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Verfahren zur Verhinderung einer Dreiphasigkeit bei der Abtrennung von Butenen aus C4-

Kohlenwasserstoffstromen

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Abtrennung von Butenen aus C4-
Kohlenwasserstoffstromen, die neben den Butenen auch Butane enthalt, durch Extraktivdestillation
mit einem geeigneten Losemittel. Das erfindungsgemaRe Verfahren zeichnet sich durch eine
Warmeintegration aus, mit der die Warme des Ldsemittels zur Erwédrmung verschiedener Stréme

genutzt wird.

Die Trennung von Butan-Buten-Gemischen mittels Extraktivdestillation ist an sich bekannt. Dabei
wird ein aprotisches Ldsemittel (z. B. N-Methyl-2-pyrrolidon (NMP) oder Acetonitril (ACN))
eingesetzt, um die relative Flichtigkeit der Alkane zu erhdhen. In einer
Extraktivdestillationskolonne, dem Absorber, werden bevorzugt die Butene im Losemittel geldst,
die Butane werden als Kopfprodukt abgetrennt. Das beladene Ldsemittel wird anschlieBend in
einer Stripkolonne, dem Desorber, bei erhdhter Temperatur von den Butenen befreit, die als
Kopfprodukt in angereicherter Form gewonnen werden. Das von Butenen befreite Losemittel wird

dann zur Extraktivdestillation zuriickgefahren.

Aufgrund des hohen Lésemittel-zu-Feed-Verhéltnisses kommt der Warmeintegration eine hohe
Bedeutung fiir die Wirtschaftlichkeit des Verfahrens zu. Im Sumpf des Desorbers féllt heilRes
Losemittel an, dessen Energieinhalt auf verschiedene Weise genutzt werden kann. In der

US 2014/0124358 A1 wird ein Verfahren zur selektiven Extraktion von Olefinen vorgestellt,
welches die Aufgabe der Warmeintegration I6sen soll. Darin wird vorgeschlagen, den
Energiegehalt des heilRen Lésemittel zur Erwarmung eines Seitenstroms aus dem Desorber, zur
Erwarmung des Sumpfprodukts des Absorbers, das zum Desorber geleitet wird, zur Erwarmung
von einem oder mehreren Seitenstrémen des Absorbers, und zur Vorwarmung des Feedstroms zu

nutzen.

Bei der Trennung von Buten-Butan-Gemischen ist neben der Energieriickgewinnung auch die
Verhinderung einer Dreiphasigkeit im Absorber ein wichtiges Merkmal. Im Absorber geht ein an
Butanen angereicherter Strom tiber Kopf. Um zu vermeiden, dass auch Teile des Lésemittels tiber
den Kopf gehen, muss das Losemittel zurlickgewaschen werden. Dazu wird eine gewisse Menge
an Riicklauf, der hohe Anteil an n-Butan enthalten kann, in eine Riickwaschzone im oberen Teil
des Absorbers gefahren. Mit hohen n-Butan-Anteilen wird das Auftreten einer zweiten fliissigen
Phase im Absorber jedoch wahrscheinlicher, wodurch nicht nur die Trennaufgabe des Absorbers
erschwert wird, sondern auch zu Schaumproblemen (Ross-type foaming) fiihren kann. Zusatzlich
muss betrachtet werden, dass je nach Einbindung der Buten-Butan-Trennung in einen chemischen
Verbund, ein héherer n-Butananteil im Feedstrom zur Butan-Buten-Trennung vorhanden sein kann.

Hohe n-Butananteile im Feedstrom verschieben aber die Gleichgewichtslage des n-Butans im
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Losemittel, was dann wiederum die Wahrscheinlichkeit fiir das Auftreten einer zweiten fllissigen
Phase erhoht.

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand deshalb darin ein Verfahren bereitzustellen, bei
dem das Auftreten einer zweiten fliissigen Phase und damit die Wahrscheinlichkeit einer
Schaumbildung verringert werden kann. Weiterhin war die Aufgabe der vorliegenden Erfindung
eine Steigerung der Trenneffizienz der Butan-Buten-Trennung und eine optimale Ausnutzung der

Energie.

Diese Aufgabe kann durch die in Anspruch 1 vorgeschlagene Ausfiihrung des Verfahrens geldst
werden. Bevorzugte Ausfiihrungsformen sind in den Unteranspriichen angegeben. Das
erfindungsgeméRe Verfahren ist ein Verfahren zur Abtrennung von Butenen aus einem C4-
Kohlenwasserstoffstrom, der zumindest Butene und Butane enthélt, durch Extraktivdestillation mit

einem Losemittel, wobei das Verfahren die folgenden Schritte umfasst:

a. Zumindest teilweises Verdampfen des fliissigen C4-Kohlenwasserstoffstroms in einem
Feedverdampfer, Zufiihren des gasformigen C4-Kohlenwasserstoffstroms und Zufiihren des
flussigen Losemittels zu einem Fliissigkeitsverteiler oberhalb des C4-Kohlenwasserstoffstroms zu
einem Absorber, der mehr als zwei Fullkdrperbetten umfasst und in dem der C4-
Kohlenwasserstoffstrom und das Lésemittel miteinander in Kontakt gebracht werden, wodurch
Uberwiegend Butene aus dem C4-Kohlenwasserstoffstrom in das Losemittel Gibergehen, wobei das
so beladene Lésemittel in einem Flissigkeitssammler des Absorbers gesammelt, durch einen
Absorberverdampfer gefahren und dann unterhalb des Flissigkeitssammlers in den Sumpf des
Absorbers geleitet wird, wodurch liberwiegend Butane aus dem beladenen Lésemittel ausgegast
werden, wobei das beladene Losemittel anschlieBend als Sumpfstrom zu einem Desorber gefiihrt
wird und wobei am Kopf des Absorbers ein im Vergleich zum eingesetzten C4-
Kohlenwasserstoffstrom an Butanen angereicherter Strom anfallt, der zumindest teilwiese

kondensiert und ein Teil des Kondensats als Riicklauf zum Kopf des Absorbers geleitet wird;

b. Zufuihren des beladenen Lésemittels, vorzugsweise NMP, zu dem Desorber, in dem im
Vergleich mit dem Absorber eine erhéhte Temperatur und bevorzugt ein geringerer Druck vorliegt
und in dem die Butene vom Ldsemittel, vorzugsweise NMP, getrennt werden, wodurch am Kopf
des Desorbers ein an Butenen angereicherter Strom und im Sumpf des Desorbers das zumindest
teilweise von Butenen befreite Losemittel, vorzugsweise NMP, anfallt, wobei das zumindest
teilweise von Butenen befreite Losemittel, vorzugsweise NMP, in einem Flissigkeitssammler des
Desorbers gesammelt, durch einen Desorberverdampfer gefahren und dann unterhalb des
Flussigkeitssammlers in den Sumpf des Desorbers geleitet wird, wodurch noch im Lésemittel
vorhandene Butene ausgegast werden, und wobei das Lésemittel, vorzugsweise NMP,

anschlieBend als Sumpfstrom zum Absorber zuriickgefiihrt wird;



10

15

20

25

30

35

WO 2022/161864 PCT/EP2022/051334

wobei die Warme des als Sumpfstrom des Desorbers abgenommen Ldsemittels zur
Warmeintegration verwendet wird, in dem die Warme des Lésemittels in jeweils mindestens einem
Warmetauscher fiir die Vorwdrmung des zum Desorber gefiihrten beladenen Losemittels, zur
Verdampfung im Absorberverdampfer und zur Verdampfung des flissigen C4-

Kohlenwasserstoffstroms eingesetzt wird, und wobei

zumindest ein Teil einer flissigen Phase am Flissigkeitsverteiler oberhalb des ersten oder zweiten
Fullkérperbettes abgenommen und in einem Dekanter in eine schwere fliissige Phase und eine
leichte flissige Phase aufgetrennt wird, wovon die schwere fliissige Phase zuriick in den Absorber
gefahren wird und/oder der Riicklauf im Absorber liber eine Ablauftasse aus dem Absorber
entnommen, in einem statischen Mischer mit dem fliissigen Lésemittel vermischt und dann mit dem
flissigen Losemittel zu dem Flussigkeitsverteiler oberhalb des ersten Fiillkdrperbettes zugefiihrt

wird.

