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Verfahren zur Abtrennung ‘aromatischer Kohlenwasserstoffe
‘ von nichtaromatischen.' '

— - C T - : e

Es ist bekannt, dass man aromatische Kohlenwasserstoffe =
aus Gemischen mit anderen, insbesondere aliphatischen, Kohlen- :

.wasserstoffen durch azeotrope Destillation unter Verwendung von

Hilfsflussigkeiten abtrennen kann° Dieses Verfahren lasst sich
‘nur - dann in- technisch brauchbarer Weise- durchfﬁhren, wenn es ge—
lingt, dle"Hllfsflus31gke1t w1ederzugewinnen, um ‘sie erneut Zu-
verwenden. Dies ist: aedoch in der Regel -mit- grossen Schwierig—s;fér
kelten verbunden. . Arbeitet ‘man’ so, dass mit der Hilfsflﬁssigkeit__
.nur wenlg aromatlsche Kohlenwasserstoffe ﬁbergehen, so erhalt v
man zwar ein Destillat, das sich verhaltnlsméssig leicht in ,
Hllfsflﬂssigkeit und Kohlenwasserstoffe trennen . lasst, die in der
Blase zuruckbleibenden aromatischen Kohlenwasserstoffe sind aber R
noch: stark durch andere Kohlenwasserstoffe verunrelnigt° DestillierﬁT

;;man_dagegen_so, dass fast nur aromatische Kohlenwasserstoffe in

‘der Blase zuruckbleiben, so erhalt man. als Destillat ein Gemlsch.
aus dem sich’ d1e Hilfsflussigkeit nicht abscheldégl Will man
sie abtrennen, so muss man-das Destlllat entweder ‘mit einem i
geelgneten Losungsmlttel extrahleren oder. elne azeotrope De- "

stillation ‘unter’ Zusatz einer besonderen Hiiﬁsflﬁssigkeit durch—;‘:

flihren° In v1elen Fallen 81nd sogar belde Massnahmen erforderlicho

-

Es wurde nun gefunden, ‘dass man. reine aromatische Kohlen~
wasserstoffe aus. Gemlschen mit nlchtaromatischen Kohlenwasser-t

.stoffen durch azeotrope Destillation unter Vermeidung/

dieser Nachteile erhalt, wenn man ‘unter: Verwendung einer Hilfs-“

. fluss1gkelt soweilt destilllert, dass in der Blase im wesentlichen

‘nur- aromatische Kohlenwasserstoffe zuruckbleiben, -und - daa D’—«¢J~'

stillat durch Tiefkuhlung in zwei -Schich+tan verlegt, von denen
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die die Hauptmenge der Hilfsflﬁssigkelt enthaltende, gegebenen— “
falls nach weiterer Anreicherung ‘an Hilfsflussigkelt, in die De-

stillierkolonne zuruckgefﬁhrt w1rdo_. C -~ N

' Die Temperatur, auf die das Destillat zu kiihlen ist, héngt -
' von seiner. Zusammensetzung ab und ldsst sich_ durch Vorversuche
,1n einfacher Weise ermitteln° Sie llegt unter etwa 10°, in
_der Regel zwischen etwa -20 und ~40° Die Kuhlung kann |
auch 1n mehreren Stufen durchgefdhrt werden°

‘ Die durch Tlefkuhlung erhaltene, can Hilfsflu831gkeit
relche Schlcht kann unmlttelbar in die Destillierkolonne zurhck-
gefiihrt werden. Gewunsch%enfalls kann man auch zuvor die darin
enthaltenen ‘geringen Mengen. nlchtaromatlscher KehlenWasserstoffe
durch eine Hllfsstofquestillatlon abtrennen., Aus der anderen
 Sch1cht des Destlllats, die im wesentllchen aus nlchtaroma-‘,

—

~ t1schen Kohlenwasserstoffen begteht, kann eine geringe. Menge
‘Hllfsflu551gkeit durch azeotrope Destillatlon zuruckgewonnenwww
-werdenoADas dabei erhaltene Destillat wird zweckmassig,'ebenso
wie das aus der erstgenannten Schicht gegebenenfalls erhaltene,
"nlchtaromatische Kohlenwasserstoffe enthaltende Destillat,
Vfrischem, durch Tlefkuhlung zu zerlegendem Destillat zugesetzt°

