sy Zdee © 150000491 .
1. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT

T Sog ey 22 - .‘3@‘4(,*»\\

e 4

Prfeieotoriv ¥ Unser Zeichen i O. Z.14 522 ’ D’QND‘V
'_4235%z?¥?43£‘ o Ludwigshafen>a°Bho, 20. Dezember 1943 J/Z_-jf“

Verfahren zur Gew1nnung nlchtsauerstoffhaltiger organischer Verbin~
dungeno

o<
Man hat schon vorgeachf}en9 aliphatlsche Fettséuren aus .
einem Gemisch mit Kohlenwasserstoffen durch Adsarption anroberflﬁ-'
chengktiven Stoffen von der Art. der Kieselgele, der aktiven Kbhlen
ungd der Bleicherden zu isoliereno Neuere Beobachtungen haben 8e- -
zeigt, daB man in. entsprechender Weise auch Alkohole aus Gemiscnenl
mit Kohlenwasserstoffen abtrennen kann° Man behandelt ‘dabei die iw”
Gemlsche im flussigen Zustand° gegebenenfalla.nach-verdﬁnnung~mit~
’geelgneten Losungsmitteln, mit den. oberflachenaktiven Stoffen, W ”
trennt von diesen durch Vaschen mlt _Petroléther . oder leichtﬁig~v~‘“
-idendeq Benzinen die Kohlenwasserstoffe ab amd- entfer ﬁ darauf*durchir
H~Behandeln ‘mit- geeigneten.Losnngsmltteln die adsorh1erten~6fg ﬁi jf
schen Stoffe vom Adsorptionsmittel. Verfahren dieser‘ﬁrt sind in“”
den Patentenoocooco(Anm I.72 813 IVd/lZo vom 23.Juli 1@42) undoo
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Mm s_m/-le@wem*guyezmmgaﬁwl [T P —

. . Es wurde nun gefunden, da8 man, ageh solche nlchtsauer=
stoffhaltlgen organlschen Verblndungen, qie” Stlckstoff, Schwetel,
Phosphor, Arsen oder Metaile in nlchtcycllscher Bindung enthalten9
inshesondere solche mit starkem Assoziationsgrad; sehr vorteilhaft
“aus Gemischen mit Kohlggwasserstdfth’oder mit Verbindungen von
&hnlichen Losungsndttelelgenschaften mit den-genannten oberfl&ehen—

- aktiven Stoffen, insbesondere aktiven Gelenb wieLKlpselgel oder -
.Alumlniumhydroxydgel9 abtrennenikanno Auf diesd Weise lassen alch
. Stoffe; die. sonst. nur. sehr schwer von" Kohlenwasserstoffen oder.
#hnlichén Stoffen entfernt werden annen9 sehr elnfach abtrenneno_
4 Das Verfahren ist fur die verschiedensten.Verbindungeﬂ’
der genannten Gruppe anwendbar, z,B, fiir Thloéther, Nltrile, Maga‘
neslumhalogenalkyIVerbindungen (sogoGrlgnardaKbrper) usw, Besopders.
.erkungsvoll und vorteilhaft ist es bei e1n= oder mehrwertigen
—*Aminen und-deren” Derivaten und - Polymeren, Hydrazin, Hydrazonen




150000192_

Ijmgﬁﬁh' f ; - 2 -

und dergl., Z.B. Propyl-, Bﬁtyl—g Amylamln, lsonexylwlsobutylamin,

Dipropylamin, Tripropylamin), Phenylhydrazin und ahydxaéaﬁéno So kann

man z.B, durch. Behandlung von leichtsiedenden Krackben21nen die darin ~

vorhandenen Merkaptane zu einem betrichtlichen Teil entfernen° B
Von den genannten Stoffen kodnpen auch’ mehrere im Gemisch mit

den Kohlenwasserstoffen oder ahnllch wirkenden Verbindangen vorhanden——

sein. : : -t :
- Die Schwefel, Stickstoff usw. enthaltenden Verbindungen kon-

. nen nacn der Erfindung vor allem von Kohlenwasserstoffen -sehr vorteil-
haft abgetreant werden. Dle letzten kénnen wieder beliebiger Natur
sein, sowohl ailphatlsch (geradkettlg oder verzweigt, gesattigt oder
ungesattlgt) als auch cyclisch (aromatisch oder hydroaromatusch)«