Ein Vorteil des vorliegenden Verfahrens ist der relativ einfache apparative Aufbau, durch den das
Auftreten von einer zweiten fliissigen Phase und/oder das Risiko einer Schaumbildung verhindert
werden kann. Dadurch wird die Trenneffizienz des Verfahrens verbessert und das Verfahren
energetisch optimiert. Das erfindungsgemafe Verfahren ist auerdem durch eine effiziente
Energieriickgewinnung durch Warmeintegration mit dem heilden Lésemittel gekennzeichnet.

Durch die Warmeintegration wird dem Lésemittel Warme entzogen. Der Grund dafiir ist nicht nur,
dass damit andere Strdme oder Kolonnen geheizt werden sollen, sondern in erster Linie die
Abkiihlung des Ldsemittels fiir die Absorption. Die Absorption der Butene (hier: Schritt a) findet
meistens bei einer geringeren Temperatur statt als die Desorption (hier: Schritt b). Wird dem
Losemittel bei der Warmeintegration ausreichend Wéarme entzogen, weist also eine geeignete
Temperatur auf, kann das Lésemittel direkt in den Absorber gefahren werden. Es ist jedoch auch
denkbar, dass das Losemittel trotz der vorliegenden Wérmeintegration noch nicht die richtige
Temperatur aufweist. In so einem Fall kann das Lésemittel nach der Warmeintegration und vor
dem Eintritt in den Absorber durch einen Restkiihler geleitet werden, um auf eine geeignete
Temperatur gekiihlt zu werden.

Das vorliegende Verfahren betrifft die Abtrennung von Butenen aus butenhaltigen C4-
Kohlenwasserstoffstromen. Diese Strdme enthalten uiblicherweise neben den Butenen auch Alkane
(n-Butan, Isobutan). Der Begriff Butane wird im Rahmen der vorliegenden Erfindung dabei so
verstanden, dass er — sofern nichts anderes bezeichnet ist — sowohl n-Butan als auch Isobutan
meint. Im erfindungsgemafRen Verfahren kdnnen daher alle C4-Kohlenwasserstoffstrome
eingesetzt werden, die zumindest Butene und Butane enthalten, sofern die Mengen, in denen die

Butene und/oder Butane vorhanden sind, eine wirtschaftliche Durchfiihrung des Verfahrens
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zulassen. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung besteht der
eingesetzte C4-Kohlenwasserstoffstrom im Wesentlichen, d.h. zu mehr als 98 Gew.-%,
vorzugsweise zu mehr als 99 Gew.-% aus Butanen und Butenen. Die entsprechenden Strome
kdnnen auch Verunreinigungen oder andere Kohlenwasserstoffe, wie 1,3-Butadien oder C5-
Kohlenwasserstoffe, in geringen Mengen enthalten.

In dem erfindungsgemafRen Extraktionsverfahren wird ein flissiges Losemittel eingesetzt, in dem
sich vorrangig die Butene des eingesetzten, gasférmigen C4-Kohlenwasserstoffstroms I6sen.
Geeignete Losemittel sind aprotische Losemittel, beispielsweise N-Methyl-2-pyrrolidon (NMP). Das
erfindungsgemaRe Verfahren wird vorzugsweise mit NMP als Losemittel durchgefiihrt. In einer
weiterhin bevorzugten Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung enthélt das Lésemittel Wasser,
insbesondere im Bereich von 1 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise von 4 bis 9 Gew.-%, jeweils bezogen

auf die Gesamtmenge an Losemittel.

Als Absorber kdnnen insbesondere Fiillkkérperkolonnen dienen, die mindestens zwei
Fullkdrperbetten aufweisen. Solche Kolonnen sind dem Fachmann grundsétzlich bekannt.
Oberhalb des ersten Fiillkdrperbettes befindet sich vorzugsweise eine Riickwaschzone mit
mehreren theoretischen Béden, um das in die Gasphase mitgerissene Ldsemittel zuriickzuhalten.
Oberhalb der Riickwaschzone ist der Kopf des Absorbers, wo ein im Vergleich zum eingesetzten
C4-Kohlenwasserstoffstrom an Butanen angereicherter Strom anfélit. Uber jedem der vorhandenen
Fullkérperbetten befindet sich ein Flussigkeitsverteiler, durch den die Flissigkeit verteilt wird. Unter
dem letzten Flllkérperbett wiirde der erfindungsgeméaRe Flissigkeitssammler angeordnet sein,
worunter sich der Sumpf des Absorbers befindet. Der exakte Aufbau des Absorbers héngt von

verschiedenen Parametern ab und ist in gewisser Hinsicht variabel.

Das flussige Losemittel wird rAumlich betrachtet oberhalb des Einlasses fiir den C4-
Kohlenwasserstoffstroms zu einem Fliissigkeitsverteiler in den Absorber gegeben. In einer
bevorzugten Ausfiihrungsform wird das Losemittel zu einem Flissigkeitsverteiler oberhalb des
ersten oder zweiten Fllkorperbettes und der C4-Kohlenwasserstoffstrom in ein oder mehrere
Fullkérperbetten unterhalb des ersten oder zweiten Fiillkdrperbettes zum Absorber gegeben. Das
flissige Losemittel wird im Absorber nach unten rieseln und mit dem (aufsteigenden)
dampfférmigen C4-Kohlenwasserstoffstrom in Kontakt gebracht, wodurch ein Teil des C4-
Kohlenwasserstoffstroms, der liberwiegend Butene enthélt, in das Lésemittel tibergeht. In einer
weiterhin bevorzugten Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung umfasst der Teil des C4-
Kohlenwasserstoffstroms, der in das Losemittel ibergeht, mindestens 70 Gew.-%, besonders
bevorzugt mindestens 80 Gew.-% Butene, bezogen auf die Zusammensetzung des in das
Losemittel ibergegangenen Teils des C4-Kohlenwasserstoffstroms. Daraus ergibt sich
insbesondere, dass mindestens 80%, besonders bevorzugt mindestens 90% der im eingesetzten

C4-Kohlenwasserstoffstrom enthaltenen Butene in das Lésemittel tibergehen.
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Der C4-Kohlenwasserstoffstrom und das Lésemittel werden in Schritt a insbesondere im
Gegenstrom miteinander in Kontakt gebracht. Die Temperatur im Sumpf des Absorbers betragt
dabei vorzugsweise zwischen 40 und 70 °C, besonders bevorzugt zwischen 45 und 65 °C. Der
Kopfdruck im Absorber kann zwischen 3 und 7 bar absolut, vorzugsweise zwischen 4 und 6,5 bar

absolut betragen.

