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Verfahren sur katalytiechen Umwandlung vou xohlenwaa- '
eeratoften, inabesondere zu ihrer Aromatiu:l.emg o

v

‘Bei der katalyt:l.sohen Umwandlung von Kohlenwasser-
stoffen, ‘beiepieleweise bel der Aromatieierung, Polymeriaiemng
-oder Dehydrierung vermindern dle im Auagangnmaterial vorhande-~
nen SGueratorf-Verbindungen.Auabeute und Wirkungegrad. Die ‘zur
Verarbeitung kommenden rohen- Kbhlenwaaaeretotfgemisohe enxhal- .
ten atete Aldehyde,. Ketone, Alkohole und Carbonsluren, welche '
betriebstechnisch unerwiinecht eind. Besonders eynthetiaoh auf
dem Wega dex Kohlenoxydhydrierung gewonnene Kohlenwasserstoffe
geigen diesen Naohteil. Vornehmlich denn, wenn man die Synthe~
se mit Eisenkatalysatoren oder aut dem Wege der Mitteldruck-
synthese durchfuhrt.

Es wurde gefunden, dass eich der etﬁrende Gehalt -
'an saueratoffhaltigen Produkten in leiohter Welse beaeitigan
‘l#est, wenn man die Kohlenwaaaeratoftgemisohe in verdaup!ten
Zustande bei 150 - 400%C tber Aluminiumoxyd oder ihnliche Me-
talloxyde leitet. Der Gehalt an sauerstoffhaltigen Verbindun-
gen erfihrt hierdurch eine Verminderung bis auf etwa 0,2 %
der ursprunglioh vorhandena Menge.Die eonetigen Kohlenwaaeer-
stoffe werden kaum angegriffen. Mit der Zeit lHmset die Wirk-
samkelt des Kontaktes nach. Durch Uberleitung von Luft kann
aie’ ursprungliohe Katalyaator-Aktivit&t wieder hergestellt
werden. Auseer mit ‘Aluminiumoxyd kenn des Verfahren in glei-
oher/Weise auch mit Magnesiumoxyd oder Erdalkalioxyden durche
/gefﬂhrt werden.’

_ " Aus den nachfolgenden Auatﬂhruhgsbgiupielen sind
weltere Einzelheiten der neuen Arbeitsweise ersiohtliich.

uuafuhrqusbeiapiel 1s

. Ein .Uber Eisenkatalysatoren unter Gagkroislanftith-
rung gewonnenea Kohlenoxydhydrierungs-Benzin, 4a8s eine mittle-~
re Siedelage von 80 ~ 180°C, eine Neutralisationszahl NZ =0 227,
_eine Verseifungezehl VZ = 5,1, eine CO-2shl von 14, eine OH-
Zghl von 68 und eine Jodgehl von 143 besass, wurde bei 340°c
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tiber geformtes und amuertea Almniﬂndﬁyd gele:ltet. Da.
verwendete Aluminiumoxyd war aie tehnischer Rohtonerde durch
" alkalischen Aufschluse und’ aigfulivng #1t Kohlendioxyd -oder
Ehnlich wirkenden SHuren gewonnen worden. Die hierbei.ent-

stehende Fdllung wurde - abﬁltriert. gewaschen. getrooknet,
. kalziniert und ausgeformt.

tﬁber einen derart herseetenten Kontakt 1eitete ,
man stundlioh in einem Umfang von 50 -~ 75 Vol.$ des Kontakt-
volumens ﬂifesige Kohlenwagserstoffe, die vor dem Bintritt
in den Kontaktraum .verdampft wurden. Innerhaldb der ereten 6 -
Stunden erhielt men ein Reaktionaprodukt, das praktisch frei
won saueretoffhaltigen Verbindungen war und eine CO-~Zahl von
nur 0,2 - 0,4 besdss, Bls zur neunten Reaktiongetunde stieg
gowohl die CO-Zahl, als auch die OH-Zshl auf 1,0, Nach dexr
12. Reaktionsstunde hatte das Reaktioneprodukt eine CO-Zahl
von 1,2 und eine OH-Zahl von 1,2; nach der 14. Reaktionsgtun=
de belief eich die CO~Zehl auf 1,6 und die OH~Zahl suf 2,8,
_wihrend nach der 15, Reakticnsstunde eine CO-Zahl voa 1,6
und eine OH-Zehl von 3,2 in Eraoheinung trat,

Filr die Durchfithrung von Aromatisierungen ist e:lne
C0~2Zahl von 3,0 und eine OH-Zehl von 10 noch unbedenklich.
Hierfir konnte der benutzte sluminiumoxyd-Kontakt 10 - 20
Stunden ununterbrochen verwendet werden. Erst nach dieser Zeit
erreicht der Saueratoffgehalt der behandelten Kohlenwaaser-
stoffe unsuldesig hohe Werte.

Bei htherer Kontaktbelaatung verringert sich die
Benutzungszeit des Kontaktes in entasprechender Weise, Bei Ver-
doppelung des Durchsatzes traten in den Endprodukten schon
nach -3 Stunden geringe Mengen eaueratofthaltiger VGrbindungen
auf, .

' Statt bei 340° ldest eich mit Hilfo des besohriebe-
nen Aluminiumkontaktes die Seuerstoffentfernung euch noch bdei
400°¢ durchfuhren.

