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@ Verfahren zur Aufarbeitung des Raffinates einer Extraktivdestillation von

Kohlenwasserstoffgemischen.

@ Bei diesem Verfahren werden die Kohlenwasser-
stoffe des Einsatzproduktes durch Exiraktivdestilla-
tion getrennt, wobei als selektive L&sungsmittel N-
substituierte Morpholine, deren Substituenten nicht
mehr als sieben C-Atome aufweisen, eingesetzt wer-
den. Hierbei ist vorgesehen, daB das als Kopfprodukt
der Exiraktivdestillation anfallende Raffinat einer De-
stillation unterworfen wird, bei der das anfallende
Sumpfprodukt mit einem L&sungsmittelgehalt von 20
bis 75 Gew.-% bei einer Temperatur von 20 bis
70" C in einen Koaleszer und daran anschlieend in
einen Scheidebehilter eingeleitet und dort in eine
schwere und eine leichte Phase getrennt wird. Die

= schwere Phase wird danach in die Extraktivdestilla-

tionskolonne und die leichte Phase in die Raffinatde-
stillationskolonne wiedereingeleitet.
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Verfahren zur Aufarbeitung des Raffinates einer Extraktivdestillation von Kohlenwasserstoffgemischen.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Aufar-
beitung des Raffinates einer Exirakiivdestillation
von Kohlenwasserstoffgemischen, bei der N-substi-
tuierte Morpholine, deren Substituenten nicht mehr
als sieben C-Atome aufweisen, als selektives L3-
sungsmittel verwendet werden, wobei die lsichter
siedenden Bestandteile des als Einsatzprodukt die-
nenden Kohlenwasserstoffgemisches als Raffinat
Uber Kopf aus der Exiraktivdestillationskolonne ab-
gezogen und das Raffinat daran anschlieBend
zwecks Riickgewinnung der in ihm vorhandenen
L&sungsmittelreste destilliert und das dabei anfal-
lende Sumpfprodukt mit einem bestimmten LG-
sungsmittelgehalt aus der Raffinatdestillationskolon-
ne abgezogen und in einem Scheidebehélier in
eine leichte und eine schwere Phase getrennt wird,
worauf die schwere Phase in die Exiraktivdestilla-
tionskolonne und die leichte Phase in die Raffinat-
destillationskolonne wiedereingeleitet wird.

Das vorstehend beschriebene Extraktivdestilla-
tionsverfahren ist bereits seit einer ganzen Reihe
von Jahren bekannt und kann zur Trennung von
Kohlenwasserstoffgemischen unterschiedlicher Zu-
sammensetzung verwendet werden, beispielsweise
zur Trennung von Aromaten und Nichtaromaten
oder zur Trennung von Olefinen bzw. Diolefinen
und Paraffinen. Im groBtechnischen Mafstab hat
sich das Verfahren insbesondere unter Verwen-
dung von N-Formylmorpholin als selektivem L&-
sungsmittel zur Gewinnung von hochreinen Aroma-
ten bewdhrt. Bei der Durchfiihrung dieses Verfah-
rens wird normalerweise das aus der Extraktivde-
stillationskolonne abgezogene Sumpfprodukt in
eine nachgeschaltete Abtreiberkolonne eingeleitet,
in der die in ihm als Extrakt enthaltenen Kohlen-
wasserstoffe destillativ vom L&sungsmittel abge-
trennt werden. Das Losungsmittel wird sodann aus
dem Sumpf der Abtreiberkolonne abgezogen und
zur Wiederverwendung in die Extraktivdestillations-
kolonne zuriickgeflihrt. Hierbei erfolgt aus verfah-
renstechnischen Griinden die Einleitung bzw. Wie-
dereinleitung des L&sungsmittels normalerweise
am Kopf der Extraktivdestillationskolonne. Dadurch
I4Bt es sich jedoch praktisch nicht vermeiden, dal
das anfallende Raffinat noch gewisse L&sungsmit-
telresie enthilt, wobei der L&sungsmittelgehalt im
Raffinat bis zu 2 Gew.-% betragen kann. Aus Wirt-
schaftlichkeitsgriinden und im Hinblick auf die Ge-
winnung eines mdglichst reinen Raffinates ist es
jedoch unerl3flich, diesen Ldsungsmittelanteil im
Raffinat mdglichst weitgehend zurlickzugewinnen.

