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45 Kohlenmonoxid und Wasserstoff werden iiblicherweise in Form eines
Gemisches, dem sogenannten Synthesegas, eingesetzt. Die Zusammen-
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40 Verfahren aufgearbeitet werden. Zu diesem Zweck wird die Fliissigphase
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des Synt hestFeakidrs (1) zugefiihrt. Die Kol onne (6) wurde bei einem WO
02/ 00583 PCT/ EP01/ 07342 11 Kopfdruck von 20 bis 21 bar and einer
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auf. 5 10 Ikol@nwasserstoff bestehende Strom wird durch Rektifikation (De-

30 stillation) in eine Olefin-angereicherte Fraktion und eine Ole-
fin-abgereicherte Fraktion getrennt. Die Rektifikation erfolgt
iblicherweise bei tiefer Temperatur und/oder erhdhtem Druck, wo-~
bei die genauen Temperatur- und/oder Druckbedingungen von Fakto-
ren, wie der Kohlenstoffanzahl des zu trennenden Olefins/gesit-

35 tigten Kohlenwasserstoffs, usw. abhdngen. Die Rektifikation er-
folgt im Allgemeinen in einer Kolonne, die mit einer ausreichend
grofen Zahl von Rektifikationsbdden versehen ist. Kolonnen fiir
derartige Trennaufgaben sind an sich bekannt und werden z. B. zur
Trennung von Olefinen und ges&dttigten Kohlenwasserstoffen einge-

40 setzt, die im Spaltgas eines Steamcrackers enthalten sind. Der
aufzutrennende Strom kann wahlweise gasfdrmig oder fliissig in die
Kolonne eingefiihrt werden, vorzugsweise im Bereich der Kolonnen-
mitte. Am Kopf oder oberen Bereich der Kolonne kann zweckmiBiger-
weise die Olefin-angereicherte Fraktion, am Sumpf oder unteren

45 Bereich der Kolonne die Olefin-abgereicherte Fraktion abgenommen
werden.
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abgetrennt Wik do1 A3 b ge¥O O AR5 83 aRETSERNYHAT 8420rzugsweise mehr als
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serstoff. Ublicherweise enthdlt die Olefin-angereicherte Fraktion
mehr als 80 Gew.-%, z. B. 85 bis 95 Gew.-% Olefin, wobei der Rest
gesdttigter Kohlenwasserstoff ist.

20 Nach einer besonders bevorzugten Ausfilhrungsform wird im erfin-
dungsgemidfen Verfahren ein propylenhaltiger Zulauf eingesetzt,
der eine Beimischung von Propan enthdlt. Als zu trennender Strom
fallt dabher ein Gemisch von Propylen und Propan an. Die Auftren-
nung dieses Stroms in eine Propylen-angereicherte Fraktion und

25 eine Propylen-abgereicherte Fraktion gelingt in einer geeigneten
Destillationskolonne unter Druck, einem sogenannten C;3;-Splitter.
Die Kolonne wird vorzugsweise so gefahren, dass am Kopf eine Pro-
pylen-angereicherte Fraktion anfdllt, die direkt in die Reakti-
onszone zuriickgefiihrt werden kann, und am Sumpf weitgehend reines

30 Propan abgezogen werden kann, das ohne Verlust an Propylen aus
dem System entfernt werden kann. Typische Betriebsbedingungen des
C3-Splitters sind: 20 bis 25 bar Kopfdruck, 60 bis 70°C Sumpftem-
peratur, 100 bis 150 theoretische Boden.

35 Die Olefin-abgereicherte Fraktion wird aus dem System ausgelei-
tet. Sie kann z. B. verbrannt werden. Sie kann ferner als Ein-
satzstoff filir chemische Umsetzungen, z. B. im Steamcracker, die-
nen. In einer besonders zweckmdBigen Ausfilhrungsform wird die
Olefin-abgereicherte Fraktion einem Steamcracker zugefiihrt, aus

40 dessen Spaltgas der olefinhaltige Zulauf fiir das erfindungsgemiBe
Verfahren gewonnen wird. Zur Erreichung eines stationdren Be-
triebszustandes des erfindungsgemédBen Verfahrens wird mit der
Olefin-abgereicherten Fraktion eine Menge an gesdttigtem Kohlen-
wasserstoff ausgeleitet, die im Wesentlichen der Summe der mit

45 dem olefinhaltigen Zulauf eingefilhrten Menge und der bei der Hy-
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10%& () - cﬂﬁkﬁ&ﬁlg 3N1%9r f& &gn Reaktor (1) ein olefinhaltiger Zulauf

40 (9), der das zu hydroformylierende Olefin und einen gesdttigten
Kohlenwasserstoff enthdlt, und ein durch die Rohrleitung (8) zu-
riickgefiilhrter olefinhaltiger Strom sowie Synthesegas (10), d. h.
ein Gemisch von Kohlenmonoxid und Wasserstoff, eingespeist und
dort bis zu einem Teilumsatz hydroformyliert. Aus dem Gasraum des

