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54]  VERFAHREN ZUR ABTRENNUNG EINER KOMPONENTE AUS EINEM GEMISCH

57)Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Trennung einer Komponente aus einem Gemisch, das eine waeBrige

.ossung einer Mischung aus verschiedenen Komponenten enthaelt, unter Verwendung eines Adsorptionsmittels, bestehend
ws kristallinem Aluminiumsilikat, fuer die abzutrennende Komponente. Ziel der Erfindung ist, das Verfahren derart

wi verbessern, daR sich das Adsorptionsmittel in waeRriger Loesung nicht zersetzt und das Produkt nicht durch

Silizium verunreinigt wird. ErfindungsgemaeR wird die waeRrige Loesung aus einer Mischung von Komponenten mit
sinem Adsorptionsmittel in Beruehrung gebracht,das ein kristallines Aluminosilikat enthaelt, das eine adsorptive
Selektivitaet gegenueber der besagten Mischung aufweist, wodurch die Komponente von der Mischung selektivadsorbiert
wird und danach die absorbierte Komponente zurueckgenommen wird, die Silikonkomponente des Adsorptionsmittels zur
Aufloesung in der Loesung tendiert, was zum nichterwuenschten Zerfall des Adsorptionsmittels fuehrt, die

Jerbesserung, die einen Bindestoff im Adsorptionsmittel beinhaltet, das ein wasserdurchlaessiges organisches Polymer
snthaelt, baispielsweise Zelluloseester oder ein Zellulosenitrat.
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" Verfahren zur Abtrennung einer Komponente aus einem Gemisch

-~ Anwendungsgebiet der Frfindung

Die Erfindung bezieht sich auf das Fachgebiet der adsorpti-
" ven Festbetttrennung. Insbesondere betrifft die Erfihdung
ein verbessertes Adsorptionsmittel, ein Verfahren zur Her-
- stellung des Adsorptionsmitteis und ein verbessertes Ver—
fahren zur Abtrennung einer Komponente aus einem Gemisch,
das eine wiBrige Lsung eines aus verschiedenen Komponenten
bestehenden Gemisches ist, wobei bel dem Verfahren ein
Adsorptionsmittel aus einem kristallinen Aluminosilikat ver-
wendet wird, das selektiv eine Xomponente®aus dem Einsatz-
gemisch adsorbiert.

Das erfindungsgendBe Verfahren wird beispielsweise
angewandt fir die Auftrennung einer Saéﬁaridlésung,
die'eine‘Mischung aus Fruktose und Glukose enth&lt.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Auf dem Gebiet der Trennungen ist bekannt, daB bestimmte
kristalline Aluminosilikate, die als Zeolithe bezeichnet
werden, fur die Abtrennung einer Komponente aus einer

- wiBrigen Ldsung eines aus‘versohiedenen Bestandteilen
bestehenden Gemisches verwendet werden konnen. Zum Beispiel
werden aus kristallinem Aluminosilikat bestehende Adsorp-
tiohsmittel fir das in der US-PS 40144711 beschriebene
Verfahren zur Abtrennung von. Fructose aus sinem Gemisch
von Zugkern in waBriger Losung, die Fructose und Glucose
enthélt, beschrieben.
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Bekannt ist auch, daB kristalline Aluminosilikate oder
Zeolithe bei Adsorptionsprozessen in Form von Agglomeraten
mit hoher physikalischer Festigkeit und Abriebfestigkelt
verwendet werden. Verfahren zur Bildung derartiger Agglome—
rate aus den kristallinen Pulvern umfassen den Zusatz ei-
nes anorganischen Bindemittels, im:-allgemeinen eines aus
Siliziumdioxid und Aluminiumoxid bestehenden Tons, zu ei-:
nem hochreinen Zeolithpulver in wéBriger Mischung. Das

aus Ton und.Zeolith hergestellte Gemisch wird zu zylin-
derfdrmigen Pellets stranggepreBt oder zu Perlen geformt,
die anschlieBend zur Umwandlung des Tons in ein amorphes
Bindemittel mit betrichtlicher mechanischer Festigkelt
kalziniert werden. Als Bindemittel werden im allgemeinen
kaolinartige Tone verwendet.

Von Zeolithkristall~ und anorganischen Bindemittel-Agglo-
meraten ist seit langem bekannt, daf sie die Eigenschaft
haben, sich durch den sténdigen Kontakt mit Wasser all-~
mihlich zu zersebzen. Diese Zersetzung zeigte sich als Si-
lizium oder Verunreinigung, das (die) in der in Kontakt
mit dem Adsorptionsmittel stehenden Ldsung vorhanden war.
Eine solche Verunreinigunz kann zelbtwelse so stark sein,
daB die Lésung ein tribes Aussehen erhdlt.

Z2iel der Erfindung

7iel der Erfindung ist die Bereitstellung eines verbhesser-
ten Adsorptionsmitiels, ein Verfahren zur Herstellung des
Adsorptionsmittels und eine Verbesserung fir einen waBri-
gen Trennungsprozel, wodurch die Zersetzung des Adsorp=i
tionsmittels und die Verunreinigung des Produktes durch
Silizium auf ein MindestmaB beschrinkt werden.
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Darlecune des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegen folgende Aufgaben zugrunde:

(1) Die Verbesserung in einem Verfahren fiir die Abtrennung
- einer Komponente aus einem Einsatzgemisch aus verschiede-
ren Komponenten in wdBriger Losung durch Zusammenbringen
des Gemisches mit einem Adsorptionsmittel aus kristallinem
Aluminosilikat, um die Aufldsung des kristallinen Alumino-
silikats und die Siliziumverunreinigung des Produktes auf
ein MindestmaB zu reduzieren; (2) die Entwicklung einer
Adsorptionsmittelzusammensetzung, die sich filir den Einsatz
bei dem Verfahren gemiZB der ersten Aufgabe eignet; und:
(3) eine Methode zur Herstellung eines derartigen Adsorp-
tionsmittels.