Das beladene Losemittel 1auft im Absorber nach unten und wird in einem geeigneten
Flussigkeitssammler, insbesondere einem Kaminboden, gesammelt. Die Temperatur des im
Flussigkeitssammler anfallenden beladenen Lésemittels betrégt vorzugsweise zwischen 40 und
90°C, besonders bevorzugt zwischen 45 und 65 °C. Vom Fliissigkeitssammler wird das beladene
Ldsemittel abgenommen, durch einen Absorberverdampfer gefahren und dann unterhalb des
Flussigkeitssammlers in den Sumpf des Absorbers geleitet, wodurch iberwiegend Butane aus dem
beladenen Losemittel ausgegast werden. Der Absorberverdampfer ist vorzugsweise ein Once-
Through-Verdampfer, bei dem das beladene Lésemittel nur einmal durch den Verdampfer geleitet
wird. Dadurch lassen sich mdglichst niedrige Temperaturen realisieren, wodurch Fouling verhindert
werden kann. Zudem wird die treibende Temperaturdifferenz vergréRert, was eine noch effizientere
Energieausnutzung des NMP-Stroms ermdglicht. Der Absorberverdampfer kann auch mehrstufig
ausgestaltet sein, d. h. es kdnnen mehrere Warmetauscher bzw. mehrere Verdampfer vorhanden
sein, die zum Absorberverdampfer gehéren.

Im Sumpf verbleibt dann das vorwiegend mit Butenen beladene Losemittel, welches von dort
abgenommen und als Sumpfstrom zum Desorber gefiihrt wird. Die Temperatur im Sumpfstrom des
Absorbers, der zum Desorber gefiihrt wird, betrdgt dabei vorzugsweise zwischen 70 und 130 °C,

besonders bevorzugt zwischen 85 und 120 °C.

Am Kopf des Absorbers féllt dann insbesondere ein im Vergleich zum eingesetzten C4-
Kohlenwasserstoffstrom an Butanen angereicherter Strom an. Dieser Strom wird zumindest
teilweise, vorzugsweise vollstdndig, in einer geeigneten Vorrichtung, beispielsweise einem
Kondensator, kondensiert, wodurch ein Kondensat anfallt. Zumindest ein Teil des Kondensats wird
dann als Ricklauf zum Absorber gefiihrt. Der Ricklauf wird vorzugsweise oberhalb der
Riickwaschzone des Absorbers zugefiihrt, von wo der Riicklauf in den Flussigkeitsverteiler
oberhalb des ersten Fillkdrperbettes (unterhalb der Riickwaschzone) gelangt. Zum
Flussigkeitsverteiler oberhalb des ersten Fillkdrperbettes kann kontinuierlich das flussige
Losemittel zugefiihrt werden. An dieser Stelle oder auch in den darunter liegenden
Fullkérperbetten kann es aufgrund der Butananteile im Riicklauf zum Auftreten einer zweiten

flissigen Phase kommen, die dann zur unerwiinschten Schaumbildung fiihrt.
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An dieser Stelle setzt die vorliegende Erfindung an. Die fliissige Phase, die das fliissige Losemittel
und den Riicklauf zum Absorber bzw. die aus der Riickwaschzone zuriicklaufende Fliissigkeit
umfasst, kann am Fliissigkeitsverteiler oberhalb des ersten Fillkérperbettes abgenommen und zu
einem Dekanter geleitet werden, wo eine Trennung in eine schwere fliissige Phase, die
hauptsdchlich NMP umfasst, und eine leichte flissige Phase, die hauptsédchlich Butane aus dem
Rucklauf umfasst, stattfindet. Die schwere flissige Phase wird dann zuriick zum Absorber,
insbesondere dem Flissigkeitsverteiler im Absorber, gefahren. Die leichte flissige Phase kann aus
dem Verfahren herausgefiihrt, zum Desorber gefiihrt oder einer weiteren Trennung unterworfen
werden. Diese optionale ein- oder mehrstufige Trennung findet vor dem Eintritt in den Desorber
statt. Eine Moglichkeit ist, dass die leichte flissige Phase aufgeheizt und zu einem Flashbehélter
gefiihrt wird, wo eine fliissige Phase, die das fliissige Losemittel umfasst, und eine gasférmige
Phase, die Butane umfasst, anfallen. Nur die fliissige Phase wird dann zum Desorber gefihrt. Die
gasférmige Phase wird aus dem Flashbehélter entnommen, kondensiert und kann dann aus dem

Verfahren abgefiihrt werden, beispielsweise auch zusammen mit dem butanhaltigen Produktstrom.

Eine andere Mdoglichkeit ist, dass die die flissige Phase am Flussigkeitsverteiler oberhalb des
zweiten Fillkdrperbettes abgenommen und zu einem Dekanter geleitet wird. Das erste
Fullkérperbett wird dabei ,geopfert®, d. h. es wir zugelassen, dass im ersten oder oberhalb des
ersten Fullkdrperbettes zum Auftreten einer dritten Phase kommt. Erst danach wird es durch die
entsprechende Malinahme, also das Durchfahren des Dekanters verhindert. Die oberhalb des
zweiten Fillkérperbettes abgenommene fliissige Phase umfasst dabei das aus dem ersten

Fullkdrperbett stammende Gemisch.

Die Ausbildung der zweiten fliissigen Phase und die damit zusammenhdngende Schaumbildung
kann erfindungsgemag auch auf eine andere Weise verringert oder verhindert werden.
Erfindungsgeman kann der Ricklauf zum Absorber, vorzugsweise vollstéandig, liber eine
Ablauftasse aus dem Absorber entnommen werden. Der Rucklauf kommt dabei nicht im
Flussigkeitsverteiler mit dem fliissigen Losemittel in Kontakt. Stattdessen wird der Riicklauf in
einem statischen Mischer mit dem fliissigen Lésemittel vermischt und dann mit dem fllissigen
Losemittel zum Absorber, insbesondere zum Fliissigkeitsverteiler oberhalb des ersten
Fullkdrperbettes des Absorbers, gefiihrt. Die Verwendung eines solchen statischen Mischers fiihrt
unter anderem aufgrund der geringeren Konzentrationsunterschiede zwischen Riicklauf und NMP
im Absorber zu einer geringeren Schaumbildungsneigung. Ein weiterer Vorteil ist dass die
Schaumbildung dann wenn Uiberhaupt auRerhalb des Absorbers auftritt und dort besser damit
umgegangen werden kann. Der statische Mischer kann sowohl vor als auch nach dem Restkihler

fur das zurtickgefiihrte NMP angeordnet werden.