~Als Belsplele seien gengnnt Pentan, Octan, cyolohexen9 ‘Octylen, Iso-
heptylen, Benzol, Toluol Tetra= ung’ Dekahydronaphthalln usw, Natir-
lich kommen ebenso Gemlsche von. Kohlenwasserstoffen in Betracht. Die .
Zerlegung ist auch durchfuhrbar bei Gemlschen der.. angefuhrten nicht= -

~sauerstoffhaltigeanerbindungenfmlt*VerbIﬁaungen von kohlenwasserstoffu

~8hnlichen Losungsmlttelelgenschaften, z.B, Thlophenen oder halogenler—

~ten- Kohlenwasserstoffen, wie Chloroform ‘oder” Tetrachlorkohlenstoffo '
Die abzutrennenden Verblndungen konnen ‘bei dsm glelchen

/E_,_,K,J

'Sledepuh t~5¢zg;b1nnéfﬁél§ des gleichen Sledebererchs wie dle Kohlen=
wasserstoffe oder auch bei anderen Temperaturen s1eden bezwo das glei-
che oder ein verschledenes Molekulargew1cht haben. Wahrend man-bei -
elnem hoheren.Melekulargew1cht de; abzutrennenden Vef%lndungen ihra
vbevorzugte Adsorption als Folge d@s hoheren Molekulargew1chtes er-
;klaren ‘konnte, ist sie im Falle gielchen Molekukargew1chtes iberra-
schend. Das Verfahren macht es. aber sogar mogllch ScHwefel, Stick-

stoff usw. enthaltende Verblndungen von hoher31edenden Kohlenwasserw

!

.stoffen abzutrennen° :

Im allgemelnen kann ‘man die Gemische ohne Vorbehandiung
- mit den oberflachqnaktlven Stoffen in Berilhrung bringeno In manchen
: Fallen ist es dagegen vorfeiihaft ihre Zusammensetzung vorher zu o
&ndern. Wenn z.B., hochviskose Gemlsche behandelt werden sollen9 80
empflehlt 51ch eine Verdunnung mit nledrlgviskosen Kohlenwasserstofa_f
fen9 wobei das Adsorptlonsglelchgew1cht sich schneller einstellt
und die Kphleﬁwasserstoffe leichter aus dem- Adsorpflonsmlttel abge"’"
trennt werden- k:onneno In anderen Féllen kann gich ein Abkiihlen des
Gemlsches bis zur tellwelsen Verfegtlgung und Abtrennenuder Slissi-.

'gen Beétandtelle oder eine Extraktlon mit einem selektiven Losungs=
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mittel empfehlen, Bei verdunnpen Gemischen kann auch eine Abtrennung
‘von Losungsmltteln durch Destlllatlon erwdnscht sein, '

Nachdem man das in flﬁssiger oder: gelbster Form befindli~
, che Ausgangsgemisch mit dem Adsarptionemittel~1n Beriihrung ‘gebracht
hat (1. ‘Stufe), wird der nichtaufgenommene Tell abgetrennt, Im Ad-
sorptionsmlttel verbliebene Reste der Kohlenwasserstoffe werden
- dann herausgespult (2. Stufe), zZ.B, 'mlt einem. 1eichtsiedenden 'Kohlen-
wassersgstoff oder einem” anderen Mittel (1m foléenden als Spﬁlmittel
bezeichnet ), das man durch Destillation sowohl von den thlenwas
sergtoffen des Ausgangsgemischs als auch von den adsorbierten«égagre
stoffhaltlgen Verbindungen leicht abtrennen kann, Nach der Entfer~
nung der restllchen Kohlenwasserstoffe wirg das Adsarptibnsmlttel
mit einer Flu381gke1t behandelt, die zweckmassig bévorzugt aufge~'
nommen wird, einen von den adsorblerten Verblndungen deutlich ver—
schiedenen Sledepuqkt hat und vortellhaft die letzten gut zZu losen
vermag (als "VerdrédngungsmitteI ™ bezeichnet ).” Am* besten elgnen sich
hlerfur n1edr1g31edende Alkohole,ertone, AtherP Ester und ahnlichem
Stoffeo Da - auf dem Adsorptlonsmlttel die ursprungllch adsorbierten.
Verb;ndungen mit dem Verdrangungsmlttel 1n—e1n Glelchgew1chtmtre~Qﬁ
ten, glbt man ‘das 1et2£e Zweckméssig lsufend 1n gerlngen Mengen zZu;
g:‘\ Anschllessend kann man die-: vom'Adsorptlonsmlttnl entfernp'
ten, Schwefel Stickstoff uswWs. entﬁbltenden Verbindungen éurch De-
stillation von den glelchzeltlg abfliessenden Anteilen des Verdrdn-
wmmw—mﬂmw
det. Man kann auch die vom Splilmittel aufgenommenen Antelle des’ g
Ausgangsgemlschs durch Destlllatlon oder-andere- M&Bnahmen ab't:ren-==
nen und das*Spulmlttel w1edef im Verfahren verwendeno .