57 701 18

Kurz zusammengefaBt betrifft die Erfindung in einer Aus-
fiuhrungsform ein verbessertes Verfahren fiir die Abtrennung
einer Komponente aus einem Einsatzgemisch, das eine waBrige
Losung eines Gemischs von Komponenten ist, durch Zusammen-
bringen der LOsung mit einem Adsorptionsmittel, das aus
einem kristallinen Aluminosilikat, das eine adsorbierende
Selektivitdt in bezlg auf die Komponente aufweist, besteht.
Die Komponente wird dabei selektiv aus dem Gemisch adsor-
biert und anschlieBend zuriickgewonnen. Der Siliziumbestand-
teil des Adsorptionsmittels neigt zur Aufldsung in der-
Losung, wodurch sich die unerwiinschte Zersetzung des
Adsorptionsmittels ergibt. Die Verbesserung des Verfahrens
sieht das Finmischen eines Bindemittelmaterials in das aus
einem wasserdurchléssigen organischen Polymer bestehende
Adsorptionsmittel vor, das den Aufldsungsgrad des Sili-~
ziumbestandteils und den Zersetzungsgrad des Adsorptions-—
mittels ganz erheblich vermindert.

In einer anderen Auvsfihrungsform unfaBt die Erfindung ein
Adsorptionsmittel aus einem kristallinen Aluminosilikat,
das sich flir den Einsatz in einem TrennprozeB fiir eine
Komponente aus cinem Einsatzgemisch, das avus einer wiBrigen
Losung eines Gemischs von Komponenten besteht, durch Zu-~
sammenbringen der Ldsung mit dem Adsorptionsmittel eignet.
Der Siliziumbestandteil des Adsorpbtionsmittels hat die
Neigung, sich in der Losung aufzulésen, wodurch sich die
unerwinschte Zersetzung des kristallinen Aluminosilikats
ergibt. Die Verbesserung hinsichtlich des Adsorptionsmittels
besteht in der Einbeziechung eines aus elinem wasserdurch-
l&ssigen organischen Polymer bestehenden Bindemittels in
das Adsorptionsmittel, wobei durch diesen Zusatz der
Losungsgrad des Siliziumbesbtandteiles sowie der Zer-
setzungsgrad des Adsorptionsmittels wesentlich verringert
werden.
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In einer anderen Ausfithrungsform betrifft die Brfindung

ein Verfahren zur Herstellung eines aus einem kristallinen
Aluminosilikat und einem wasserdurchlissigen organischen
‘Polymerblndemlttel bestehenden Adsorptionsmittel§ das sich
fir den Einsatz in einem Verfahren zur Abtrennung einer Kom-
ponente aus einem Einsatzgémisch eignet, das aus einer
wéfirigen Ldsung eines Komponentengemisches besteht, Das
Verfehren umfaBt: (a) Vermischen eines Pulvers von
kristallinem Aluminosilikat, eines Pulvers des Bindemittels
- und elnes fliissigen organischen Losungsmittels zur Bildung
eines formbaren Gemisches; (b) Formen des verformbaren Ge—
misches zu einzelnen Gebilden; (c) Entfernung des Lisungs—
mittels aus den Gebilden zur Gewinnung harter trockener
Gebilde; und (d) Zerbrechen der harten trockenen Gebilde

zu Teilchen mit den vorgesehenen GréBen,

Andere Aufgaben und Ausfithrungsformen der Erfindung be-
treffen Einzelheiten hinsichtlich der Binsatzgemische,
Adsorptionsmittel, der Bindemittelstoffe, Lisungsmittel,
Desorptionsmittelstoffe und der Arbeitsbedingungen, die
insgesant in den folgenden Erl8uterungen der einzelnen
Punkte der Erfindung beschrieben werden.

Zu Beginn empfiehlt sich, die Definitionen verschiedener
Begriffe anzufiihren, um die Arbeitsweise, Aufgaben und Vor-
teile des erfindungsgemiBen Verfahrens zu erkléren.

Unter einem Einsatzgemisch ist ein Gemisch zu verstehen,
das eine oder mehrere Extraktkomponenten und eine oder
mehrere Raffinatkomponenten, die durch das erfindungsge=-
néBe Verfahren getrennt werden sollen, enthsdlt. Die Be-
zeichnung "Iinsatzstrom" kennzeichnet einen Strom eines
Einsatzgemisches, der zu dem im Verfahren verwendeten
Adsorptionsmittel liuft,
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Wit Extraktkomponente” wird eine Komponente bezeichnet,
die von dem'Adsorptionsmittel mit besserer Selektivitit
adsorblert wird, widhrend eine "Raffinatkomponente' eine
Komponente ist, die weniger selektiv adsorbiert wird.
Unter der Bezeichnung "Desorptionsmittelmaterial? soll
ganz allgemein ein Stoff zu verstehen sein, der eine
Extraktkomponente desorbieren kamn. Der Begriff "Desorp-
tionsmittelstrom™ oder "Desorpiionsmitteleinlaufstrom®
kennzeichnet den Strom, in dem das Desorptionsmittelmaterial
zu dem Adsorptionsmittel flieBt. Der Begriff '"Ralflinatstrom"
oder "Raffinatauslaufstron™ bezeichnet einen Strom, durch
den eine Raffinatkpmponente von dem Adsorptionsmittel ent-
fernt wird. Die Zusammensetzung des Raffinatstromes kann
von im wesentlichen 100 % Desorptionsmittelmaterial bis