45 Reaktors wird ein gasfdrmiger Strom entnommen, der nicht umge-
setztes Olefin, gesdttigten Kohlenwasserstoff, nicht umgesetztes
Synthesegas und ein Hydroformylierungsprodukt enth&dlt. Der Strom
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&10% & ()- E@d@ Qigghhtngm Sumpf der Entgasungskolonne (5) wird das rohe
Hydroformylierungsprodukt (7) entnommen, das anschliefend weiter
10 aufgearbeitet wird. Das Gemisch von Olefin und gesdttigtem Koh-
lenwasserstoff wird in die Rektifikationskolonne (6) geleitet.
Dort f£d4llt am Kopf ein Olefinstrom mit vermindertem Anteil an ge-
sdttigtem Kohlenwasserstoff an, der iiber die Rohrleitung (8) in
den Hydroformylierungsreaktor (1) zuriickgefithrt wird. Am Sumpf
15 der Rektifikationskolonne (6) erhdlt man im Wesentlichen reinen
gesdttigten Kohlenwasserstoff, der aus dem System entfernt wird.

Die Erfindung wird durch das folgende Beispiel ndher veranschau-
licht.

20
Beispiel

Es wurde eine Anlage verwendet, wie sie in Fig. 1 dargestellt
ist.
25
Dem Reaktor (1) wurden ein Zulauf von 10 t/h Chemical Grade Pro-
pylen (95 % Propylen, 5 % Propan), ein Riickfiihrstrom (8) von
3,2 t/h aus der Propylen-Propan-Trennkolonne (6) sowie Synthese-
gas zugefithrt. Im Reaktor befand sich eine Fliissigphase aus Hoch-
30 siedern und einem darin homogen geldsten Katalysator in Form von
Rh/Triphenylphosphin. Die Hydroformylierung erfolgte bei 105 ©C
und 20 bar. Das gebildete Produkt, ein Gemisch aus n- und iso-Bu-
tyraldehyd, wurde zusammen mit nicht umgesetztem Propylen sowie
dem zugefiihrten und dem gebildeten Propan mit Hilfe eines Kreis-
35 gasstroms aus dem Reaktor ausgetragen. Die kondensierbaren An-
teile wurden in dem nachgeschalteten Kiihler (2) niedergeschlagen
und dem darauffolgenden Abscheider (3) gesammelt. Das Kondensat
enthielt 78,3 % Butyraldehyd, 14,3 % Propylen und 7,4 % Propan.
Es wurde der Entgasungskolonne (5) zugefiihrt (20,3 t/h), wo im
40 Sumpf ein Ci-freies Hydroformylierungsprodukt (15,9 t/h) und am
Kopf ein Gemisch aus 66 % Propylen und 34 % Propan (4,4 t/h) an-
fiel. Dieses Gemisch wurde in der nachfolgenden Kolonne (6) auf-
getrennt in einen praktisch propylenfreien Propanstrom am Sumpf
(1,2 t/h) und ein Gemisch aus 90 % Propylen und 10 % Propan am
45 Kopf (3,2 t/h). Dieser Strom wurde wieder dem Propylenzulauf des
Synthesereaktors (1) zugefiihrt. Die Kolonne (6) wurde bei einem
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(i) in eine Reaktionszone einen olefinhaltigen Zulauf, der
eine Beimischung eines gesdttigten Kohlenwasserstoffs
10 mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen enthdlt, sowie Kohlen-

monoxid und Wasserstoff einspeist und in Gegenwart eines

Hydroformylierungskatalysators umsetzt,

(ii) vom Austrag aus der Reaktionszone einen im Wesentlichen
15 aus nicht umgesetztem Olefin und gesdttigtem Kohlenwas-
serstoff bestehenden Strom abtrennt,

(iii) den Strom durch Rektifikation in eine Olefin-angerei-
cherte Fraktion und eine Olefin-abgereicherte Fraktion
20 trennt, und

(iv) die Olefin-angereicherte Fraktion zumindest teilweise in
die Reaktionszone zuriickfiihrt.

25 2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem man den im Wesentlichen
aus nicht umgesetztem Olefin und gesdttigtem Kohlenwasser-
stoff bestehenden Strom dadurch erhdlt, dass man vom Austrag
aus der Reaktionszone zuerst ein rohes Hydroformylierungspro-
dukt abtrennt, welches nicht umgesetztes Olefin und gesdttig-~

30 ten Kohlenwasserstoff geldst enthdlt, und das rohe Hydrofor-
mylierungsprodukt einem Entgasungsschritt unterzieht.

3. Verfahren nach Anspruch 2, bei dem der Austrag aus der Reak-
tionszone im Wesentlichen gasfdrmig ist, und das rohe Hydro-

35 formylierungsprodukt durch Kondensation aus dem gasfdrmigen
Austrag abgetrennt wird.

40

45
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der Gasphase erhalten wird.

15 5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem
man als Hydroformylierungskatalysator einen phosphorhaltigen
Rhodiumkatalysator verwendet.

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem
20 das Olefin und der gesdttigte Kohlenwasserstoff die gleiche
Anzahl an Kohlenstoffatomen aufweisen.

7. Verfahren nach Anspruch 6, bei dem es sich bei dem olefinhal-
tigen Zulauf um ein Gemisch von Propan und Propylen handelt.
25

8. Verfahren nach Anspruch 7, bei dem das Gemisch 2 bis
10 Gew.-% Propan enthdlt.
9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem

30 die Olefin-~abgereicherte Fraktion einem Steamcracker zuge-
fihrt wird.
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