Dies wire sicher mdglich, wenn man die Ex-
traktivdestillationskolonne mit einem entsprechend
hohen RaffinatriickfluB betreiben wurde. Im Gegen-
satz zur normalen Destillation ist jedoch bei der
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Extraktivdestillation ein derartiger RiickfluB aus fol-
genden Griinden unangebracht und deshalb zu
vermeiden:

1. Ein RaffinatrlickfluB fihrt zu einer Verdin-
nung des L&sungsmittels und damit zu einer Selek-
tivitdtsminderung, wodurch die gewlinschte Stoff-
trennung unndétig erschwert wird.

2. Hochselekiive L&sungsmittel - und hierzu
gehéren die eingangs genannten N-substituierten
Morpholine - weisen nur ein begrenztes Ldsever-
mdgen flir die abzutrennenden leichter siedenden
Kohlenwasserstoffe auf. Ein RaffinatrlickfluB kann
deshalb dazu flihren, daB sich auf den oberen
B&den der Extraktivdestillationgskolonne zwei Fliis-
sigphasen mit unterschiedlichen Dichten ausbilden,
die einen stérungsfreien Betrieb der Extraktivdestil-
lationskolonne unmdglich machen.

Daher scheidet dieser an sich naheliegende
Weg fiir die Riickgewinnung des L8sungsmitielan-
teiles aus dem Raffinat aus, und es muf stattdes-
sen eine separate Rickgewinnung des L&sungs-
mittels aus dem Raffinat erfolgen. Diese kann zwar
durch einfache Destillation des Raffinates in der
Weise durchgefiinrt werden, daB das Raffinate als
Kopfproduki mit L&sungsmittelgehaiten von < 1o
ppm aus der Destillationskolonne abgezogen wird,
wihrend das auf fas 100 %-ige Reinheit aufkon-
zentrierte L&sungsmittel aus dem Sumpf dieser
Kolonne abgezogen und in die Extrakiivdestilla-
tionskolonne zurlickgefiihrt wird. Diese Arbeitswei-
se, bei der eine mdglichst volistdndige Trennung
von Raffinat und L&sungsmittel angestrebt wird,
erfordert jedoch einen hohen apparativen Aufwand
(Destillationskolonne mit hoher Bodenzahl) und ei-
nen hohen Energieverbrauch.

In der DE-OS 34 09 030 ist deshalb bereits
vorgeschlagen worden, die destillative Abtrennung
des LOsungsmittels von den Kohlenwasserstoffen
des Raffinates nur unvolistdndig vorzunehmen und
stattdessen aus der Raffinatdestiliationskolonne ein
Sumpfprodukt abzuziehen, das noch einen be-
stimmten L&sungsmittelgehalt aufweist. Anschlie-
Bend wird dieses Sumpfprodukt nach entsprechen-
der Kiihlung in einen Scheidebehilter eingeleitet,
in dem es in eine schwere und eine leichte Phase
getrennt werden soll. Die schwere Phase besteht
dabei im wesentlichen aus dem L&sungsmittel und
den Kohlenwasserstoffen des Extrakies, die als
Verunreinigung in das Raffinat gelangt sind. Sie
kann auf Grund ihrer Zusammensetzung in die
Extraktivdestillationskolonne zurlickgefiihrt werden,
wiahrend die leichte Phase, die die ubrigen Be-
standteile des Sumpfprodukies enthélt, in die Raffi-
natdestillationskolonne wiedereingeleitet wird.

Bei der Durchfiihrung des vorstehend beschrie-
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benen Verfahrens hat sich in der Praxis jedoch in
einigen Fillen gezeigt, daf die Wirkungsweise des
Scheidebehilters unzureichend war. Dies war vor
allem dann festzustellen, wenn die Bestandteile der
schweren Phase in dem aus der Raffinatdestilla-
tionskolonne abgezogenen Sumpfprodukt in Form
von sehr feinen Tr&pfchen vorlagen, deren Sinkge-
schwindigkeit geringer war als die Aufsteigege-
schwindigkeit der Bestandieile der leichten Phase.
In diesem Falle wurden im unerwiinschten Umfan-
ge Bestandieile der schweren Phase wieder mit
zurlick in die Raffinatdestillationskolonne gefordert
und verschlechterten so die Trennleistung dieser
Kolonne.

