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@ Verfahren zur Prozesseinsteliung mit Warmeriickgewinnung fiir die Sumpfphasehydrierung mit integrierter

Gasphasehydrierung.

@ Nach der Erfindung werden prozeBrelevante ProzeB-
parameter fir die Sumpfphasehydrierung mit integrierter
Gasphasehydrierung bei wirtschaftlicher Warmeriickgewin-
nung des Gesamtsystems dadurch eingestellt, daB trotz
zunehmender Verschmutzung der Maische-Warmeaustau-
scher und zunehmender Desaktivierung des Gasphase-
Katalysators die prozeBrelevanten Temperaturen des Zwi-
schenabscheiders und des Gasphasereaktors mittels Kopf-
kiihler nach der Sumpfphasehydrierung und Kopfkiihler vor
dem Zwischenabscheider definiert eingestellt werden so-
wie die Abwarme der Sumpfphaseprodukte (iber eine Auf-
heizung der Gasphase-Einsatzstoffe teilweise zuriickge-
wonnen und der Maischeaufheizung wieder zugefihrt wird.
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Verfahren zur ProzeBeinstellung und Warmeriickgewinnung fiir die
Sumpfphasehydrierung mit integrierter Gasphasehydrierung

Die Erfindung betrifft die ProzeBeinstellung des kombinierten Sumpf-
phase-/Gasphase-Hydrierprozesses sowie die Warmerilickgewinnung der bei
der Abkiihlung und Kondensation der Produktstrome aus der Sumpfphase-
und Gasphasehydrierung nutzbaren Abwdrme, welche zweckmdBig zum Auf-

5  heizen der beiden Einsatzstoffe des Sumpf- bzw. Gasphasereaktors ver-

wendet wird.

Bei einer derartigen Warmeriickgewinnung miissen die relevanten ProzeB-
parameter der Sumpfphasehydrierung mit integriertem Gasphasereaktor

beriicksichtigt werden.

10  Zur Erhohung der Wirtschaftlichkeit einer Hydrieranlage sind nach
dem dlteren Vorschlag die Sumpfphasehydrierung und die Gasphasehy-
drierung in einem gemeinsamen Hochdruckkreislauf angeordnet.

Hierbei wird das Losungsmittel zweckmdBig
groBtenteils im Sumpf eines Zwischenabscheiders hinter der Sumpfphase-
15 hydrierung abgezogen, so daB hauptsdchlich nur die Nettoprodukte aus
der Sumpfphasehydrierung (mit Teichter und mittlerer Siedelage) iiber
den nachgeschalteten Gasphasereaktor gefahren werden. Diese gewlinschte
Mengenaufsplittung der Sumpfphaseprodukte in Losungsmittelanteil
(fliissig) einerseits und Einsatzmenge fiir die Gasphasehydrierung
20 (dampfformig) andererseits erfolgt liber eine definierte Temperaturein-

stellung im Zwischenabscheider hinter der Sumpfphasehydrierung.
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Diese Temperatureinstellung wird nun dadurch erschwert, daB der
Maische-Wdrmeaustauscher zur Maischeaufheizung durch indirekten
wﬁrméaustausch mittels abkiihlender Sumpfphase-Gase; Ddmpfe mit
fortschreitender Betriebszeit inkrustiert. Infolge der verdnder-
1ichen Wirmelibertragungsleistung des Maische-Wirmeaustauschers
ist eine zusdtzliche Kiihlung erforderlich, um die erforderliche
Temperatur und somit die gewiinschte Mengenaufteilung im Zwischen-
abscheider zu erreichen. Auch ist bekannt, daB die Inkrustierung
der Maischevorwdrmer mit steigender Maischetemperatur zunimmt.
Deshalb muB die Maischeaustrittstemperatur des Maische-Warme-

austauschers nach oben hin begrenzt werden.

Fiir die Sumpfphasehydrierung mit integriertem Gasphasenreaktor ist
weiterhin zu beriicksichtigen, daB mit zunehmender Desaktivierung
des Gasphase-Katalysators die Temperatur der Gasphase-Einsatzstoffe
angehoben werden muB (z. B. von 390 °C auf 430 °C). SchlieBlich soll
die Anlage ziigig - moglichst ohne zusdtzliche Aufheizkapazitaten -

anfahrbar sein.