im wesentlichen 100 % Raffinatkomponenten variieren. Unter
dem Begriff "Extraktstrom" oder "Ixtraktauslaufstrom" soll
ein Strom zu verstehen sein, durch den eindurch ein
Desorptionsmittelmaterial desorbiertes Extraktmaterial

von dem Adsorptionsmittel entfernt wird. Die Zusammen-
setzung des Extraktstromeslkann gleichfalls von im wesent-
lichen 100 % Desorptionsmittelmaterial bis im wesentlichen
100 % Extraktkomponenten variieren. Mindestens ein Anteil
des Extraktatromes und vorzugswelse mindestens ein Teil
des Raffinatstromes von dem Trennprozel werden zu Trenne
vorrichtungen, normalerweise Fraltionierkolonnen oder Verm
dampfungsapparaten, gdeitet, worin zumindest ein Teil des
Desorptionsmittelmaterials zur Erzeugung eines Bxitraki-
produktes und eines Raffinatproduktes abgetrennt wird.

Die Bezeichnungen "Extraktprodukt! und Raffinatprodulct
unfassen mit Iilfe des Prozesses erzeugbte Produkte, die
‘elne Extrektkomponente bzw. elne Raffinatkomponente in
hoheren Konzentrationen enthalten als in dem Extraktstrom
und dem Raffinatstrom verhanden waren,

P e s w o~
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Der Begriff "selektives Porenvolumen" des Adsorptionsmittels
wird als das Volumen des Adsorptionsmittels definiert, das
selektiv eine Extraktkomponente aus dem Einsatzgemisch ad-
sorbiert. Unter dem Begriff "nicht-selektives Zwischenkorn-
volumen" des Adsorptionsmittels ist das Volumen des Adsorp-
tionsmittels zu verstehen, das keine Extrak tkomponente aus
dem Einsatzgemisch selektiv zuriickhdlt, Dieses Volumen um-
faBt die Hohlrdume des Adsorptionsmittels, die keine adsor-
“bierenden Stellen enthalten, und die Einlagerungshohlriume
zwischen den Adsorptionsmittelpartikeln, Das selektive Po-
renvolumen und_das‘nichteselektive Zwischenkornvolumen wer-
den im allgemeinen in volumetrischen Grégen angegeben und
gind fir die Bestimmung der richtigen DurchfluBigeschwindig-
keiten von Fliissigkeit erforderlidh, die in eine Arbeits-
zone fiir den Ablauf wirksgmer Vorgénge einer bestimmten
Menge Adsorptionsmittel geleitet werden muB., VWenn Adsorp-
tionsmittel in eine bei einer Ausfithrungsform des Prozesses
angewandte Arbeitszone (wird anschlieBend definiert und
beschrieben) "laufi", {régt ihr nicht-selektives Zwischen-
kornvolumen in Verbindung mit ihrem selektiven Porenvolumen
keine Flissigkeit in diese Zone. Das nichf-selektive Zwi-
schenkornvolumen dient zur Bestimmung der Menge Fliissigkeit,
die in einer Gegenstromrichtung zu dem Adsorptionsmittel in
die gleiche Zone zur Verdrdngung der in dem nicht-selektiven
Zwischenkornvolumen vorhandenen Fliissigkeit flieBen miiBte,
Wenn die FliefBgeschwindigkeit der in eine Zone flieBenden
Flussigkeit geringer ist als die Geschwindigkeit des nicht-
selektiven Zwischenkornvolumens des in diese Zone gelangen-—
den Adsorptionsmitielmaterials, damn erfolgt ein Nettomit- -
reifien von Flissigkeit in die Zone durch das Adsorptionsmit-
tel, Da dieses Nettomitreifen eine in dem nicht-selektiven
Zwischenkornvolumen des Adsorptionsmitiels vorhandene Fllis~
sigkeit ist, besteht es in den meisten Pillen aus wenlger
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selektiv mitgerissenen Einsatzkomponenten., Dag selektive
Porenvolumen eines Adsorpticnsmittels kann unter bestimmten
Umstédnden Teile von'Raffinatmaterial aus der das Adsorptions-
mittel umgebenden Fliissigkeit adsorbileren, da in gewissen
Pgllen eine Konkurrenz zwischen Extraktmaterial und Raffi-
natmaterial hinsichtlich adsorbierender Stellen innerhalb

des selektiven Porenvolumens besteht. Wenn eine groBe Menge
Raffinatmaterial im Verh&linis zu Extrakimaterial das Ad-
gorptionsmittel umgibt, demn kann Raffinatmaterial so kon-
kurreﬁzféhig sein, daB es durch das Adsorptionsmittel 53807
biert wird. - '

