese  Aufgabe  wird  e r f indungsgemäß  dadurch  g e l ö s t ,   daß  t r o t z   v e r ä n d e r -  

l i c h e r   W ä r m e ü b e r t r a g u n g s l e i s t u n g   der  Maische-Wärmeaustauscher   ( i n f o l g e  

f o r t s c h r e i t e n d e r   I n k r u s t i e r u n g )   und  v e r ä n d e r l i c h e r   G a s p h a s e r e a k t o r -  

parameter   ( i n f o l g e   f o r t s c h r e i t e n d e r   K a t a l y s a t o r d e s a k t i v i e r u n g ) ,   d i e  

j ewe i l s   e r f o r d e r l i c h e n   P rozeß tempera tu ren   für  den  Z w i s c h e n a b s c h e i d e r  

und  den  G a s p h a s e r e a k t o r   mit  Hilfe   eines  Kopfkühlers   h i n t e r   der  Sumpf- 

phasehydr i e rung   und  eines  Kopfkühlers   vor  dem  Zwischenabsche ide r   e i n -  

g e s t e l l t   werden.  Der  Kopfkühler   h i n t e r   der  Sumpfphasehydr ierung  d i e n t  

g l e i c h z e i t i g   zum  Anfahren  der  Gasphasehydr ie rung   sowie  zur  Begrenzung 

der  max.  M a i s c h e a u s t r i t t s t e m p e r a t u r   des  Maische-Wärmeaus tauschers   (ggf, 

mit  B y p a s s ) .  

Mit  zunehmender  Lau fze i t   muß  die  Temperatur  der  G a s p h a s e - E i n s a t z s t o f f e  

a l lmäh l  i ch   angehoben  werden.  Dies  e r f o l g t  -   ohne  z u s ä t z l i c h e n   Auf- 

h e i z o f e n  -   e r f indungsgemäß  dadurch,  daß  mit  f o r t s c h r e i t e n d e r   I n k r u s -  

t i e rung   des  Maische-Wärmeaus tauschers   auch  das  Tempera turn iveau   des  

Kopfkühlers   vor  dem  Zwischenabsche ide r   angehoben  wird.  G l e i c h z e i t i g  

wird  h i e r d u r c h  -   bei  zunehmender  Verr ingerung  der  Wärmeüber t r agungs -  

l e i s t u n g   des  M a i s c h e - W ä r m e a u s t a u s c h e r s  -   die  a n f a l l e n d e   Abwärme  aus  

der  Sumpfphasehydr ie rung  über  den  Weg  der  Gasphasehydr ie rung   auf  d i e  

v o r g e s c h a l t e t e   Maischevorwärmung  der  Sumpfphasehydr ierung  ü b e r t r a g e n  

und  damit  w i r t s c h a f t l i c h   g e n u t z t .  



Die  E i n s t e l l u n g   der  gewünschten  Temperatur  im  Zwischenabsche ide r   e r -  

f o lg t   m i t t e l s   Sch lußküh le r ,   in  welchem  zweckmäßig  Dampf  e rzeugt   o d e r  

Hydriergas   vorgewärmt  w i r d .  

Mit  dem  Kopfkühler  h i n t e r   der  Sumpfphasehydr ierung  kann  z u s ä t z l i c h   das  

Tempera turn iveau   der  in  den  Maische-Wärmeaustauscher   e i n t r e t e n d e n  

Sumpfphase-Gase/Dämpfe  r e d u z i e r t   werden.  Hierdurch  v e r r i n g e r t   sich  d i e  

sonst  üb l iche   s c h n e l l e   I n k r u s t i e r u n g   von  sauberen  Rohren  des  Maische-  

Wärmeaus tauschers ,   da  die  max.  a u f t r e t e n d e   Maische tempera tu r   ( b e i  

g l e i c h e r   g e m i t t e l t e r   M a i s c h e a u s t r i t t s t e m p e r a t u r )   gesenkt  w i r d .  

Mi t t e l s   Kopfkühler   ( i n c l .   Bypass)  h in t e r   der  Sumpfphasehydr ierung  kann 

die  gew+ünschte  Temperatur  der  E i n s a t z s t o f f e   der  G a s p h a s e h y d r i e r u n g  

e i n g e s t e l l t   werden .  

Der  Bypass  um  den  Maische-Wärmeaustauscher   d ient   zur  Begrenzung  d e r  

max.  M a i s c h e a u s t r i t t s t e m p e r a t u r   des  Maische-Wärmeaustauschers   ( s p e -  

z i e l l   im  sauberen  Zustand  der  W ä r m e a u s t a u s c h e r - R o h r e ) .  

Mit  dem  o.g.  Verfahren  können  somit  a l l e   p r o z e ß r e l e v a n t e n   Tempera tu ren  

-  auch  bei  z e i t l i c h   unabhängig  f o r t s c h r e i t e n d e r   Verschmutzung  d e r  

Maische-Wärmeaus tauscher   sowie  Desak t iv i e rung   des  G a s p h a s e - K a t a l y s a -  

t o r s  -   e i n g e s t e l l t   werden .  