Die beiden hier vorgestellten Methoden, also die vorherige Mischung mit dem Lsemittel und das

Durchfahren eines Dekanters, kénnen auch miteinander kombiniert werden.
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Der an Butanen angereicherte Strom kann zuséatzlich Wasser enthalten, welches aus dem
Losemittel stammt. Dieses Wasser kann in einem nachfolgenden Schritt abgetrennt werden. Dabei
wird der an Butanen angereicherte Strom am Kopf des Absorbers entnommen und einer ein- oder
mehrstufigen Kondensation unterworfen, wobei ein wasserhaltiger Strom, der auch Butane enthalt,
und ein butanhaltiger Produktstrom auskondensiert werden. Diese beiden Strome kdnnen in einer
geeigneten Vorrichtung, beispielsweise einem Euter, voneinander getrennt werden. Der vom
butanhaltigen Produktstrom abgetrennte wasserhaltige Strom kann je nach seiner
Zusammensetzung zum Absorber oder zum Desorber gefiihrt und/oder teilweise aus dem
Verfahren ausgeschleust werden. Der butanhaltige Strom wird teilweise aus dem Verfahren
ausgeschleust und teilweise als Riicklauf zum Absorber gefahren. Der Riicklauf zum Absorber
meint im Rahmen dieser Erfindung also einen Teil des butanhaltigen Produktstroms.

Der so aus der Kondensation erhaltene butanhaltige Produktstrom kann noch geringe Mengen an
Wasser enthalten, insbesondere in einer Menge von bis zu 1500 Gew.-ppm, bezogen auf die
Gesamtzusammensetzung des butanhaltigen Produktstroms. AuRerdem kann der aus der
Kondensation erhaltene butanhaltige Produktstrom noch Restbutene enthalten, wobei die Strome
Ublicherweise weniger als 20 Gew.-%, vorzugsweise weniger als 15 Gew.-%, besonders bevorzugt
weniger als 5 Gew.-% an Butenen, bezogen auf die Gesamtzusammensetzung des butanhaltigen

Produktstroms, enthalten.

Je nach den Anforderungen an den erhaltenen butanhaltigen Produktstrom kann es erforderlich
sein, dass der butanhaltige Produktstrom nach der Kondensation einer Trocknung, vorzugsweise in
einer Trocknungskolonne, unterworfen wird, um das noch enthaltene Wasser abzutrennen.
Vorzugsweise weist der butanhaltige Produktstrom nach der Trocknung eine maximale Menge an
Wasser von 50 Gew.-ppm, vorzugsweise von 25 Gew.-ppm auf. Das bei der Trocknung anfallende

Wasser kann zur Kondensation am Absorber zuriickgefiihrt werden.

Das im Sumpf des Absorbers abgenommene und vorwiegend mit Butenen beladenen Losemittel
wird dem Desorber zugefiihrt. Das beladene Lésemittel kann dazu beispielsweise mittels einer
Pumpe zum Desorber gefiihrt werden. Im Sumpf des Desorbers liegt im Vergleich zum Sumpf des
Absorbers eine erh6hte Temperatur und bevorzugt ein geringerer Druck vor. Die Temperatur im
Sumpf des Desorbers betragt vorzugsweise zwischen 120 und 200 °C, weiterhin bevorzugt
zwischen 130 und 195 °C. Der Kopfdruck im Desorber kann zwischen 1 und 6 bar absolut,
vorzugsweise zwischen 2 und 5 bar absolut betragen. Durch die gegeniiber dem Absorber erhéhte
Temperatur und den vorzugsweise geringeren Druck werden die Butene und optional noch
enthaltenen Butane zumindest teilweise aus dem Lésemittel entfernt. In einer bevorzugten
Ausfiihrungsform enthélt das zumindest teilweise von Butenen befreite Lésemittel bis zu 5000

Gew.-ppm an Butenen, besonders bevorzugt 100 bis 900 Gew.-ppm an Butenen. Das zumindest
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teilweise von Butenen befreite Losemittel [duft im Desorber nach unten und wird in einem
Flussigkeitssammler des Desorbers gesammelt. Von dort wird das zumindest teilweise von
Butenen befreite Losemittel durch einen Desorberverdampfer gefahren und dann unterhalb des
Flussigkeitssammlers, insbesondere einem Kaminboden, in den Sumpf des Desorbers geleitet,
wodurch noch im Ldsemittel vorhandene Butene ausgegast werden. Der Desorberverdampfer ist
vorzugsweise ein Once-Through-Verdampfer, bei dem das zumindest teilweise von Butenen
befreite Lésemittel nur einmal durch den Verdampfer geleitet wird. Dadurch lassen sich mdglichst
niedrige Temperaturen realisieren, wodurch Fouling verhindert werden kann. Der
Desorberverdampfer kann auch mehrstufig ausgestaltet sein, d. h. es kénnen mehrere
Warmetauscher vorhanden sein, die zum Desorberverdampfer gehdren. Im Sumpf verbleibt dann
das von Butenen befreite Losemittel, welches von dort abgenommen, als Sumpfstrom zum
Absorber gefiihrt und dort wieder als Lésemittel fiir die Absorption von Butenen eingesetzt wird.

Das von Butenen befreite Losemittel kann bevor es zum Absorber gefihrt wird teilweise oder
vollstdndig einer Regeneration unterworfen werden, wodurch Verunreinigungen, beispielsweise die
vorgenannt im eingesetzten C4-Kohlenwasserstoffstrom vorhandenen und/oder bei den
Temperaturen im Desorber aus den Butenen gebildeten Nebenprodukte wie oligomere oder
polymere Verbindungen, aus dem Losemittel, vorzugsweise dem NMP, entfernt werden. Die
Regeneration wird vorzugsweise so durchgefiihrt, dass das von Butenen befreite Losemittel in
einen Behélter gefahren und bei einem Druck von weniger als 500 mbar absolut, weiterhin
bevorzugt von weniger als 200 mbar absolut und einer Temperatur zwischen 100 und 150 °C
verdampft wird. An den Behélter kann eine Kolonne angeschlossen sein. Durch die Regeneration
werden insbesondere Schwersieder abgetrennt. Wird nur ein Teil des von Butenen befreiten
Losemittels einer Regeneration unterworfen, wird der regenerierte Teil des Lésemittels

anschlieBend mit dem nicht regenerierten L6semittel vereint und zum Absorber zuriickgefiihrt.

Am Kopf des Desorbers fallt dann insbesondere ein im Vergleich zu dem eingesetzten C4-
Kohlenwasserstoffstrom an Butenen angereicherte Strom an. Dieser an Butenen angereicherte
Strom kann zusatzlich Wasser enthalten, welches aus dem Lésemittel stammt. Dieses Wasser
kann in einem nachfolgenden Schritt abgetrennt werden. Dabei wird der an Butenen angereichte
Strom am Kopf des Desorbers entnommen und einer ein- oder mehrstufigen Kondensation
unterworfen, wobei ein wasserhaltiger Strom, der neben Wasser auch noch Reste an Organik
enthalten kann, und ein butenhaltiger Produktstrom auskondensiert werden. Diese beiden Strome
kdnnen in einer geeigneten Vorrichtung, beispielsweise einem Euter, voneinander getrennt
werden. Das vom butenhaltigen Produktstrom abgetrennte wasserhaltige Strom kann anschlieBend
zuriick zum Desorber gefiihrt werden. Mdglich ist auch eine Ausschleusung des ganzen oder von

Teilen des wasserhaltigen Stroms, um die Organik zu entfernen.
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In einer bevorzugten Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung ist die Kondensation des am
Kopf des Desorbers abgenommenen an Butenen angereicherten Stroms zweistufig ausgestaltet,
wobei in einer ersten Stufe Wasser auskondensiert wird, das dann zum Desorber zuriickgefiihrt
wird, und in der zweiten Stufe der butenhaltige Produktstrom auskondensiert wird. Es kann jedoch
auch sein, dass in der zweiten Stufe auch noch vorhandenes Wasser auskondensiert. Dieses
restliche Wasser kann iiber eine geeignete Vorrichtung, beispielsweise einen Euter, vom

butenhaltigen Produktstrom abgetrennt werden.