Die sogenamten "einfachen Zucker" werden als Monosaccharide
klassifiziert und sind diejenigen Zucker, die nach der Hy-
drolyce nicht in kleinere einfachere Zucker zerfallen., Die,
Vonosadcharide kdnnen weiterhin sls Aldosen oder Ketosen
eingestuft werden, und zwar je nach dem,; ob es sich um
Hydrokyaldehyde oder Hydroxyketone handelt, und je nach der
Anzahl von Kohlenstoffatomen im HMolekiil. Am hiufigsten und
bekanntesten sind vermutlich die Hexosen. ﬁbliohe Retohexo~
sen sind Fructose (Ievulose) und Soxbose; iibliche Aldohexo-
sen sind Glucose (Dextrose), Mannose und CGalactose. Der Be-
griff ®0ligosaccharide®, wie er im Pachgebiet allgemein

- verstanden uvnd hierin angewandt‘Wirdg bezeichnet einfache
Polysaccharide, die eine bekannte Anzahl Monosaccharidein-
heiten enthalten. Ein Oligisaccharid, das bei der Hydrolyse
in zwel Monosaccharideinhelten zerf8llt, wird als Disaccha=
rid bezeichnet, wofiir Sacchaerose, Maltose und ILactose Bel=
splele sind. Diejenigen, die drei solcher Einhelten ergebeny
sind die Trisaccharide, wofiir Raffinose und Melezitose Bel-
Spialé sinde Di-, Tri- und Tetrasaccharide umfassen praktisch
alle Oligosaccharide. Unter dem Begriff "Polysaccharid! sind
Oligosaccharide zu verstehen, doch gewShnlich bezieht er sich
auf Rohlenwasserstoffe mit viel hoherer relativer Molekiil-
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masse, und zwar auf diejenigen, die bei der Hydrolyse in
eine groBe Anzahl von Monosaccharideinheiten zerfallen.
Typische Polysaccharide sind Stdrke, Glycogen, Cellulose
und Pentosane. '

Einsatzgemische, die fiir den erfindungsgemiflien Prozefl ver-
wendet werden koOnnen, konnen beispielsweise wdBrige LOsun-
gen von einer oder von mehreren Aldosen und einer oder
mehreren Ketosen bzw, einem oder mehreren Monosacchariden
und einem oder mehreren Oligosacchariden sein. Die lMenge

der Feststorfe in den Idsungen kann zwischen 0,5 Masse-%
und 50 Masse-% oder dariiber liegen, aber vorzugsweise wird
sie 5 bis 35 Masse-% betragen. Stérkesirupe wie Stirkezuk-
kersirup sind Beispiele von fiir den erfindungsgem#Ben ProzeB
geeigneten Einsatzgemischen. Derartige Sirupe werden durch
partielle Hydrolyse von Stidrke, allgemein in Gegenwart von
Minerals&duvren oder Enzymen hergestellt., Auf diese Veise
hergestellter Starkezuckersirup wird im allgemeinen einen
Feststoffgehalt von 25 bis 75 Masse~% aufweisen mit einem
Aiteil von 90 bis 95 % Glucose und 5 bis 10 % Maltose und
hoheren Oligosacchariden. Ein Teil der Glucose dieses Stir-
kezuckersirups kann mit einem Isomerisierungsenzym isomeri-
siert werden, um einen Stdrkezuckersirup mit hohem Fructose~
gehalt zu erzeugen, der praktisch 40 bis 45 % Fructose, 50
bie 55 % Glucose und 5 bis 10 % Oligosaccharide enthilt, die
gleichfalls flir das erfindungsgemidBe Verfahren eingesetzt
werden konnen, Der pH-Wert der das Einsatzgemisch bildenden
wafrigen Losung kann von 5,0 bis 8,0 betragen,

Die bei bisherigen adsorbierenden Trennprozessen eingesetz-
- ten Desorptionsmittelstoffe variieren je nach solchen Fak-
toren wie der Art des angewandten Verfahrens, Bei dem
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Schwingbettsystem, bei dem die selektiv absorbierte Eine.
satzkomponente mit Hilfe eines Splilstromes von dem Adsorp-
tionsmittel entfernt wird, ist die Wahl des Desorptionsmit-
tels nicht so kritisch, und es kann ein Desprptionsmitiel-
material aus gasformigen Kohlenwasserstoffen wie Methan

oder Athan oder anderen Gasen wie Stickstoff oder Wasser-
stoff beil erhthten Temperaturen oder reduzierten Driicken
oder beiden zur wirksamen Abspiilung der adsorbierten Ein-
satzkomponente von dem Adsorptionsmittel verwendet werden.,
Bei adsorbierenden Trennprozessen, die im allgemeinen kon-
tinulerlich beil im wesentlichen konstanten Driicken und Tem-
peraturen zur Gewdhrleistung der Pliissigphase betrieben
werden, mufl das Desprptionsmittelmaterial jedoch wohliliber-
legt ausgewdhlt werden, damit es vielen Kriterien emntsprichte
Ergtens sollte das Desorptionsmittelmaterial eine Extrakt-
komponente von dem Adgorptionsmittel beil vernlinftigen Mas-
sendurchsatzraten verdringen, ohne dafl es selbst dabel so
stark adsorbiexrt wirdg daB es einer IExtraktkomponente kaum
mSglich ist, das Desorptionsmittelmsterial in einem folgen-
den Adsorptionszyklus zu verdringen. In bezug auf die Selek~
tivitdt (die anschlieBend noch ausfihrlicher erliutert wird)
wird bevorzugt, daB das Adsorptionsmittel gegeniiber allen
Extraktkomponenten in bezug auf eine Raffinatkomponente
stérker selektiv wirkt als sie es bei dem Desorptionsmittel-
material hinsichtlich einex Raffinatkomponente iste