Der Erfindung liegt deshalb die Aufgabe zu-
grunde, diesen Nachteil zu beseitigen.

Diese Aufgabe wird bei einem Verfahren der
eingangs genannten Art erfindungsgemé&s dadurch
geldst, daB das Sumpfprodukt aus der Raffinatde-
stillationskolonne vor dem Eintritt in den Scheide-
behilter durch einen Koaleszer geleitet wird.

In dem Koaleszer knnen sich die sehr feinen
Trpfchen der schweren Phase zu groBen Tropfen
vereinigen, die dann infolge ihrer h&heren Sinkge-
schwindigkeit im Scheidebehilter ohne Schwierig-
keiten nach unten sinken k&nnen. Auf einen zur
Durchfiihrung des erfindungsgem&gfen Verfahrens
besonders geeigneten Koaleszer und dessen Wir-
kungsweise wird weiter unten im Zusammenhang
mit Fig. 2 und 3 eingegangen werden.

Bei der Durchfiihrung des erfindungsgeméBen
Verfahrens ist es zweckmiBig, wenn das Sumpf-
produkt mit einem L&sungsmittelgehalt von 20 bis
75 Gew.-% aus der Raffinatdestillationskolonne ab-
gezogen und vor dem Eintritt in den Koaleszer bis
auf eine Temperatur von 20 bis 70° C gekiihlt wird.
Der LOsungsmittelgehalt des Sumpfprodukies der
Raffinatdestillation kann hierbei tber die Sumpf-
temperatur bzw. die Temperatur der Kolonnenbe-
heizung am Sumpf der Raffinatdestillationskolonne
gesteuert werden, da zwischen dem Losungsmittel-
gehalt und der Sumpftemperatur eine eindeutige
Beziehung derart besteht, daB mit steigendem LG-
sungsmittelgehalt die Sumpftemperatur ansteigt.
wobei die sich einstellende Sumpftemperatur natir-
lich von der Siedetemperatur des verwendeten L3-
sungsmittels und der Zusammensetzung des in der
Raffinatdestillationskolonne aufzuarbeitenden Koh-
lenwasserstoffgemisches abhéngig ist. So stelit
sich beispielsweise bei der Gewinnung von Benzol
aus einer aus Pyrolysebenzin gewonnenen Roh-
benzolfraktion durch Extraktivdestiliation mit N-For-
mylmorpholin bei einem L&sungsmittelgehalt im
Sumpfprodukt der Raffinatdestillationskolonne von
50 Gew.-% eine Sumpftemperatur von ca. 100°C
ein. Liegt dagegen der Gehalt des gleichen LG-
sungsmittels im Sumpfprodukt bei 75 Gew.-%, so
betridgt die Sumpftemperatur ca. 125° C.
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Selbstverstindlich kdnnen anstelle der Tempe-
raturmessung auch analytische Methoden, wie z.B.
die Gaschromatographie, zur Ermittiung und Kon-
trolle des L&sungsmittelgehaltes des Sumpfproduk-
tes herangezogen werden.

Weitere Einzelheiten des beanspruchten Ver-
fahrens sowie des zu seiner Durchfiihrung verwen-
deten Koaleszers ergeben sich aus den vorliegen-
den Unteranspriichen und sollen nachfolgend an
Hand der Abbildungen erldutert werden. Hierbei
zeigen:

Fig. 1 ein FlieBschema zur Durchfiihrung des
Verfahrens,

Fig. 2 einen Koaleszer mit dem dazugeh&ri-
gen Scheidebehalter
und

Fig. 3 einen Schnitt in der Ebene A-B von
Fig. 2.