Wenn die Menge der eaueratotfheltigen Verbindungen
_des zulldseige HYchetmass Uberschritten hat, wird die Durchlei-
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tung von Kohlenwasaeretoffen unxerbroohen. Man schaltet aeine
kurze VGrdrﬂngums mit: Btiokstof! ein. Hicrbei ergeben sich -
restliohe Kbndanaate mit noch verh&ltnismﬁssig hohoem Sauer=-
etorfgehaltk Sie. wer&eh den gur Verarbeitung kommenden Aua-
angskohlehwaaseratoffan gzugeschlagen,

, Rach Verdrungpng der reatlichen KohIenmasseretoff—
gase behanaelt man deﬁ Eontekt mit fuft. Hierzu wird Uber je
250 com’des oaloiniertén Aluminiumoxydes etwa 50 Minuten lang
Iuft mit einer strﬁmungegeaohwindiskeit von stiindlich 60 -

90 Liter gbleitet. Duroh diese Lnftbehandlung wurde der Kon-

tekt volletﬂndig regeneriert, wobei 4ié abgeschiedenen gorin-
gen uengen von Hargen tnd Polymeriaaten verbrannten. Die Re~

. generierung wurde eolange fortgesetsty bis in den Abgasen nur
noch geringe OOZ—Mbhgen nachzuweisen waren.JNach noohmaliger

kurzer - stioketoffdnrohblaaung war der Kontakt fir eine neue
Reaktionsperiode verwerdungsbereit.

Durch die Abspaltung dey saueretofrhaltigen Verbin-
dungen erhtht sich die Jodgahl der einseaetzten Kohlenwepser—
atoffgemiache. Sie dtieg bei dem obigen Versuch von 143 auf
i66 - 170.

Die AktivitHt des Kontektes blieb wihrend der gan-
.zen Versuohaperiode von etwa 250 Stunden praktisch konstant.,

. Ein besonderer Vorteil der erfindungsgemiissen Sauer-
stoff-Entfernung zeigte sich darin, dass chne dieselbe aus
den eingesetzten Kohlenwasserstoffen bei 480°C mit 80 %-iger
iusbeute arometische Kohlenwasserstoffe gewonnen werden konn-
ten, die 26 Vol.# Aromaten enthielten, wihrend mit erfindungs-
genmlisser Sauérstoffentfe:nung vei 470% eine Ausbeute von
85 % mit einem Arometengehalt von 49 Vol.% erzielt wurde.

Aus abeigplel 2:

Ein bie 180°C eicdendes Kohlenoxyd~-Hydrierungs-Ben-
zin, das mit Gaskreislauffilhrung tiber einen Eigenkontakt ge-
wonnen war und eine Schwefelphosphorglurezahl von 76 %, einc
OH~-Zehl von 57, eine Neutraligationszahl von 0,57, eine Ver-
éeifungpsahl von 5.-und eine Jodzahl von 153 besass, wurde in
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lampfrﬂrmigen Zustande ﬂbor seformte ektivierte Tonerde gelei-
tot, 4ls’ Reaktionsappax-at fLand ein vertikalen elektrisch ge~
heiztes, ‘.‘Eonrohr von 20 =m Lichtweite und 115 cm Lénge Verwen-
dung Die Kdrnung des Kontaktea belief sioh auf otwa 1 - 3 mm.
Die Temperatur der Tonerde betrug annbhernd 300°C, wobei stiind-
lich 400 oom flusaigee Benzin durohgeuotzt ‘wurden. Unter Wags-
aerabapaltung ging ‘die OH-Zahl suf O guriick, Fech den Durch~
gang durch den Ofen wnrden aie Démpfe mit Natronkalk neutrali-
siert. Daraut-polymerieierte men sie unter Zugabe wvon 5 % was~
serfreiem iluminiumchlorid bei etwa 95 - 100°C. Ee wurde fur
‘ausreiohende Kithlung gesorgt und die Reakt:l.ou war nach etwa
10 Stunden beendet. Nagh Entohlorung derxr Polymeriuate, atmo-
.ephﬁriacher Abdestillation des Restbenzing und Vakuumdestilla-.
tion der niedrigviskosen inteile ( 5 mm Hg und 200°C Dampftem~
‘peratur) erhielt man ein Riucketandetl, dessen Menge sich euf
etwa 58 % des susgangsmaterials belie.f.. Ep besass rolgende
Eigenschaften : Dichte DZO = 0.845, Viekoaitﬂt v50 = 14,4 E,
Viskositutapolhuhe =1, 64.
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Patentanspriiche
1.) Verfehren zur katalytischen Umwendlung von Koh-
lemwasserstoffen, insbesondere zur Aromatisierung, Polymeri-
sie}cungodernehy_drierung,' daduroh gekenngzeioh
n et , dese die gur Verarbeitung Eommenden Benzin-Kohlenwas-
se'rs'!:of;fgemj.sgalvoﬂi‘éx: mglichet weitge‘hend‘ von ihrem Gehalt
.an aau}aratorfhaltigep Verbindungen befreit werden.

2.) Verfahren nach dnspruch 1 , dedurch go -
kenngzeilichnet , dags zur- Abgpaltung der ssuerstoff~
haltigen Verbindungen, Aluminiumoxyd oder Hhnliche Metalloxyde
bei Temperaturen swischen 150 ~ 400°C Verwendung finden.
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