Zweitens missen die Desorptionsmittelstoffe mit dem betref-
fenden Adsorptionsmittel und dem betreffenden Einsatzge-
misch vertriglich sein. Genaver ausgedriickt, sie diirfen die
kritische Selektivitédt des Adsorptionsmittels flr eine Fx-
traktkomponente hinsichtlich einer Raffinatkomponente nicht
redvzieren oder zerstoren, Aulerdem dirfen Desorpltionsmit-
telstoffe nicht mit einer ExtfakﬁkOmponente oder einer
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Raffinatkomponente chemisch reagieren oder eine chemische
Reaktion mit diesen Komponenten herbeifilhren, Sowohl der
Extrakistrom als auch der Raffinatstrom werden von dem Ad-
sorptionsmittel vorzugsweise vermischt mit dem Desorptions-
mittelmaterial entfernt, und jede chemische Reaktion, bei
der ein Desorptionsmittelmaterial und eine Extraktkomponente
oder eine Raffinatkomponente beteiligt sind, wiirde die Reine
heit des Extrakiproduktes oder des Raffinatproduktes oder
beider vermindern, Da der Raffinatstrom und der Extraktstrom
praktisch Desorptionsmittelstoffe enthalten, sollten die
Desorptionsmittelstoffe auBerdem Substanzen sein, die leicht
von dem Einsatzgemisch, das in den ProzeB eingeleitet wird,
abzutrennen sind. Ohne Verfahren zur Abtrennung wenigstens
eines Teiles des Desorptionsmittelmaterials, der in dem
Extraktstrom und dem Raffinatstrom vorhanden ist, wirde

die Konzentiration einer Exitraktkomponente in dem Extraktpro=-
dukt und die Konzentration einer Raffinstkomponente in dem
Raffinatprodukt nicht sehr hoch sein, und auch daleesorp-
tionsmittelmaterial wiirde nicht flir die Wiederverwendung

in dem ProzeB zur Verfiigung stehen. Bs ist beabsichtigt,

daf zumindes?t ein Teil des Desorptiomsmittelmaterials von
dem Extrakt~ und dem Raffinatstrom mit Hilfe der Destilla-
tion oder Verdampfung abgetrennt wird; es konnen jedoch auch
andere Trennverfahren wie Umkehrosmose alleine oder in Ver
bindung mit der Destillation oder Verdampfung angewandt
werden, Da es sich bei den Extrakt- und Reffinatprodukten
um fir den menschdichen GenuB vorgesehene Nahrungsmittel
handelt, miissen die Desorptionsmittelstoffe gleichfalls
nicht-toxisch sein, Schlieflich sollten die Desorptionsmit-
telstoffe auBerdem Stoffe sein, die leicht verfiligbar singd ‘
und daher im Preis angemessen sind,

Es wurde gefunden, daB Wasser mit einem zwischen etwa 5,0
und etwa 8,0 liegenden pH-Wer? diesen Kriterien entspricht
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und fiir das erfindungsgeméBe Verfahren ein geeignetes und
bevorzugtes Desorptionemittelmaterial darstellt. Der pH=-
Wert des Desorptionsmittelmaterials ist wichtig, da die
Adsorp%ion einer Komponente durch das Adsorptionsmittel,
die Entfernung eines Raffinatstromes, die Desorption der

| Komponente von dem-Adsorptionsmittel und die Entfernung
eines Extraktstromes alle praktisch in Gegenwart des Desorp-
tionsmittelmaterials vor sich gehen, Wenn dag Desorptions-
mittelmaterial zu saver oder zu alkalisch ist, werden chemi-
sche Reak+tionen der Komponenten gefdrdert und Reaktionspro-
dukte erzeugt, die die Ertragsreinheit entweder des Extrakt-
oder des Raffinatproduktes oder beider verringern konnen.

Der pH-Wert des Wassers schwankt natiirlich je nach der Was-
serquelle und in Abhingigkeit von anderen Faktoren erheb-
lich. Methoden zur Aulfrechterhaltung und ﬁegulierung eines
vorgesehenen pH-Wertes des Wassers sind jedoch den VWasser-
sufbereitungsfachleuten allgemein bekannt. Derartige Me tho-
den bestehen im allgemeinen in der Zugabe einer alkalischen
VerbindUﬁg wie Watriumhydroxid oder einer sauren Verbindung .
wie Salzsiure zu dem Wasser, und zwar in lengen, wie sie
zur Erzielung wnd Avfrechterhaltung des angesirebien pH-
Wertes erforderlich sind. |