Das in Fig. 1 dargestellte FlieBschema enthélt
dabei nur die fir die Verfahrenserlduterung unbe-
dingt erforderlichen Anlagenteile, wihrend Neben-
einrichtungen, wie beispielsweise Pumpen, Umlauf-
kocher, Wirmetauscher eic., nicht dargestellt sind.
Das als Einsatzprodukt dienende Kohlenwasser-
stoffgemisch, das gegebenenfalls bereits einer Vor-
destiliation unterworfen worden sein kann, wird
durch die Leitung 1 in den mittleren Teil der mit
Bdden versehenen Exiraktivdestillationskolonne 2
eingeleitet. Das Einsatzprodukt ist dabei normaler-
weise bis dicht unterhalb des Siedepunktes erhitzt,
so daB es beim Eintritt in die Extraktivdestil das
verwendete selektive L6sungsmittel am Kopf in die
Extraktivdestillationskolonne 2 eingeleitet und fliefit
Uiber die Bdden dieser Kolonne herab nach unten,
wobei es die dampffrmigen Kohlenwasserstoffe
des Exiraktes aufnimmt. Die Ieichter siedenden
Kohienwasserstoffe, die die Raffinaiphase bilden,
entweichen durch Leitung 4 am Kopf der Kolonne
und gelangen Uber diese Leitung in den mittleren
Teil der mit Flllk6rpern oder Bdden versehenen
Raffinadestillationskolonne 19.

Das fliissige Sumpfprodukt der Extraktivdestil-
lationskolonne 2 besteht aus dem L&sungsmittel
und den darin geldsten Kohlenwasserstoffen des
Extraktes und wird durch die Leitung 5 aus der
Extraktivdestillationskolonne 2 abgezogen und ge-
langt in die Abtreiberkolonne 6, in der diese Koh-
lenwasserstoffe destillativ vom selektiven L&sungs-
mittel abgetrennt werden. Das L&sungsmitte! wird
durch die Leitung 7 aus dem Kolonnensumpf ent-
fernt und flieft Uber die Leitung 3 wieder in die
Extraktivdestillationskolonne 2 zurlick wahrend die
zu gewinnenden Kohlenwasserstoffe ber Kopf aus
der Abtreiberkolonne 6 entweichen und durch die
Leitung 8 in die Kolonne 9 gelangen, in der ihre
weitere Auftrennung erfolgt. So kdnnen beispiels-
weise durch die Leitung 1o die hShersiedenden
Bestandteile und durch die Leitung 11 die niedri-
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gersiedenden Bestandteile abgezogen werden. Da
sich im Laufe der Zeit im verwendeten Lésungsmit-
tel Verunreinigungen anreichern k&nnen, ist im Be-
reich der Leitung 7 die Abzweigleitung 12 vorgese-
hen, durch die bei entsprechender Stellung des
Ventils 13 eine Teilmenge des L&sungsmittels zur
Regeneriereinrichtung 14 gelangen kann. Das rege-
nerierte LOsungsmittel wird durch die Leitung 15
wieder in den Kreislauf (Leitung 7) zurlickgeflhrt,
wihrend die ausgeschiedenen Verunreinigungen
durch die Leitung 16 aus der Regeneriereinrichtung
entfernt werden. Die Leitung 17 dient schlieBlich
der Zufuhr von frischem L&sungsmittel.