Im allgemelnen arbeltet man bei nledrlgeren Temperaturenqz B,
von 0 bis 50°. In manchen~Fallen9 vor allem bei hoherV1skosen Aus-
gangsgemlschen k8nnen gedoch hohere Temperaturen,'z B, 70, 80,

100 und mehr, zweckmass1ger selna Vlelfach trltt bei Behandlung
des Adsorptlonsmlttels mit dem Gemvsch e¥ge deutllche Temperaturu
erhohung elnovGewunschtenfalls -kann man aber die Tempergtwr durch
Khhlung des Adsorptlonsgefasses oder durch Eusatz leicht verdampfen~
der F1u331gkeiten gleichbleibend halten, " A : '

" Das Verdrangungsmlttel kann aus dem Adsorptionsmlttel durch
Verdampfen entfernt Werden,'was durch Erhitzen oder* Uberlelten ‘von
zweckmassig auf z,B. 50, 60, 100 oder hbher erwirmten Gasen9 wie
Luftr~Stlekstoff od-er— Wasserstoff """"" durch Verringerung des Druckes
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‘und andere an sich bekannte MaBnahmen gesqhéhen kann;'Sauerbtﬁgf-

>

freie Gase,verwenget]mgh insbesondere dann,‘wenn das Verdréngungsmifé“

Zur Abtrennung der Schwefel, Stickstoff usw, enthaltenden Verbindun-
gen braucht man den,Dfﬁck im allgemeiﬁén nicht zw erh&hen oder ver— !
mindern, In besonderen Féllen muss man JedocH erhdhte Drucke  anwen-.
aen, z.B, wenn man aus'einem'leichtsiedenden KOhlé’nwésserstS’;ff9 der
nur unter Druck fliussig ist, eineh'ebenfalls”leichysiedendén Stoff
entfernen will, z,.B, Wehg;gﬁgﬂginem.ferflﬁssigfgﬁﬂGas, wie Propgh .
Oder‘Bﬁtan;fMé;képtane-éhtférnt ﬁ;}dgﬁfsoliéno Ln«@iéaemeallwaibeit‘
tetfmanwzweckméssﬁg bei Temperaturgn von O bis 10° ung bei Drucken
. . . z

S TS

von 40:at und mehr, .. M

e e - :
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~ "Das Verfahren ist nicht an besondore Vorrichtungen geburiden.
.Man_kaHQ,dasﬂédsbrptibnémittel-zaBe.ruhehd“éhof&néh’@pa&diéwﬁiﬁégigsm
;%éifﬁﬁihdy?chg%iésgén las§3ﬁ9 aber auch Adsorptionsmitted und. Fliig-
_éigkéff éﬁ%;mmén>in'BeWegung halten, z.3B, durch Rith¥en. Im allgemei.
ﬁhen ist de; erste Weg vofteilhsftéﬁ,«Zweekméssrgfwlrd hierbei einé

‘gewlisse minimale Schichthﬁhe'éﬁngehaltgniAum.zu gewéhnleisten; da

die ganze’Flﬁssiéigij.mit~ﬁam;Adsorptibnsm&tte1winfBéfﬁﬁfﬁHg”ﬂ6£§¥f
*Féii%wafémfiﬁgéigkeit beim Dﬁrbhgéng einen” grossen Widerstand zu - -
Uberwinden hat, kann man das Durchlaufen durchvbruckerhﬁhung'auf der