Wach dem bisherigen Stand der Technik ist bekamnt, daB be-
stimmte Charakteristika der Adsorptionsmittel HuBerst
erwinscht, werm nicht iiberhaupt absolut notwendig sind, um
einen selekﬁ;ven.AdsorptionSprozeB erfolgreich durchfiihren
zu kinnen, Solche Charakteristika haben auch fir den erfin-
dungsgendfen Prozell die pgleiche Bedeutung. Zu diesen Charak-
teristika gehdren: die Adsorptionskapazitédt fir ein bestimm~
tes Volumen einer Bxtraktkomponente pro Volumen Adsorptions-
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mittel; dle selektive Adsorption einer Extraktkomponente in
bezug auf eine Raffinatkomponente und das Desorptionsmittel-
material und ausreichend hohe Geschwindigkeiten bel der
Adsorption und Desorption einer Extraktkomponente an und
von dem Adsorptionsmittel. Die Fidhigkeit des Adsorptionsmit-
tels, ein bestimmtes Volumen einer Extraktkomponente adsor-
bieren zu kOnnen, ist selbstverstédndlich eine Notwendigkeit,
- ohne diese Fdhigkeit ist das Adsorptionsmittel fiir eine
adsorbierende Trennung wertlos. AuBerdem ist das Adsorp=-
tionsmittel um so besser, je hoher seine Adsorptionskapazi-
tét fiir eine Extraktkomponente ist. Durch eine gesteigerte
Kapazitédt eines bestimmten Adsorptionsmittels ist es mdg-
lich, die Menge Adsorptionsmittel zu reduzieren, die zum
Trennen einer Extraktkomponente, die in bekannter Konzentra-
tion in einer bestimmten Einsatzmenge des Einsatzgemisches
vorhanden ist, erforderlich ist, Durch die Verringerung der
fiir eine spezifische adsorptive Tremnung erforderlichen
Adsorptionsmittelmenge werden die Kosten des Tremnungspro-
zesses gesenkt, Wichtig ist, daB die gute Anfangskapazitdt
des Adsorptionsmittels wihrend des eigentlichen Einsatzes in
dem TrennungsProzeB liber eine gewisse wirtschaftlich er-
strebenswerte ILebensdauer erhalten bleibt. Das zweite wich-
tige Merkmal des Adsorptionsmittels ist die Fihigkeit zur
Trennung von Komponenten des Einsatzgutes oder mit anderen
Worten ausgedrﬁdkt, daB das Adsorptionsmittel eine adsorp-
tive Selektivitdt (B) flir eine Komponente im Verh#ltnis zu
einer anderen Komponente besitzt, Die relative Selektivitdt
1868% sich nicht nur filr eine Einsatzkomponente im Verhdltnis
zu einer anderen angeben, sondern kann auch zwischen einer
beliebigen Finsatzgemischkomponente und dem Desorptionsmite-
telmaterial angefiihrt werden., Die Selektivitdt (B), wie sie
in der Patentschrift verstanden wird, wird als das Verhilt-
nis der beiden Komponenten der adsorbierten Phase im Ver—
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gleich zum Verhdlinis der gleichen beiden Komponenten in der
unadsorbierten Phase bel Gléichgewiohtgbedingungen definiert.
Die relative Selektivitit wird in der folgenden Gleichung 1
dargestellt: | '

Gleichung 1

7 0/ Vol.-9
Selektivitit = (B) = %SL," g ; Yg%_’%g% é,

wobei C und D die beiden Komponenten des Dinsatzgutes, aus-
gedriickt in Volumenprozent, sind vnd die Indizes A und U die
adsorbierte bzw. unadsorbierte Phase darstellen. Die Gleich~
gewichtsbedingungen wurden bestimmt, als sich die Zusammen=-
gsetzung des tiber ein Adsorptionsmittelbett lavfenden Ein-
satzgutes nach dem Kontakt mit dem Adsorptionsmittelbett
nicht mehr veranderte., Mit anderen Worten, es fand kein
Nettoaustausch von Méterial zwischen dexr unadgorbierten

und der adsorbierten Phase statt. Wenn sich die Selektivitdt
zweier Komponenten 1,0 nghert; denn erfolgt keine vorzugs-
weise Adsorption einer Komponente durch das Adsorptionsmit-
tel gegeniibér der anderen; sie werden beilde bis zu etwa dem
gleichen Grade im Verhdltnis zueinander adsorblert (oder
nicht adsorbiert). Wenn (B) kleiner oder griéfer als 1,0
wird, dann findet eine vorzugsweise Adsorption fiir eine
Komponenﬁe im Verhdlinis zur anderen durch das Adsorptions-
mittel statt. Vergleicht man die Selektivitdt durch das
Adsorptionsmittel einer Komponenten C gegeniiber Komponente D,
dann weist eine hohere Selektivitdt (B) als 1,0 auf eine
vorzugsweise Adsorption von Komponente C in dem Adsorptionse
mittel hin. Eine unter 1,0 liegende Selektivitdt (B) wiirde
bedeuten, daB Komponente D VO@zdgsweise adsorbiert wird und
eine un?dagrbierte Phase, die reicher an Komponente C ist,
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und eine adsorbierte Phase, die reicher an D ist, zuriick-
bleiben., Der Idealfall wire, wenn das Desorptionsmittelmate-
rial eine Selektivitdt gleich 1 oder etwas weniger als 1 in
bezug auf alle Extraktkomponenten hdtte, so daB alle Extrakt-
komponenten als Klasse bei entsprechenden Durchsatzraten des
Desorptionsmittelmaterials desorbiert werden kbnnen, und so
daB die Extraktkomponenten Desorptionsmitfelmaterial in
einem nachfolgenden Adsorptionsschritt verdridngen komnen.
Obwohl die Trennung einer Extraktkomponente von einer Raffi-
natkomponente theoretisch mbglich ist, wenn die Selektivitdt
des Adsorptionsmittels fiir die Extraktkomponente im Verh&lt-
nis zur '