Der Erfindung 1iegt die Aufgabe zugrunde, trotz verdnderlicher

Warmeleistung des Maische-Wdrmeaustauschers eine Einstellung der
gewiinschten Temperaturen fir die Maische, den Zwischenabscheider
und die Gasphase-Einsatzstoffe zu gewdhrleisten sowie eine wirt-
schaftliche Warmeriickgewinnung der Hydrierprodukte zu erreichen.
Weiterhin soll das Anfahren der Anlage keinen zusdtzlichen Auf-

heizofen flir die Gasphasehydrierung erfordern.
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Diese Aufgabe wird erfindungsgemdB dadurch geldst, daB trotz verdnder-
licher Warmeiibertragungsleistung der Maische-Warmeaustauscher (infolge
fortschreitender Inkrustierung) und veranderlicher Gasphasereaktor-
parameter (infolge fortschreitender Katalysatordesaktivierung), die
jeweils erforderlichen ProzeRtemperaturen fiir den Zwischenabscheider
und den Gasphasereaktor mit Hilfe eines Kopfkiihlers hinter der Sumpf-
phasehydrierung und eines Kopfkiihlers vor dem Zwischenabscheider ein-
gestellt werden. Der Kopfkiihler hinter der Sumpfphasehydrierung dient
gleichzeitig zum Anfahren der Gasphasehydrierung sowie zur Begrenzung

der max. Maischeaustrittstemperatur des Maische-Warmeaustauschers (gqf,

mit Bypass).

Mit zunehmender Laufzeit muB die Temperatur der Gasphase-Einsatzstoffe
allmah1ich angehoben werden. Dies erfolgt - ohne zusdtzlichen Auf-
heizofen - erfindungsgemdB dadurch, daB mit fortschreitender Inkrus-
tierung des Maische-Wdrmeaustauschers auch das Temperaturniveau des
Kopfkiihlers vor dem Zwischenabscheider angehoben wird. Gleichzeitig
wird hierdurch - bei zunehmender Verringerung der Warmeiibertragungs-
leistung des Maische-Warmeaustauschers - die anfallende Abwarme aus
der Sumpfphasehydrierung iiber den Weg der Gasphasehydrierung auf die
vorgeschaltete Maischevorwdarmung der Sumpfphasehydrierung iibertragen

und damit wirtschaftlich genutzt.
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Die Einstellung der gewiinschten Temperatur im Zwischenabscheider er-
folgt mittels SchluBkiihler, in welchem zweckmdBig Dampf erzeugt oder

Hydriergas vorgewdrmt wird.

Mit dem Kopfkiihler hinter der Sumpfphasehydrierung kann zusdtzlich das
Temperaturniveau der in den Maische-Warmeaustauscher eintretenden
Sumpfphase-Gase/Dampfe reduziert werden. Hierdurch verringert sich die
sonst iibTiche schnelle Inkrustierung von sauberen Rohren des Maische-
Warmeaustauschers, da die max. auftretende Maischetemperatur (bei

gleicher gemittelter Maischeaustrittstemperatur) gesenkt wird.

Mittels Kopfkiihler (incl. Bypass) hinter der Sumpfphasehydrierung kann

die gew+iinschte Temperatur der Einsatzstoffe der Gasphasehydrierung
eingestellt werden.

Der Bypass um den Maische-Warmeaustauscher dient zur Begrenzung der
max. Maischeaustrittstemperatur des Maische-Warmeaustauschers (spe-

ziell im sauberen Zustand der Wdarmeaustauscher-Rohre).

Mit dem o.g. Verfahren konnen somit alle prozeBrelevanten Temperaturen
- auch bei zeitlich unabhangig fortschreitender Verschmutzung der
Maische-Wdarmeaustauscher sowie Desaktivierung des Gasphase-Katalysa-

tors - eingestellt werden.
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Der Anfahrvorgang erfolgt ziigig durch Aufheizung der Gasphase-
Einsatzstoffe mittels Kopfklihler hinter der Sumpfphasehydrierung.

An zwei Beispielen wird das Verfahren naher erliutert:

In der Zeichnung sind zwei Ausfiihrungsbeispiele der Erfindung
dargestellt.

Anhand von Fig. 1 wird ein Betriebsfall nach kurzer Laufzeit - d. h.

nur geringe Inkrustierung der Maische-Wdrmeaustauscher 1 und 2

sowie frischer Katalysator des Gasphase-Reaktors 11 - beschrieben.

Die gas- und dampfformigen Produkte aus dem Sumpfphase-Reaktor 4
werden mittels Maische-Warmeaustauscher 2 durch indirekten Warme-
austausch teilweise abgekiihlt, wobei auf der Aufheizseite das
Maische-Hydriergasgemisch auf Anspringtemperatur der Sumpfphase-
hydrierung von ca. 440 °C aufgeheizt wird. Zwecks Einstellung
der prozeBtechnisch vorgegebenen Temperatur von ca. 300 °C im
Zwischenabscheider 9 werden die Sumpfphaseprodukte durch in-

~ direkten Wdrmeaustausch in dem Kopfkiihler 7 und in dem SchluB-
kilhler 8 weiter abgekiih1t. Im Zwischenabscheider 9 werden die
Produkie aus der Sumpfphasehydrierung in den Losungsmittelan-
teil (fliissig) und in den Feedstrom fiir die Gasphasehydrierung
(Gase/Dampfe) aufgeteilt. Letzterer wird im Kopfkiihler 7 und
dénn im indirekten Wdrmeaustauscher 10 auf Gasphase-Reaktions-

temperatur von ca. 390 °C aufgeheizt.