Das Verfahren kann dlskontlnulerlich oder kontinuierlich

‘ durchgefuhrt werden. Es w1rd nur sehr wenig>Hilfstu381gKelt
verbraueht, da 31e, wie gezeigt wurde, fast restlos aus den

mDestlllaten w1edergewonnen und in das ‘Verfahren zurdckgefuhrt

; werden kanno Dle Destillation des’ Ausgangsgemisches wird ‘zweck-

- ma381g in Gegenstromkolonnen, vorteilhaft/in Glockenboden— oder
Fullkorperkolonnen, durchgefuhrtOVN : S '

Als Hllfsflus31gkeiten kommen Alkohole9 Za B° Methanol,
”7Ketone, Ester oder- Stickstoffverbindungen, wie: Acetonitril 1n '
“_Be“bracht° Sle werden dem’ zu zerlegeﬁden Gemlsch in der’ Blase '
‘der Zerlegungskolonne zugesetzt oder 1n,d1e Kolonne selbst ein~
gefuhrto Beim kontinuierllchen Arbeiten fuhrt man zweckmass1g

4 belde Stoffe getrennt in die Kolonne ein, Um dabei den Ruck—
’stand mbgllchst frei von- aromatischen Kohlenwasserstoffen za
_halteh ist es vorteilhaft die Hilfsfldssigkelt in die. untere,

;vgedoch soweit unter: dem Kopf einzufﬁhren, dass noch genugend
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Bsden fur eine Rektifikation vorhanden sind.

Das Verhﬁltnis von Hilfsflﬁssigkeit zZu Kohlenwasaerstoff-
gemisch, das im allgemeinen unter 1l:1 liegt, ist abh&ngig von
,LKolonne. Es wird-soviel Hilfsflﬁssigkeit zugesetzt, dass der o
Destillationsrﬁckstand nur noch aromatiache Kohlenwasserstoffe
‘enthélto.., , ' . o ‘ SRR

Die Ausgangsgemische, die der Kolonne kalt oder vorgewarmt
zugefuhrt werden, kbtnnen beliebiger Herkunft sein. Auch Gemische,
die weniger als 30 % aromatische Kohlenwasserstoffe enthalten,
“kBnnen verarbeitet werden. Im Gegensatz zu den bekannten Zerlegunga—
verfaﬂfén ist es nicht notig, verhaltnismassig enge, an einem be«"'"\
stimmten aromatischen Kohlenwasserstoff angereicherte‘Fraktionen
zu verwenden. Es ist vielmehr auch mbglich, - Gemlsche, 2.B. von
mToluol und Xylol, frel von nichtaromatlschen Kohlenwasserstoffen
zu erhalten° '

C Beisplel l.
100 Gewichtsteile elnes Kohlenwasserstoffgemisches vom '

‘wasseggjoffen von 92 % werden stundllch auf den 32.° Boden der
kontinuierllchrarbeltenden 42bbd1gen Glockenbodenkolonne 1
~@swAbb@)“gegebenﬁwAuﬁﬂggn 13,Boden werden anfangs stiindlich
37,5 Gewichtsteile Acetonitril eingespritzt Das Rucklaufver-“e/
“h&ltnis betragt 1s 10° Aus der Blase ‘werden stﬁndlioh 90 Gewichts-
‘teile reines Toluol vom speziﬂischen Gewicht O, 866 (bei 200): ‘
abgezogen. "Das durch . Leitung 2 abziehende Destillat wird in der P
Kithlvorrichtung 3 auf -30° gekuhlt, wobei es sich in zwei Schichten
,trennt von denen die untere durch Leitung 4 laufend an Stelle
”von reinem Acetonitril auf den/13= Boden~der Kolonne 1 gegeben‘/
wird. Die. obere Schicht wird zur Abtrennung geringer Mengen
Acetonitril in die kontinuierlich arbeltende Kolonne:5 mit 10 ‘
bis.. 12 theoretischen Bdden’ eingefﬁhrt, wobel ungefahr 1 Gewichta-~“
Jteil stﬁndlich abdestilliert und—durch Leitung 6 1n die . ,m_»»f
Kuhlvorrichtung 3 zuruckgefﬁhrt ‘'wird. Durch Leitung T werden " :
,stﬁndlich 10 Gewﬁchtsteile Kohlenwasserstoffgemisch mit ungefﬂhr

20 % aromatischen Kohlenwasserstoffen abgezogen°"~-

lOO Gewichtsteile eines Kohlenwasserstoffgemisches vom
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Siedebereich 106 bis 112° dem spezifiachen Gewicht 0,856 (bei 20°)
und einem Gehalt an aromatischen Kohlenwasserstoffen von 94 % '\
werden zusammen mit 50 Gewichtsteilen wasserfrelem Methanol in
-einer Fﬁllkorperkolonne mit ungefahr 15 theoretischen Bdden