Zur Durchfiihrung des erfindungsgeméBen Ver-
fahrens wird das in der Raffinatdestillationskolonne
19 anfallende Sumpfprodukt mit einem L&sungs-
mittelgehalt von 20 bis 75 Gew.-% Uber die Leitung
21 abgezogen, wihrend Kohienwasserstoffe des
Raffinates mit einem Ldsungsmittelgehalt unter 10
ppm liber die Leitung 20 aus der Raffinatdestiila-
tionskolonne 19 entfernt werden. Das abgezogene
Sumpfprodukt gelangt Uber die Leitung 21 in den
Kihler 22, in dem es die erforderliche Abkiihlung
erfahrt. Danach wird es Uiber die Leitung 29 in den
Koaleszer 3o eingeleitet, der mit dem Scheidebe-
hilter 23 zu einer baulichen Einheit zusammenge-
fapt ist. Aus dem Koaleszer 3o fritt deshalb das
Sumpfprodukt unmitt€élbar in den Oberteil des
Scheidebehiliters 23 ein, in dem im mittleren Be-
reich der Trennschichtregler 24 installiert ist. Da
die liber die Leitung 21 abflieBende Sumpfproduki-
menge verhiltnism&Big kiein ist, wird flir deren
erforderliche Abkiihlung nicht in jedem Falle der
Kiihler 22 notwendig sein. Gegebenenfalls ist es
vielmehr auch méglich, auf diesen Kihler zu ver-
zichten und die Abklhiung des Sumpfproduktes in
der Leitung 21 und im Scheidebehilter 23 dadurch
vorzunehmen, daB dieselben nicht isoliert sind bzw.
mit einem Kihlmantel ausgestattet sind. Eine zu
starke Abklihlung des Sumpfproduktes auf eine
Temperatur unter 20° C ist nicht angebracht, weil
dadurch der Heizenergiebedarf in der Raffinatde-
stillationskolonne 19 und der Extraktiv destillations-
kolonne 2 unndtig erhdht werden wiirde. Bei einer
Temperatur zwischen 20 und 70" C erfolgt im
Scheidebehilier die gewlinschte Trennung des ein-
geleiteten Sumpfprodukies in eine Ober- und eine
Unterphase. Auf die unterschiedliche Zusammen-
setzung dieser beiden Phasen ist bereits weiter
oben hingewiesen worden. Der Abzug der schwe-
ren Phase (Unterphase) aus dem Scheidebehilter
23 wird dabei durch den Trennschichtregler 24
gesteuert. Dies geschieht in der Weise, da die
Lage der Trennschicht zwischen der schweren und
der leichten Phase die Stellung des Trennschich-
treglers 24, der an einem Gelenk frei beweglich
befestitigt ist, beeinflugt. Sobald sich die schwere
Phase im unteren Teil des Scheidebehilters 23
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soweit angereichert hat, daB sich die Trennschicht
zwischen schwerer und leichter Phase auf der glei-
chen Hohe wie der Trennschichtregler 24 befindet,
nimmt dieser die in der Abbildung eingezeichnete
waagerechte Stellung ein und betdtigt bei Errei-
chen dieser Stellung liber die Impulsleitung 27 den
Stellantrieb 28 des Ventils 26 in der Weise, dafi
dieses gedffnet wird. Da das Ventil 26 in der Lei-
tung 25 installiert ist, wird damit schwere Phase
aus dem Scheidebehalter 23 abgezogen und kann
liber diese Leitung mit dem in der Leitung 3 flie-
Benden Ldsungsmittel vereinigt werden. Sinkt da-
gegen die Trennschicht zwischen schwerer und
leichter Phase im Scheidebehélter weiter nach un-
ten, so verdndert sich die Stellung des Trenn-
schichtreglers 24 entsprechend nach unten und
das Ventil 26 wird dadurch in der beschriebenen
Art und Weise geschlossen bzw. gedrosselt. Die
leichte Phase (Oberphase) wird indessen Uber die
Leitung 18 aus dem Scheidebehiiter 23 entfernt
und gelangt in den Sumpf der Raffinatdestillations-
kolonne 19 zurlick. In Abweichung von der im
FlieBschema dargesteliten Schaltung ist es natlr-
lich auch mé&glich, die durch die Leitung 25 abge-
zogene schwere Phase nicht mit dem L&sungsmit-
tel in der Leitung 3 zu vereinigen, sondern getrennt
von diesem in den Oberteil der Extrakiivdestilla-
tionskolonne 2 einzuleiten.

Fig. 2 zeigt den Koaleszer 30, der mit dem
dazugehdrigen Scheidebehdlter 23 zu einer bauli-
chen Einheit verbunden ist. Man erkennt, daB der
Koaleszer 30 hierbei am Oberteil des Scheidebe-
halters 23 angeflanscht ist, so daB das im Koales-
zer 30 befindliche Sumpfproduki aus der Raffinat-
destillationskolonne 19 unmittelbar in den Oberteil
des Scheidebehilters 23 abflieBen kann. Die Be-
zugszeichen 18, 25 und 29 markieren die An-
schliisse fir die entsprechenden Leitungen und
das Bezugszeichen 24 den Anschiuf flir den
Trennschichtregler.