Der aus der Kondensation erhaltene butenhaltige Produktstrom enthélt vorzugsweise weniger als
20 Gew.-%, weiterhin bevorzugt weniger als 16 Gew.-% an Butanen bezogen auf die
Gesamtzusammensetzung des butenhaltigen Produktstroms. Der aus der Kondensation erhaltene
butenhaltige Produktstrom weist stattdessen vorzugsweise einen Butengehalt von mindestens 70
Gew.-%, weiterhin bevorzugt von mindestens 75 Gew.-%, besonders bevorzugt von mindestens 86

Gew.-% bezogen auf die Gesamtzusammensetzung des butenhaltigen Produktstroms auf.

Ein kennzeichnendes Merkmal der vorliegenden Erfindung ist die Warmeintegration unter
Verwendung der Warme des Lésemittels auf dem Weg vom Desorber zum Absorber und des
HeiBkondensats, welches im Desorberverdampfer anfallt. Die Wéarme des als Sumpfstrom des
Desorbers abgenommen Losemittels, vorzugsweise des NMPs, wird erfindungsgemag zur
Warmeintegration verwendet, in dem die Warme des Losemittels in jeweils mindestens einem
Warmetauscher fiir die Vorwdrmung des zum Desorber gefiihrten beladenen Lésemittels zur
Verdampfung im Absorberverdampfer und zur Verdampfung des fliissigen C4-

Kohlenwasserstoffstroms eingesetzt wird.

In einer bevorzugten Ausgestaltung der vorliegenden Erfindung wird die Vorwdrmung des zum
Desorber gefiihrten beladenen Lésemittels zweistufig durchgefiihrt, wobei eine erste eine
Warmeiibertragung auf das zum Desorber gefiihrten beladenen Losemittel in einem
Warmetauscher, beispielsweise einen Rohrbiindelwdrmetauscher, und eine zweite
Warmeibertragung auf das zum Desorber gefiihrten beladenen Losemittel in einem
Kettleverdampfer erfolgt. Eine solche Ausgestaltung hat den Vorteil, dass bei der vorgenannten
bevorzugten Ausgestaltung die Warme, die in beiden Stufen, d. h. im Warmetauscher und im
Kettleverdampfer auf das beladene Losemittel iibertragen wird, aus dem als Sumpfstrom des
Desorbers abgenommen Ldsemittel als Warmetragermedium stammt. Die Verwendung eines
Kettleverdampfers hétte auch den Vorteil, dass in der Leitung zum Desorber ein geringerer
Vordruck herrschen kénnte. Normalerweise ist ein hoher Vordruck notwendig, um das Verdampfen
in der Rohrleitung zu verhindern, was zu Problemen bis zum Bersten der Rohrleitung fiithren
kdnnte. Ein weiterer Vorteil ist, dass die Temperaturbelastung begrenzt und dadurch sichergestellt

wird, dass die Temperaturdifferenz zur Warmeiibertragung ausreichend groR ist bzw. bleibt.
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ErfindungsgemaR wird das zumindest teilweise von Butenen befreite Losemittel, vorzugsweise
NMP, in einem Flissigkeitssammler des Desorbers gesammelt und durch einen
Desorberverdampfer gefahren, wodurch noch im Losemittel vorhnandene Butene ausgegast werden
kénnen. Die Warme zur Verdampfung im Desorberverdampfer kann dabei in einem
Warmetauscher durch Warmeiibertragung von einem geeigneten Warmetragermedium
eingetragen werden. Das Warmetrdgermedium kann insbesondere Heizdampf sein, der als Mittel-
oder Hochdruckdampf eingesetzt wird. Als Heizdampf ist ein Mitteldruckdampf bevorzugt, welcher
eine Temperatur von 150 bis 270 °C, vorzugsweise von 160 bis 250 °C aufweist. Der
Mitteldruckdampf weist vorzugsweise einen Druck von 15 bis 30 bar absolut, besonders bevorzugt
von 17 bis 25 bar absolut auf. Als Heizdampf kann auch ein Dampf mit einem Druck von > 30 bar
absolut eingesetzt werden. Ein solcher Heizdampf kann auch als Hochdruckdampf bezeichnet

werden.

Der zur Verdampfung eingesetzte Heizdampf kann im Wéarmetauscher zumindest teilweise
kondensieren, wodurch ein HeilBkondensat bei einem Druck von 10 bis 20 bar absolut,
vorzugsweise 12 bis 17 bar absolut und einer Temperatur von 150 bis 200 °C, vorzugsweise 160
bis 200 °C anfallt. Nach dem Warmetauscher ist vorzugsweise ein Kondensatbehélter angeordnet,
in dem das HeiBkondensat vom Dampf getrennt werden kann. In dem Kondensatbehélter liegt
vorzugsweise ein geringerer Druck vor als im Warmetauscher. Aufgrund des geringeren Drucks
kann ein Teil des Heil3kondensats verdampfen, wodurch der gesamte Dampf, d. h. der nicht
kondensierte Anteil des Heizdampfes und das im Kondensatbehalter durch Druckentspannung
verdampfte HeiRkondensat, im Kondensatbehélter als Niederdruckdampf anfallt.
Niederdruckdampf weist vorliegend vorzugsweise einen Druck von mehr als 0 bar und weniger als

10 bar absolut auf. Die Temperatur des Niederdruckdampfs betragt vorzugsweise 100 bis 180 °C.

Der dort anfallende Niederdruckdampf enthélt noch Energie, die in keinem bekannten Verfahren
ausgenutzt wird. Aus energetischer und wirtschatftlicher Sicht ist das jedoch nicht sinnvoll. Diese
Energie kann jedoch in einer bevorzugten Ausgestaltung der vorliegenden Erfindung genutzt
werden. Dazu kann der zur Verdampfung im Desorberverdampfer eingesetzte Heizdampf mittels
eines, vorzugsweise regelbaren Dampfstrahlers (Thermokompressors) zur Verfiigung gestelit
werden. Der Thermokompressor wird dann sowohl mit dem eingesetzten Heizdampf, der
beispielsweise aus einem entsprechenden Dampfnetz stammt, hier insbesondere der bevorzugt
eingesetzte Mitteldruckdampf, als auch mit dem Niederdruckdampf aus dem Kondensatbehélter
gespeist, wodurch ein Mischdampf entsteht, der dementsprechend das Warmetragermedium fir
den Desorberverdampfer ist. Der Mischdampf ist in dieser Ausgestaltung demnach der Heizdampf.
Ein solcher Dampfstrahler ist so ausgestaltet, dass er mit einem Treibdampf betrieben wird und
durch einen Unterdruck (Staudruck im Dampfstrahler) Saugdampf aus einem Behélter ansaugen
kann, wodurch dann der Mischdampf entsteht, der als Warmetrdgermedium eingesetzt wird. Der

Treibdampf ist im vorliegenden Fall der Heizdampf bzw. der Mitteldruckdampf, mit dem der
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Niederdruckdampf als Saugdampf aus dem Kondensatbehélter angesaugt und mit dem

Treibdampf vermischt wird.