Der  Anfahrvorgang  e r f o l g t   zügig  durch  Aufheizung  der  Gasphase -  

E i n s a t z s t o f f e   m i t t e l s   Kopfkühler  h in t e r   der  S u m p f p h a s e h y d r i e r u n g .  

An  zwei  B e i s p i e l e n   wird  das  Verfahren  näher  e r l ä u t e r t :  

In  der  Zeichnung  sind  zwei  A u s f ü h r u n g s b e i s p i e l e   der  E r f i n d u n g  
d a r g e s t e l l t .  

Anhand  von  Fig.  1  wird  ein  B e t r i e b s f a l l   nach  kurzer  L a u f z e i t  -   d.  h.  

nur  ger inge  I n k r u s t i e r u n g   der  Maische-Wärmeaus tauscher   1  und  2 

sowie  f r i s c h e r   K a t a l y s a t o r   des  Gasphase -Reak tors   11 -  b e s c h r i e b e n .  

Die  gas-  und  dampfförmigen  Produkte  aus  dem  Sumpfphase-Reaktor   4 

werden  m i t t e l s   Maische-Wärmeaus tauscher   2  durch  i n d i r e k t e n   Wärme- 

aus t ausch   t e i l w e i s e   a b g e k ü h l t ,   wobei  auf  der  A u f h e i z s e i t e   das  

Ma i sche -Hydr i e rga sgemisch   auf  A n s p r i n g t e m p e r a t u r   der  Sumpfphase-  

hydr ie rung   von  ca.  440  °C  a u f g e h e i z t   wird.  Zwecks  E i n s t e l l u n g  

der  p r o z e ß t e c h n i s c h   vorgegebenen  Temperatur  von  ca.  300  °C  im 

Zwischenabsche ide r   9  werden  die  Sumpfphaseprodukte  durch  i n -  

d i r e k t e n   Wärmeaustausch  in  dem  Kopfkühler  7  und  in  dem  S c h l u ß -  

kühler   8  we i t e r   a b g e k ü h l t .   Im  Zwischenabsche ide r   9  werden  d i e  

Produkte  aus  der  Sumpfphasehydr ie rung   in  den  L ö s u n g s m i t t e l a n -  

t e i l   ( f l ü s s i g )   und  in  den  Feedstrom  für  die  G a s p h a s e h y d r i e r u n g  

(Gase/Dämpfe)  a u f g e t e i l t .   L e t z t e r e r   wird  im  Kopfkühler  7  und 

dann  im  i n d i r e k t e n   Wärmeaustauscher   10  auf  G a s p h a s e - R e a k t i o n s -  

t empera tu r   von  ca.  390  °C  a u f g e h e i z t .  

Die  g a s p h a s e - P r o d u k t e   werden  durch  i n d i r e k t e n   Wärmeaustausch 

im  Maische-Wärmeaus tauscher   1  t e i l w e i s e   a b g e k ü h l t ,  



wodurch  das  Maische -Hydr ie rgasgemisch   vorgewärmt  wird.  Im 

i n d i r e k t e n   Wärmeaustauscher   12  wird  durch  wei te re   Abkühlung 

der  Gasphase-Produkte   das  Hydriergas   vorgewärmt .  

Im  s t a t i o n ä r e n   B e t r i e b s f a l l   i s t   der  Gesamtprozeß  w ä r m e a u t a r k .  

Der  Maische-Aufhe izofen   3  d ient   nur  als  A n f a h r o f e n .  

Die  Abwärme  des  Wärmeaustauschers   8  wird  vorzugsweise   z u r  

Erzeugung  von  MD-Dampf  oder  zur  Hydriergasvorwärmung  v e r -  

wende t .  

Mi t t e l s   Kopfkühler  6  können  die  gas-  und  dampfförmigen  P r o d u k t e  

aus  dem  He ißabsche ide r   5  vor  E i n t r i t t   in  den  Maischevorwärmer  2 

etwas  abgekühl t   werden.  Auf  diese  Weise  wird  die  I n k r u s t i e r u n g  

im  Maische-Wärmeaustauscher   r e d u z i e r t .  

Anhand  von  Fig.  2  wird  ein  B e t r i e b s f a l l   nach  langer   L a u f z e i t  -   d.  h.  

s t a rke   I n k r u s t i e r u n g   der  Maische-Wärmeaustauscher   1  und  2  und  d e s -  

a k t i v i e r t e r   K a t a l y s a t o r   des  Gasphase-Reaktors   11  -  b e s c h r i e b e n .  

Infolge  v e r m i n d e r t e r   Wärmeübe r t r agungs l e i s tung   des  M a i s c h e -  

Wärmeaustauschers   2  wird  die  Feed tempera tu r   h i n t e r   dem  Kopf- 

kühler  7  gegenüber  Be isp ie l   1  um  ca.  20  °C  angehoben.  Die 

G a s p h a s e - E i n t r i t t s t e m p e r a t u r   s t e i g t   auf  ca.  425  °C  a n .  