Die gasphase-Produkte werden durch indirekten Wirmeaustausch

im Maische-Wdarmeaustauscher 1 teilweise abgekiihlt,
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wodurch das Maische-Hydriergasgemisch vorgewdrmt wird. Im
indirekten Wdrmeaustauscher 12 wird durch weitere Abkiihlung
der Gasphase-Produkte das Hydriergas vorgewdarmt.

Im stationdren Betriebsfall ist der GesamtprozeB widrmeautark.

Der Maische-Aufheizofen 3 dient nur als Anfahrofen.

Die Abwdrme des Warmeaustauschers 8 wird vorzugsweise zur
Erzeugung von MD-Dampf oder zur Hydriergasvorwdrmung ver-

wendet.

Mittels Kopfkiihler 6 kdnnen die gas- und dampffdormigen Produkte
aus dem HeiBabscheider 5 vor Eintritt in den Maischevorwdrmer 2
etwas abgekiih1t werden. Auf diese Weise wird die Inkrustierung

im Maische-Wdrmeaustauscher reduziert.

Anhand von Fig. 2 wird ein Betriebsfall nach langer Laufzeit - d. h.
starke Inkrustierung der Maische-Wdrmeaustauscher 1 und 2 und des-

aktivierter Kata]ysator des Gasphase-Reaktors 11 - beschrieben.

Infolge verminderter Wérmeiibertragungsleistung des Maische-
Wdarmeaustauschers 2 wird die Feedtemperatur hinter dem Kopf-
kiihler 7 gegeniiber Beispiel 1 um ca. 20 °C angehoben. Die

Gasphase-Eintrittstemperatur steigt auf ca. 425 °C an.
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Verfahren zur Sumpfphasehydrierung mit integrierter Gasphase-
hydrierung, mit definierter Temperatureinstellung im Zwischen-
abscheider und im Gasphasereaktor bei wirtschaftlicher Wirme-
rickgewinnung, dadurch gekennzeichnet,
daB zwecks definierter Temperatureinstellung im Zwischenab-
scheider und im Gasphasereaktor ein Kopfkiihler hinter der
Sumpfphasehydrierung und ein Kopfkiihler vor dem Zwischenab-
scheider verwendet wird, wodurch gleichzeitig Abwérme der
Sumpfphaseprodukte zum Aufheizen der Gasphase-Einsatzstoffe
auf nahezu Anspringtemperatur verwendet wird, die Abwdrme

der Gasphaseprodukte auf hohem Temperaturniveau der Maische-
aufheizung der Sumpfphasehydrierung zugefiihrt wird und die
gewinschte Maischeaustrittstemperatur des Maische-Wdrmeaus-
tauschers durch den Kopfkiihler hinter der Sumpfphaséhydrierung

und einen BypaB um den Majsche-Wdrmeaustauscher eingestellt

wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn -
zeichnet , daP zwecks definierter Temperatureinstellung
(Zwischenabscheider) in einem dem Maische-Warmeaustauscher
nachgeschalteten Kopfkiihler die Abwarme der Sumpfphqseprodukte
teilweise zum Aufheizen der Einsatzstoffe der Gasphasehydrierung
genutzt wird, so daB die Abwdrme der Gasphaseprodukte mit hohem
Temperaturniveau fiir die Maischevorwﬁrmung der Sumpfphasehy-
drierung wirtschaftlich genutzt werden kann. Hierdurch wird
gleichzeitig bei fortschreitender Verschmutzung der Maische-
warmegustauscher sowie Desaktivierung des Gasphasekatalysators

die Temperatur der Gasphase-Eintrittsstoffe angehoben.
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Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB mittels Kopfkiihler hinter der Sumpf-
phasehydrierung Abwdrme der Sumpfphaseprodukte zur Auf-
heizung von Einsatzstoffen der Gasphasehydierung verwen-
det wird, um einerseits die Gasphasehydrierung anzufahren
und andererseits die gewiinschte Eintrittstemperatur der

Gasphase-Einsatzstoffe einzustellen.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB zur Einstellung der Maischeaus-

trittstemperatur des Maische-Wdrmeaustauschers ein Kopf-
kiihler hinter der Sumpfphasehydrierung sowie ein Bypass

um den Maische-Vorwdrmer verwendet werden.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
Zzeichnet , daB zwecks Einstellung der definierten
Zwischenabscheidertemperatur ein SchluBkiihler verwendet

wird, in welchem Dampf erzeugt oder Hydriergas vorgewarmt

wird.

76.
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Figur 1
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Figur 2
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