Der Vorteil einer solchen Ausgestaltung ist offensichtlich. Die Energie des im Kondensatbehélter
anfallenden Niederdruckdampfes kann genutzt und damit Energie und Kosten gespart werden.
Eine solche Verfahrensweise kann auch aus einem anderen Grund vorteilhaft sein. Der
eingesetzte Dampfstrahler kann dahingehend regelbar sein, dass die Mengen von Mitteldruck- und
Niederdruckdampf, beispielsweise in Abh&ngigkeit von bestimmten Prozessparametern, eingestellt
werden kdnnen. Die Saugdampfmenge stellt sich dabei Giber die Treibdampfmenge ein. Die
Mengen von Mitteldruck- und Niederdruckdampf kdnnen beispielsweise in Abh&ngigkeit von der

Temperatur im Desorber eingestellt werden.

Eine weiterhin bevorzugte Ausgestaltung kann auch dann vorliegen, wenn der Desorber einen
Seitenverdampfer aufweist. In einem solchen Fall kann das Warmetrdgermedium, welches fiir den
Seitenverdampfer eingesetzt wird, der Mischdampf aus dem Dampfstrahler sein, wahrend im
Desorberverdampfer Mitteldruckdampf als Heizdampf eingesetzt wird. Das HeiBkondensat aus
dem Desorberverdampfer und dem Seitenverdampfer werden dann entsprechend den obigen
Ausflihrungen zu einem Kondensatbehélter geleitet. Der dort anfallende Niederdruckdampf wird
dann im Dampfstrahler verwendet, dessen Mischdampf im Seitenverdampfer eingesetzt wird. Der
Vorteil dieser Variante ist, dass das anfallende HeiBkondensat weiter entspannt werden kénnte,

um eine groBere Niederdruckdampfmenge bereitstellen zu kénnen.

Das vorliegend beschriebene Verfahren kann in chemischen Verbiinden, die insbesondere eine
Oligomerisierung und optional eine Hydroformylierung umfassen, eingesetzt werden. Dabei ist es
moglich, dass die Abtrennung von Butenen nach dem erfindungsgeméaRen Verfahren an
verschiedenen Stellen im Verbund eingesetzt wird. Es ist auch méglich, wenn die
erfindungsgeméRe Abtrennung von Butenen an mehreren Stellen innerhalb eines chemischen
Verbundes vorhanden ist. Mdglich ist beispielsweise, dass das hier beschriebene Verfahren zu
Beginn eines solchen Verbunds eingesetzt wird. Der eingesetzte C4-Kohlenwasserstoffstrom kann
dann insbesondere ein Crack-C4, ein Raffinat 1, ein Raffinat 2 oder eine Mischung daraus sein.
Sofern Crack-C4 und/oder das Raffinat 2 eingesetzt werden, kann vor dem erfindungsgemafien
Abtrennverfahren eine Crack-C4-Hydrierung, in der Butadien selektiv hydriert wird, oder eine
Butadienabtrennung, bei der Butadien extraktiv mit einem Losemittel wie NMP oder Nitrilen entfernt
wird, erfolgen, um den Gehalt an Butadien zu reduzieren. Nach einer extraktiven
Butadienabtrennung und vor der erfindungsgemafen Abtrennung kann eine Hydroisomerisierung
angeordnet sein, um die Trennaufgabe beim erfindungsgeméaRen Verfahren zu erleichtern, da 1-

Buten in 2-Buten umgewandelt wird, was vom Ldsemittel in der Regel besser aufgenommen wird.
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Wird das Abtrennverfahren zu Beginn des Verbunds eingesetzt, kann der erhaltene Produktstrom
einer MTBE-Synthese zugefiihrt werden und vorzugsweise anschlieBend sukzessive eine 1-
Butenabtrennung, eine Oligomerisierung und eine oder mehrere Hydroformylierung(en) auf die
aufgereinigten Oligomere erfolgen. Eine Hydroformylierung kann sowohl mit dem Produktstrom aus
der Oligomerisierung erfolgen, wodurch zum Beispiel aus Di-n-butenen nach anschlie@ender
Hydrierung INA (Isononanol) oder aus Tributenen ITDA (Isotridecanal) hergestellt werden kann, als
auch mit den nicht umgesetzten Butenen der Oligomerisierung, wodurch nach anschlieBender
Aldolkondensation und nachfolgender Hydrierung 2-PH (2-Propylheptanol) hergestellt werden
kann. Mit den nicht umgesetzten Butenen aus der Oligomerisierung kdnnte ggf. auch anstatt einer
Hydroformylierung eine weitere Oligomerisierung betrieben werden. Die Bedingungen der
einzelnen Verfahrensschritte sind dem Fachmann gelaufig. Die einzelnen Verfahrensschritte
kénnen weitere Schritte wie beispielsweise die Abtrennung der Produkte oder die Aufarbeitung der
resultierenden Stréme enthalten, sind hier jedoch nicht explizit genannt. Das erfindungsgeméaRe
Abtrennverfahren kann aber auch an jeder anderen Stelle eines solchen Verbunds eingefiigt

werden.

In einer Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung wird der beim erfindungsgemaRen
Abtrennverfahren eingesetzte C4-Kohlenwasserstoffstrom einer MTBE-Synthese nach der
Abtrennung von MTBE entnommen und der butenhaltige Produktstrom anschlieRend einer 1-
Butenabtrennung zugefiihrt, wonach sukzessive eine Oligomerisierung und eine oder mehrere
Hydroformylierung(en) zur anschlieenden Herstellung von 2-PH und/oder INA erfolgen. Die
einzelnen Verfahrensschritte kdnnen weitere Schritte wie beispielsweise die Abtrennung der
Produkte oder die Aufarbeitung der resultierenden Stréme enthalten, sind hier jedoch nicht explizit

genannt.

In einer Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung wird der beim erfindungsgemaRen
Abtrennverfahren eingesetzte C4-Kohlenwasserstoffstrom einer MTBE-Synthese nach der
Abtrennung von MTBE entnommen und der butenhaltige Produktstrom anschlieRend einer 1-
Butenabtrennung zugefiihrt, wonach sukzessive eine Oligomerisierung und eine oder mehrere
Hydroformylierung(en) zur anschlieBenden Herstellung von 2-PH, ITDA und/oder INA erfolgen. Die
einzelnen Verfahrensschritte kdnnen weitere Schritte wie beispielsweise die Abtrennung der
Produkte oder die Aufarbeitung der resultierenden Stréme enthalten, sind hier jedoch nicht explizit

genannt.