- % " Man 188t 80 Gewichtsteile eines nach dem Patent.....,,(Anm,
1.73.393 IVe/12q V.21, 0ktober 1942?ggwonnenen, von 200-250%-sieqen-

wichtsteile einééTWeitporigen Kieséigéls rieseln, daé-im[Stickstoff~v
strom'beijisomlgoo getrocknet wurdép‘Hierauf spilt mgn die Kohlen-
wasserstoffe durch dreistiindiges Bé;ieseln mit [f+ischem Petroldther

f.(Spﬁl@ittel) heraus und behapdelt'dénn,@gs Kieée;gei'mit Didthyl#ther

(VerdréngungSmittel), bis praktisch kein Amin mehr gus dem Kiegelgel

SRS
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Durcﬁngdestlllieren des Petroléthers werden die Ausgangau '
kohlenwasserstoffe fhr sich gewonnen.- Das’ Verdrangungsmittel wird -
‘von den Aminen abdestilllert, wodurch diese praktisch rein, ném-
"lich 96,8 %#ig in einer Ausbeute von 22,5- Gew1chtsteilenkoder, be-"
rechnet auf die ursprungllch vorhandene Aminmenge, von etwa 89 %
gewonnen werden. D1e vom Petroldther abgetrennten Kohlenwasserstof~
fe enthalten nur 5 1 % Amine, I o
- : - ‘ Beispiel 2
300 Gew1éhtste11e eines zw1schen 190 und 210° 31edenden
Gemischs von Kohlenwasserstoffen mlt 16, 5 % Alkylmerkaptahen wer.
den mit 200 Gewichtsteilen des nach Belsplel 1 benutzten Gels bhe~
hahdelt. Die weltere Behandlung wird in der oben beschrlebenen.Wela
se unter Verwendungcvon Aceton als Verdrangungsmltfel ausgefiihrt.,
Der vom Klesefgel abfllessende Teil des Ausgangsgemlsches besteht
Zusammen-mit dem durch Extraktion mit- Petrolédther gewonnenen Tell
‘(losungsmlttelfrel) aus 270,5 Gewichtsteilen eines 2,5 % Merkapa -
ftane enthaltenen Gemlvschs° Der hlerauf durch Extraktion deg ‘Gels__
mit Aceton erhaltene TeilI besteht (losungsmlttelfrel) aus 21, 8
Gewichtsteilen mit 94,2 % Merkaptanen enthaltenden Erzeugnlssen
“entsprechend elner Ausbeute von 87 %aMerkaptaneno_;. :
e e oo Patentanspriichies B
. 1) Verfahren zur Abtrennung nlchtsauerstoffhaltlger
organlscher Verbrndungen, die Stickstoff, Schwefelg Phquhor,
“Arsen qder’ Me‘balie in nlchtovo‘ﬁ" qohnr_@g,admg..eﬁt hia ' : S“:-""“
besondere solcher mit starkem A88021at10nsgrad, aus Gemlschen mlt
'WKohlenwasserstoffen oder.. Verblndungen mi- kahlenWasserstoffahnLla
chen Losungsmlttelelgenschaften, dadurch gekennzeichnet, daB man
die Gemische mit oberflachenaktlven Stoffen, }nsbesondere aktiven
_Gelen, behandelt L. . - ) . » , OIS S
T - 2) - Verfahren nach Anspruch 1y dadurch gekennzelchnet
.daB man dém beladenen Adsorptlonsmlttel anhaftende Antelle von Koh-
IEHW§§§§fstoern oder Verblndungen mit kohlenwasserstoffahnllchen
'Losungsmlttelelgenschaften mit leichtsiedenden- Kbhlenwasserstoffen o
oder &hnlichen Stoffen entfernt und darauf d1e adsorblerten nicht-
sauerstoffhaltlgen Verblndungen mit lelchts1edenden Stoffen ver»_.'
; drangt dle von dem - Adsorptionsmlttel bevprzugm adsorblert werdeno
I.G, FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT
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