1.)  Verfahren  zur  Sumpfphasehydr ierung  mit  i n t e g r i e r t e r   Gasphase -  

hyd r i e rung ,   mit  d e f i n i e r t e r   T e m p e r a t u r e i n s t e l l u n g   im  Zwischen-  

a b s c h e i d e r   und  im  Gasphase r eak to r   bei  w i r t s c h a f t l i c h e r   Wärme- 

rückgewinnung,   d  a  d  u  r  c  h   g  e  k  e  n  n  z  e  i  c  h  n  e  t  ,  

daß  zwecks  d e f i n i e r t e r   T e m p e r a t u r e i n s t e l l u n g   im  Zwischenab-  

s che ide r   und  im  Gasphase reak to r   ein  Kopfkühler  h i n t e r   d e r  

Sumpfphasehydr ierung  und  ein  Kopfkühler  vor  dem  Zwischenab-  

s che ide r   verwendet  wird,   wodurch  g l e i c h z e i t i g   Abwärme  d e r  

Sumpfphaseprodukte  zum  Aufheizen  der  G a s p h a s e - E i n s a t z s t o f f e  

auf  nahezu  A n s p r i n g t e m p e r a t u r   verwendet  wird,  die  Abwärme 

der  Gasphaseprodukte   auf  hohem  Tempera turn iveau   der  Ma i sche -  

aufheizung  der  Sumpfphasehydr ierung  zuge führ t   wird  und  d i e  

gewünschte  M a i s c h e a u s t r i t t s t e m p e r a t u r   des  Maische-Wärmeaus-  

t a u s c h e r s   durch  den  Kopfkühler  h i n t e r   der  Sumpfphasehydr i e rung  

und  einen  Bypaß  um  den  Maische-Wärmeaustauscher   e i n g e s t e l l t  

w i r d .  

2.)  Verfahren  nach  Anspruch  1,  d  a  d  u  r  c  h   g  e  k  e  n  n  -  

z  e  i  c  h  n  e  t  ,   daß  zwecks  d e f i n i e r t e r   T e m p e r a t u r e i n s t e l l u n g  

(Zwischenabsche ide r )   in  einem  dem  Mai sche -Wärmeaus t ausche r  

n a c h g e s c h a l t e t e n   Kopfkühler  die  Abwärme  der  Sumpfphaseproduk te  

t e i l w e i s e   zum  Aufheizen  der  E i n s a t z s t o f f e   der  G a s p h a s e h y d r i e r u n g  

genutz t   wird,  so  daß  die  Abwärme  der  Gasphaseprodukte   mit  hohem 

Tempera turn iveau   für  die  Maischevorwärmung  der  Sumpfphasehy-  

dr ie rung  w i r t s c h a f t l i c h   genu tz t   werden  kann.  Hierdurch  w i r d  

g l e i c h z e i t i g   bei  f o r t s c h r e i t e n d e r   Verschmutzung  der  Maische-  

Wärmeaustauscher  sowie  Desak t iv i e rung   des  G a s p h a s e k a t a l y s a t o r s  

die  Temperatur  der  G a s p h a s e - E i n t r i t t s s t o f f e   angehoben .  



3.)  Verfahren  nach  Anspruch  1,  d  a  d  u  r  c   h  g e  k e  n  n  -  

z  e  i  c  h  n  e  t  ,   daß  m i t t e l s   Kopfkühler  h in t e r   der  Sumpf- 

phasehydr ie rung   Abwärme  der  Sumpfphaseprodukte  zur  Auf-  

heizung  von  E i n s a t z s t o f f e n   der  Gasphasehydierung  verwen-  

det  wird,  um  e i n e r s e i t s   die  Gasphasehydr ie rung   a n z u f a h r e n  

und  a n d e r e r s e i t s   die  gewünschte  E i n t r i t t s t e m p e r a t u r   d e r  

G a s p h a s e - E i n s a t z s t o f f e   e i n z u s t e l l e n .  

4.)  Verfahren  nach  Anspruch  1,  d  a  d  u  r  c   h  g e  k  e  n   n  -  

z  e  i  c  h  n  e  t  ,   daß  zur  E i n s t e l l u n g   der  M a i s c h e a u s -  

t r i t t s t e m p e r a t u r   des  Maische-Wärmeaustauschers   ein  Kopf-  

kühler  h in t e r   der  Sumpfphasehydrierung  sowie  ein  Bypass 

um  den  Maische-Vorwärmer  verwendet  werden .  

5.)  Verfahren  nach  Anspruch  1,  d  a  d  u  r  c   h  g  e  k   e n  n  -  

z  e  i  c  h  n  e  t  ,   daß  zwecks  E i n s t e l l u n g   der  d e f i n i e r t e n  

Z w i s c h e n a b s c h e i d e r t e m p e r a t u r   ein  Schlußkühler   ve rwende t  

wird,  in  welchem  Dampf  e rzeugt   oder  Hydriergas  vorgewärmt 

w i r d .  
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