In einer weiteren Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung wird der beim erfindungsgemagen
Abtrennverfahren eingesetzte C4-Kohlenwasserstoffstrom einer 1-Butenabtrennung entnommen
und der butenhaltige Produktstrom anschlieRBend einer Oligomerisierung zugefiihrt, wonach eine
oder mehrere Hydroformylierung(en) zur anschlieBenden Herstellung von 2-PH, ITDA und/oder

INA erfolgen. Die einzelnen Verfahrensschritte konnen weitere Schritte wie beispielsweise die
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Abtrennung der Produkte oder die Aufarbeitung der resultierenden Stréme enthalten, sind hier

jedoch nicht explizit genannt.

In einer weiteren Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung wird das erfindungsgemafie
Abtrennverfahren am Ende des Verbunds eingesetzt. In dem Fall wird der eingesetzte C4-
Kohlenwasserstoffstrom einer der Hydroformylierung sich anschlieRenden 2-PH-Herstellung
entnommen. Der aus dem erfindungsgeméaBen Abtrennverfahren sodann erhaltene butenhaltige
Produktstrom kann in diesem Fall zuriickgefiihrt werden und an einer geeigneten Stelle im
Verbund, beispielsweise zur 1-Butenabtrennung, zur Oligomerisierung oder einer oder mehrere
Hydroformylierung(en) eingesetzt werden. Dadurch kann die Effizienz des gesamten Verbunds
gesteigert werden, da selbst nach Durchlaufen des letzten Verfahrensschrittes im Verbund noch
bis zu 20 Gew.-% Butene vorhanden sein kénnen.

Der butanhaltige Produktstrom kann unabhé&ngig von der Stelle im Verbund, in der das
erfindungsgemalie Abtrennverfahren angeordnet ist, beispielsweise einer adiabaten
Oligomerisierung, einer Hydrierung der noch vorhandenen Butene oder einer n/-iso-Splittung der
Butane, bei der n-Butan und Isobutan voneinander getrennt werden, zugefiihrt werden. Die n/iso-
Splittung kann auch nach einer adiabaten Oligomerisierung erfolgen. Mdglich wére auch eine
Einbindung des butanhaltigen Produktstroms vor der Oligomerisierung in einem oben
beschriebenen Verbund aus MTBE-Synthese, 1-Butenabtrennung, Oligomerisierung und einer

Hydroformylierung.

In einer besonders bevorzugten Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung kann die zur n/iso-
Splittung erforderliche Energie zumindest teilweise durch Warmeintegration mit der ersten Stufe

einer zweistufigen Kondensation am Kopf des Desorbers erfolgen. Das hat den Vorteil, dass die

Energie, die in der Kondensation anfallt, genutzt wird und nicht wie im Stand der Technik einfach
an die Umgebung abgegeben wird.

Die vorliegende Erfindung wird nachfolgend anhand von Abbildungen erlautert. Die Abbildungen

dienen der Veranschaulichung, sind aber nicht einschrankend zu verstehen.

Fig. 1 zeigt die grundséatzliche Ausgestaltung der vorliegenden Erfindung. Der fliissige C4-
Kohlenwasserstoffstrom wird Giber einen Warmetauscher (4) verdampft und in den Absorber (1)
geleitet. Das Lésemittel wird tiber einen Restkiihler (3) - wenn notwendig - auf die gewlinschte
Temperatur gebracht und ebenfalls in den Absorber geleitet, wobei der Einlass rdumlich gesehen
oberhalb des Einlasses fiir den C4-Kohlenwasserstoffstrom ist, im vorliegenden Fall oberhalb des
ersten Fullkérperbettes zu einem Flissigkeitsverteiler (nicht eingezeichnet). Von dort wird die
flissige Phase entnommen und zum Dekanter (31) gefiihrt. Die leichte fliissige Phase wird zum

Desorber (hier zusammen mit dem beladenen Lésemittel) und die schwere fliissige Phase iiber
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eine Pumpe (32) zum Absorber (1) zuriickgeleitet. Am Kopf des Absorbers (1) fallt der an Butanen
angereicherte Strom an, der abgenommen wird. Eine mégliche Kondensation ist hier nicht gezeigt,
lediglich der Ricklauf ist angedeutet. Im Sumpf des Absorbers (1) wird das beladene Lésemittel
gesammelt, was in der Abbildung durch den Kaminboden angedeutet ist. Dort wird zumindest ein
Teil des beladenen Losemittels abgenommen und tber einen Absorberverdampfer (5) zum Sumpf
des Absorbers (1) gefiihrt. Aus dem Sumpf des Absorbers (1) wird das beladene Ldsemittel
abgenommen und mittels einer Pumpe (9) liber den Warmetauscher (6) zur Vorwdrmung des
beladenen Ldsemittels zum Desorber (2) geleitet, wo die im Lésemittel vorhandenen Butene vom
Losemittel getrennt werden. Am Kopf des Desorbers féllt der an Butenen angereicherte Strom an.
Dieser Strom kann einer ein- oder mehrstufigen Kondensation unterworfen werden, was in der
Abbildung nicht gezeigt ist. Lediglich ein mdglicher Rickfiihrstrom ist angedeutet. Im Sumpf des
Desorbers (2) wird das zumindest teilweise von Butenen befreite Lésemittel gesammelt, was in der
Abbildung durch den Kaminboden angedeutet ist. Dort wird zumindest ein Teil des beladenen
Ldsemittels abgenommen und liber einen Desorberverdampfer (7) zum Sumpf des Desorbers (2)
gefiihrt. Aus dem Sumpf des Desorbers (2) wird dann das von Butenen befreite Losemittel
abgenommen und mittels einer Pumpe (8) Giber den Warmetauscher (6) zur Vorwdrmung des
beladenen Lésemittels, den Absorberverdampfer (5), den Warmetauscher (4) zur Verdampfung

des C4-Kohlenwasserstoffstroms und den Restkiihler (3) zum Absorber zuriickgefiihrt.

Fig. 2 zeigt eine Ausfiihrungsform, die in weiten Teilen mit der in Fig. 1 dargestellten
Ausfiihrungsform identisch ist. Der Unterschied besteht darin, dass die fliissige Phase vom
Flussigkeitsverteiler (nicht eingezeichnet) oberhalb des zweiten Fiillkérperbettes entnommen und
zum Dekanter (31) gefiihrt wird.

Fig. 3 zeigt eine bevorzugte Ausfilhrungsform der vorliegenden Erfindung, bei der die leichte
flissige Phase zun&chst in einer geeigneten Heizvorrichtung (33) erhitzt und anschlieRend einem
Flashbehélter (34) zugefiihrt wird. Die gasférmige Phase wird abgefiihrt, wobei die
unterschiedlichen Mdoglichkeiten nicht eingezeichnet sind. Die flissige Phase aus dem

Flashbehalter (34) wird zum Desorber (2) gefiihrt, hier zusammen mit dem beladenen Lésemittel.