221 870

57 701 18

_ Raffinatkomponente gréBer als 1,0 ist, so bevorzugt man
doch eine iliber 2,0 liegende Selektivitit, Wie bei der
relativen Fllichtigkeit gilt auch hier, je hdher die Se-
lektivitdt, umso leichter 188t sich die Trennung durch-
fihren. Durch hdhere Selektivititen ist der Einsatz einer
kleineren Adsorptionsmittelmenge mdglich. Das dritte
wichtige Merkmal ist die Austauschgeschwindigkeit der
Bxtraktkomponente des Einsatzgémischmaterials, oder mit
anderen Worten, die relative Deéorptionsgeschwindigkeit
der Extraktkomponente. Dieses Merkmal beziéht sich direkt
auf die Menge Desorptionsmittelmaterial, die im ProzeB
zZur RﬁékgeWinnung der Extraktkomponente von dem Adsorp-
- tlonsmittel eingesetzt werden muB; hdhere Austauschge~
schwindigkeiten verringern die Menge des Desorptions-
mittelmaterials, das zur Fntfernung der Extraktkomponente
gebraucht wird, und ermdglichen daher eine Senkung der
Betriebskosten des Prozesses. Bei hheren Austanschge-
schwindigkeiten braucht weniger Desorptionsmittelmaterial
durch den Prozef @epumpt und zur Wiederverwendung in dem
- ProzeB von dem Extraktstrom abgetrennt zu werden.

Zur Verwendung in dem erfindungsgeméflen Verfahren in Frage
kommende Adsorptionsmittel umfassen spezifische kristalline
Aluminosilikate oder Molekularsiebe. Besondere fiir die Fr-
findung vorgesehene kristalline Aluminosilikate enthalten

' kriutalllne Alvminosilikat-K.&8fsiggtru kturen, in denen die
Alumlnxumox1d~ und SLllZlugude~Tetrqeaer in einem

offenen dreidimensionalen Netzwerk eng verbunden sind

~.und kdfigartige Strukturen mit fensterartigen Poren mit
einem fréien Durchmesser von etwa 8 2 bilden. Die Tetracder
sind durch gemeinsame Sauverstoffatome vernebtzt, wobei dle
Réume zwischen den Tetrasdern vor der partiellen oder
totalen Dehydratisierung dieses Zeoliths von Wassermole-
kiilen besetzt sind. Die Dehydratisierung des Zeoliths
fithrt zur Bildung von Krigtallen, die mit Zellen mit
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Molekildimensionen Véfflochten sind, und deswegen werden
die kristallinen Aluminosilikate oft als "Molekularsiebe"
bezeichnet, vor allem dann, wenn die Trennung, die sie
herbeifiihren, wesentlich von Unterschieden in den GrdRen
der Einsatzmolekiile abhingig ist, so zum Beispiel, wenn
kleinere normale Paraffinmolekiile von groferen Isoparaffin-
molekiilen durch Anwendung eines bestimmbten Molekularsiebegs
getrennt werden. |

In hydratisierter Form umfassen die fiir den erfindungsge-
méBen ProzeB eingesetzten kristallinen Alumihosilikate die-
Jenigen Zeolithe, die durch die folgende Formel 1 darge-
stellt werden: |

Formel 4

Mz/nO:AlEOB:WSiO2:yH20'

worin "M" ein Kation ist, das die Elektrovalenz der alumi-
nium-zentrierten Tetraeder ausgleicht und das im allge—-
meinen als eine austauschbare Kationenstelle bezeichnet
wird, "n" die Valenz des Kations darstellt, "w" die Mole
,8102 darstellt und "y" die Mole Wasser darstellt. Das ver—
allgemeinerte Kation "M" kann einwertig, zweiwertig oder
dreiwertig sein oder Gemische davon. Nach dem bisherigen
Stand der Technik wurde allgemein davon ausgegangen, daB
X~ und Y-Zeolithe enthaltende Adsorptionsmittel fiir be-
stimute adsorbierende Trennungsprozesse verwendet werden
konnen. Diese Zeolithe werden in den US-PS 2.882.244 und
3.120;007, die hier uﬁter Bezugnahme einbezogen werden,
beschrieben und definiert. Der X-Zeolith in der hydrati-
sierten oder teilweise hydratisierten Form kann hinsicht-
lich der Mol Oxide wie in der unten stehenden Formel 2
dargestellt werden:

Formel 2

(0,9 £0,2) M, ,0:41,05:(2,50 * 0,5)510,:yH,0

2
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worin "M" mindestens ein Kation mit einer nicht tiber 3 lie
genden Valenz darstellf, myt die Valenz von "M" bezeichnet
und "y* ein Wert bis 9 in Abhingigkeit von der Identitdt
von "M" und dem Hydratisierungsgrad des Kristalls ist. Wie
aus Formel 2 hervorgeht, betrégt das SiOE/A1203~Molverhélt—
nis von X-Zeolith 2,5 + 0,5 Das Kation "M" kann eines oder
mehrere aus einer Reihe von Kationen darstellen, zum Bei-
splel ein Wasserstoffkation, ein Alkalimetallkation oder
ein Erdaelkalimetallkation oder andere ausgewghlte Kationen,
und ew wird allgemein als eine austauschbare Kationenstelle
bezeichnet, Da der X-Zeolith zuerst hergestéllt wird, ist
das Kation "M" vorwiegend Natrium, dc.he, das Hauptkation an
den austauschbaren Kationenstellen ist Natrium, und daher
wird der Zeolith als ein Natrium-X-Zeolith bezeichnet. Je
nach der Reinheit der fiir die Herstellung des Zeoliths ver-
wendeten Reaktionsmititel kOnnen andere als die oben genanne
ten Xationen vorhanden sein, sllerdings als Verunreinigun-
genotDer Y-Zeolith in der hydratisierten oder teilweise
hydratisierten Form karnn &hnlich hinsichtlich der lole Oxide
~wie in Formel 3 dargestellt werden