,rektifizierend destillierto Folgende Fraktionen werden abgenommen-

1. bis 63,5° :. 3T ‘Gewlchtsteile.
2. 63,5 bis 110°" - 37 Gewichtsteile
-(vonmiegend bei 64°) o
3. 110 bis 110, 7° s 7 76 Gew1chtsteile reines i

Toluol (d20 =0, 864)

Aus der ersten FraE%IBn werden durch Abkﬁhlen auf =500 5 Gewichtb~
- teile nlchtaromatische Kohlenwasserstoffe als Oberschicht abge-:—eﬁ
—trennt Die: Unterschicht w1rd mit Fraktion 2 einer weliteren
_rekt1fiz1erenden Desttllation zugefuhrt, wobei w1ederum bis 63 5°
jabdestilllert wird. Beim Abkﬁhlen\dieses Destillats auf w50° '

Mwscheiden sich nochmals 3, 5 Gewichtsteile nlchtaromatische'

| Kohlenwasserstoffe als Oberschicht abo, T

- Die Unterschicht und der Ruckstand der zweiten Destillation,
vdle fas¢ nur aus Methanol und Toluol bestehen9 werden vereinigt “
_und als Hllfsstoffe fur die Zerlegung weiterer Mengen des
Kohlenwasserstoffgemisches verwendet Die belden Oberschichten
werden zur Entfernung des Methanols gemelnsam destilllert, obei

ungefahr 0,5 Gewichtstefie azeotrop“abdesti%iierenuuwahrendwawGe—M
w1chtsteile mit 25 % aromatischen Kohlenwasserstpffen zuruck-; :
".bleibenw T RN T o

» Das Verfahren kann auch, ahnllch wie es in Beisplel 1 be— .
,schrieben ist, kontinuierlich durchgefuhrt werden°  '

. Belsplel 30
: 85 Gew1chtsteile eines Kohlenwasserstoffgemlsches vom _
:Siedeberelch 105 bis 144°, dem spezifischen: Gewieht 0O, 833 (20”?“
.und einem Gehalt an aromatischen Kohlenwasserstoffen von 86 Vol %
werden ‘mit" 47 Gew1chtsteilen Acetonitril 1n einer Fullkbrper~
kolonne mit 15 bis 20 theoretischen ‘Bsden fraktioniert
';destillierto Folgende Fraktionen werden erhalten.

‘1. bis 81°  " o L s GeW1chtsteile

- 2. 81 bis 109 ' 32 Gewichtsteile
(vorw1egend 81, 5°) AP , -
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: Als Ruckstand verblelben 61 Gewichtsteile reine anomatische N
Kohlenwasserstoffe vom spegifischen ‘Gewicht 0O, 865 (20°), die fast
ausschllessllch aus Toluol und Xylol besteheno

_ Dle erste Fraktion wird auf u30° gekﬁhlt° Dabel scheiden v
sich 11 Gewichtsteile als Oberschicht ‘ab, "die neben paraffinischen
und cycloparaffinischen EKohlenwasserstoffen 13 Vol.% aromatische '
Kohlenwasserstoffe und etwa<3 Vol.% Acetonitril enthalteno Letzteres

 kann #hnlich wie in Belspiel 1 durch fraktionlerte Destiliation
entfernt werden., ’ ' :

_.. Die Unterschlcht und die Fraktion 2 werden ohne weitere Aufu
_arbeitung als Hilfsflt351gke1t fur eine weitere Kohlenwasserstoffe
;zerlegung verwendeto . o LT

: "b«, : Patentansprucho ,

Verfahren zur Gewinnung relner aromatischer Kohlenwasseruv'
,jstoffe aus Gemlschen mlt nichtaromatlschen Kohlenwasserstoffen
“durch Hllfsstoffubes%illatlon, dadurch gekennzeichnet, dass man'

so weit- destilliert dass in: der Blase nur die aromatischan~—\
Kohlenwasserstoffe zuruckblelben, und das Destillat durch Tlef—

- kiihlung in zwei Schlchten zerlegt; von denen die die Hauptmenge
Hilfsf1u531gke1t enthaltende, gegebenenfalls nach welterer Ana
‘relcherung an H11fsf1u531gkeit fur die azeotrope Destillation
frlschenmAusgangssthfes verwendet w1rd° o
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