Fig. 4 zeigt die weitere erfindungsgemae Ausfiihrungsform. Der Riicklauf wird liber eine
Ablauftasse abgenommen und lber eine Pumpe (35) zu einem statischen Mischer (36), der nach
dem Restkihler (3) angeordnet ist, gefiihrt, wo der Riicklauf mit dem fliissigen Lésemittel
vermischt wird und dann gemeinsam mit dem fliissigen Losemittel zum Absorber (1) gefiihrt wird.
Alternativ kann der statische Mischer (36) schon vor dem Restkiihler (3), also direkt nach dem

Warmetauscher (4) angeordnet sein.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Abtrennung von Butenen aus einem C4-Kohlenwasserstoffstrom, der
zumindest Butene und Butane enthélt, durch Extraktivdestillation mit einem L&semittel,
wobei das Verfahren die folgenden Schritte umfasst:

a. Zumindest teilweises Verdampfen des fllissigen C4-Kohlenwasserstoffstroms in einem
Feedverdampfer, Zufiihren des gasférmigen C4-Kohlenwasserstoffstroms und
Zufiihren des fliissigen Losemittels zu einem Flissigkeitsverteiler oberhalb des C4-
Kohlenwasserstoffstroms zu einem Absorber, der mehr als zwei Fillkdrperbetten
umfasst und in dem der C4-Kohlenwasserstoffstrom und das Lsemittel miteinander in
Kontakt gebracht werden, wodurch tiberwiegend Butene aus dem C4-
Kohlenwasserstoffstrom in das Lésemittel {ibergehen, wobei das so beladene
Ldsemittel in einem Flissigkeitssammler des Absorbers gesammelt, durch einen
Absorberverdampfer gefahren und dann unterhalb des Fliissigkeitssammlers in den
Sumpf des Absorbers geleitet wird, wodurch tiberwiegend Butane aus dem beladenen
Losemittel ausgegast werden, wobei das beladene Losemittel anschlieend als
Sumpfstrom zu einem Desorber gefiihrt wird und wobei am Kopf des Absorbers ein im
Vergleich zum eingesetzten C4-Kohlenwasserstoffstrom an Butanen angereicherter
Strom anféllt, der zumindest teilwiese kondensiert und ein Teil des Kondensats als

Riicklauf zum Kopf des Absorbers geleitet wird;

b. Zufiihren des Zufiihren des beladenen Lésemittels, vorzugsweise NMP, zu dem
Desorber, in dem im Vergleich mit dem Absorber eine erhdhte Temperatur und
bevorzugt ein geringerer Druck vorliegt und in dem die Butene vom Lésemittel,
vorzugsweise NMP, getrennt werden, wodurch am Kopf des Desorbers ein an
Butenen angereicherter Strom und im Sumpf des Desorbers das zumindest teilweise
von Butenen befreite Lésemittel, vorzugsweise NMP, anféllt, wobei das zumindest
teilweise von Butenen befreite Losemittel, vorzugsweise NMP, in einem
Flissigkeitssammler des Desorbers gesammelt, durch einen Desorberverdampfer
gefahren und dann unterhalb des Fliissigkeitssammlers in den Sumpf des Desorbers
geleitet wird, wodurch noch im Lésemittel vorhandene Butene ausgegast werden, und
wobei das Lésemittel, vorzugsweise NMP, anschlieBend als Sumpfstrom zum

Absorber zuriickgefiihrt wird;

dadurch gekennzeichnet, dass die Warme des als Sumpfstrom des Desorbers
abgenommen Losemittels zur Warmeintegration verwendet wird, in dem die Wéarme
des Losemittels in jeweils mindestens einem Warmetauscher fiir die Vorwdrmung des

zum Desorber gefiihrten beladenen Lésemittels, zur Verdampfung im
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Absorberverdampfer und zur Verdampfung des fliissigen C4-Kohlenwasserstoffstroms

eingesetzt wird, und dass

zumindest ein Teil einer flissigen Phase am Flissigkeitsverteiler oberhalb des ersten
oder zweiten Fullkdrperbettes abgenommen und in einem Dekanter in eine schwere
flissige Phase und eine leichte flissige Phase aufgetrennt wird, wovon die schwere
flissige Phase zuriick in den Absorber gefahren wird und/oder der Riicklauf im
Absorber iiber eine Ablauftasse aus dem Absorber entnommen, in einem statischen
Mischer mit dem fliissigen Losemittel vermischt und dann mit dem fliissigen
Losemittel zu dem Flussigkeitsverteiler oberhalb des ersten Fillkérperbettes zugefihrt
wird.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei das eingesetzte Losemittel NMP ist.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei das Losemittel bzw. das NMP Wasser enthdlt und

der Wassergehalt zwischen 1 und 10 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 4 und 9 Gew.-% liegt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der an Butenen angereicherte
Strom, der am Kopf des Desorbers anféllt, zusatzlich Wasser enthélt, welches aus dem
Losemittel stammt.

Verfahren nach Anspruch 5, wobei der an Butenen angereichter Strom am Kopf des
Desorbers entnommen und einer Kondensation unterworfen wird, wobei Wasser und
butenhaltiger Produktstrom auskondensiert und voneinander getrennt werden und das

Wasser zuriick zum Absorber gefiihrt wird.

Verfahren nach Anspruch 6, wobei der aus der Kondensation erhaltene butenhaltige
Produktstrom einen Butengehalt von mindestens 70 Gew.-%, vorzugsweise mindestens 75
Gew.-%, besonders bevorzugt mindestens 86 Gew.-% bezogen auf die

Gesamtzusammensetzung des butenhaltigen Produktstroms, aufweist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die schwere fliissige Phase

mittels einer Pumpe vom Dekanter zum Absorber gefiihrt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die leichte flissige Phase, die

am Dekanter anfallt, zum Desorber gefiihrt wird.
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Verfahren nach Anspruch 8, wobei die leichte fllissige Phase vorher aufgeheizt und zu
einem Flashbehélter gefiihrt wird, wo eine fliissige Phase und eine gasférmige Phase

anfallen, wovon die flissige Phase zum Desorber gefiihrt wird.

Verfahren nach Anspruch 9, wobei die gasférmige Phase aus dem Flashbehalter

kondensiert und aus dem Verfahren abgefiihrt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die Vorwdrmung des zum
Desorber gefiihrten beladenen Lésemittels zweistufig durchgefiihrt wird, wobei eine erste
eine Warmeubertragung auf das Lésemittel in einem Warmetauscher und eine zweite

Warmelibertragung auf das Losemittel in einem Kettleverdampfer erfolgt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die Warme zur Verdampfung
im Desorberverdampfer durch \WWarmeaustausch in einem Warmetauscher mit einem

geeigneten Warmetragermedium, insbesondere Heizdampf, eingetragen wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der eingesetzte Heizdampf im
Warmetauscher zumindest teilweise kondensiert und dadurch ein HeiBkondensat bei einem
Druck von 10 bis 20 bar absolut, vorzugsweise 12 bis 17 bar absolut und einer Temperatur
von 150 bis 200 °C, vorzugsweise 160 bis 190 °C anfallt, das zu einem Kondensatbehalter

geleitet wird.

Verfahren nach Anspruch 13, wobei im Kondensatbehélter ein geringerer Druck vorliegt als
im Warmetauscher und dadurch ein Teil des HeiRkondensats wieder verdampft, wodurch
der gesamte Dampf als Niederdruckdampf anfallt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der Heizdampf fiir den
Desorberverdampfer mittels eines Dampfstrahlers, der mit Mitteldruckdampf und dem im

Kondensatbehélter anfallenden Niederdruckdampf gespeist wird, zur Verfligung gestellt wird.