Fig. 3 stellt schlieflich einen Schnitt durch den
Koaleszer 30 in der Ebene A-B von Fig. 2 dar. Man
erkennt auf der Abbildung, daB der Innenraum des
Koaleszers 3o in diesem Falle vollstdndig mit Uber-
einander angeordneten Weliblechplatten 31 ausge-
fllf ist. Diese Wellblechplatten 31 sind dabei so im
Koaleszer 30 angeordnet, daB deren Rinnen 32
parallel zur Ldngsrichtung des Koaleszers 30 ver-
laufen. AuBerdem weisen die Wellblechplatien 31
in Richtung auf die Eintrittséffnung zum Scheide-
behdlter 23 ein Gefille von ca. 1 % auf, so daB
das im Koaleszer 30 befindliche Sumpfprodukt
ohne weiteres in den Scheidebehditer 23 abfliefen
kann. Die Wellblechplatten 31 soilen dabei vor-
zugsweise aus gebeiztem Kohlenstoffstahl beste-
hen, weil dieses Material eine gute Benetzbarkeit
garantiert. Die Rinne 32 einer Wellblech platte 31
ist in Fig. 3 als Detaildarstellung wiedergegeben.
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Die Tiefe a der Rinnen 32 soll vorzugsweise 20
mm betragen.

In Fig. 2 sind, wie bereits gesagt wurde, der
Koaleszer 30 und der Scheidebehélter 23 zu einer
baulichen Einheit zusammengefat, was zweifellos
die bevorzugte Ausfiihrungsform darstellt. Wenn es
besondere betriebliche Gegebenheiten erfordern,
ist es aber auch mdglich, den Koaleszer 3o und
den Scheidebehilter 23 getrennt voneinander an-
zuordnen.

Anspriiche

1. Verfahren zur Aufarbeitung des Raffinates
einer Extraktivdestillation von Kohienwasserstofige-
mischen, bei der N-substituierte Morpholine, deren
Substituenten nicht mehr als sieben C-Atome auf-
weisen, als selektives LOsungsmittel verwendet
werden, wobei die leichter siedenden Bestandieile
des als Einsatzprodukt dienenden Kohlenwasser-
stoffgemisches als Raffinat Uiber Kopf aus der Ex-
traktivdestillationskolonne abgezogen und das Raf-
finat daran anschliefend zwecks Rickgewinnung
der in ihm vorhandenen L&sungsmittelreste destil-
fiert und das dabei anfallende Sumpfprodukt mit
einem bestimmten Losungsmittelgehalt aus der
Raffinatdestillationskolonne abgezogen und in ei-
nem Scheidebehdlter in eine leichte und eine
schwere Phase getrennt wird, worauf die schwere
Phase in die Extrakiivdestillationskolonne und die
leichte Phase in die Raffinatdestillationskolonne
wiedereingeleitet wird, dadurch gekennzeichnet,
daB das Sumpfprodukt aus der Raffinatdestillations-
kolonne vor dem Eintritt in den Scheidebehalter
durch einen Koaleszer geleitet wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, daB das Sumpfprodukt mit einem
L&sungsmittelgehalt von 20 bis 75 Gew.-% aus der
Raffinatdestillationskolonne abgezogen wird.

3. Verfahren nach den Ansprlichen 1 und 2,
dadurch gekennzeichnet, da8 das Sumpfprodukt
aus der Raffinatdestillationskolonne vor dem Eintritt
in den Koaleszer bis auf eine Temperatur von 20
bis 70" C gekiihlt wird.

4. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfah-
rens nach den Ansprichen 1 bis 3, dadurch ge-
kennzeichnet, daB der Innenraum des Koaleszers
(30) vollstdndig mit Ubereinander angeordneten
Wellblechplatten (31) ausgefiillt ist, wobei die Well-
blechplatten (31) so angeordnet sind, daB deren
Rinnen (32) parallel zur L&ngsrichtung des Koales-
zers (30) verlaufen und ausserdem ein leichtes
Gefélle zur Austritts&ffnung hin aufweisen.

5. Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch ge-
kennzeichnet, daB der Koaleszer (30) mit dem
Scheidebehilter (23) zu einer baufichen Einheit zu-
sammengefaBt ist, wobei der Koaleszer (30) am
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Oberteil des Scheidebehilters (23) angeflanscht ist.

6. Vorrichtung nach den Anspriichen 4 und 5,
dadurch gekennzeichnet, daB die Wellblechplatten
(31) aus gebeiztem Kohlenstoffstahl bestehen.
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