Formel 3

(0,9 & 0,2)M,,,0 ¢ AL,05 2 wS10, : ¥H,O 4

worin "M" mindesitens ein Kation mit einer Valenz von hSche
stens 3 ist, "n" die Vertigkelt von "M" darstellt, "wh ein
liber etwa 3 bis etwa 6 liegender Wert ist und "y" ein Wert
bis zu 9 je mach der Identitédt von YM¥ und dem Hydratisiew .
rungsgrad des Kristalls ist. Das Molverhdlinis von
SiOZ/A1203 fiir Y-Zeolithen kann daher zwigschen etwa 3 und
etwa 6 liegen. Wie beim X-Zeolith kann das Kation "M* eines
oder mehrere aus einer Reihe von Kationen sein, aber da dex
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Y-Zeolith zuerst hergestellt wird, ist das Kation "M" gleich-
falls gewthnlich vorwiegend Natrium. Dsher wird ein YeZeo-
lith, der vorwiegend Natriumkationen an den austauschbaren
Kationenstellen enthdlt, als ein Natrium-Y-Zeolith bezeich-
net, ' .
Kationen, die austauschbare Kationenstellen in dem Zeolith ‘
einnehmen, konnen durch andere Kationen mit Hilfe von Ionen~
L fauschermethoden, die dem auf dem Gebiet der kristallinen
Alumosilikate arbeitenden Fachmann gut bekannt gind, ausge-
tauscht werden. Solche Methoden werden im allgemeinen so
ausgefiihrt, daB der Zeolith oder ein den Zeolith enthalten-
des Adsorptiomsmittelmaterial mit einer wdBrigen Losung des
loslichen Salzes des Kations oder der Kationen, das (die) men
am Zeolith unterbringen mochte, in Kontakt gebracht wird.
Nachdem der Austausch in dem vorgesehenen Unfang stattgefun~
‘den hat, werden die Siebe aus der wiBrigen Iosung entfernt,
gewaschen und bis auf einen vorgesehenen Wassergehalt ge-
trocknet. Durch derartige Methoden kdnnen die Natriumkatio-
nen und glle Nichi-Natriumkationen, die austauschbare Stel-
len in Form von Verunreinigungen in einem Natrium-X- oder
Natrivm-Y-Zeolith besetzen ktnnen, teilweise oder fast voll-
sténdig durch andere Kationen ersetzt werden. Bs wird bevor-
zugt, dall der in dem erfindungsgemiBen Verfahren verwendete
Zeolith Kationen an austauschbaren Kationenstellen enthilt,
die aus der die Alkalimetalle und die Erdalkalimetalle umfas-
senden Gruppe ausgewdhlt sind, ‘

Normalerweise enthalten bisher bekannte und fiir Trennpro=-
zesse verwendete Adsorptionsmittel Zeolithkristalle und
amorphes Material, Der Zeolith wird im allgemeinen in dem
Adsorptionsmittel in Mengen zwischen etwa 75 Masse~% wnd
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etwa 98 Masse-% auf der Bagis der an fllichtiger Substanz
freien Zusammensetzung vorhaenden sein. Von fliichtiger Sub-
gtanz freie Zusammensetzungen werden -im allgemeinen bhe-
stimmt, nachdem das Adsorptionsmittel zur Austreibung aller
fliichtigen Substanz bei 900 °C kslziniert worden ist, Bei
dem Rest des Adsorptionsmittels wird es sich im allgemeinen
um ein amorphes snorganisches Material wie Siliziumdioxid
oder Gemische von Silizium- '
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dioxid und Aluminiumoxig oder Verbindungen wie Tone handeln, .
wobei dieses Material innig mit den kleinen Partikeln des
Zeolithmaterials vermischt vorhanden sein wird. Dieses
amorphe Material kann ein Nebenprodukt des Zeolith-Her-
stellungsprozesses sein (zum Beispiel durch unbeabsichtigte
unvollstindige Reinigung des Jjeweiligen Zeoliths wihrend
seiner Herstellung) oder ¢s kann zu relativ reinem Zeolith
zugesetzt worden sein, aber in beiden Fdllen ist seine
Ubliche Aufgabe die eines Bindemittels, das die Bildung
oder Agglomerierung der harten, kristallinen Teilchen

- des Zeoliths unterstiitzen soll., Normalerweise wird das

- Adsorptionsmittel in Form von Partikeln vorliegen, zum
'Beispiel als Extrudate, Aggregate, Tabletten, Makrokiigel-
chen der Granulate mit einem vorgesehenen TeilchengrdéBen—
bereich. Das typische Adsorptionsmittel wird einen Teil-
chengrdéBenbereich nit einer HMaschenweite von etwa 16 bis

40 (US-Standard-Maschenwei te) aufweisen. Beispiele fiir in
bisherigen Adsorptionsmitteln eingesetzte Zeolithe, ent-
weder in der urspringlichen Form oder nach Kationenaus—
tausch, sind "Molecular Sieves 13X" (Molekularsiebe 13X)
und "SK-40", Das zuerst genannte Material enthilt
natlrlich X-Zeolith, widhrend das letztere Y-Zeolith
enthélt. Es ist bekannt, daB X- oder Y-Zeolithen den Selek—
tivitatsanforderungen und anderen notwendigen, oben er-
lauterten Anforderungen entsprechen und daher fir den FEin-
satz in Trennprozessen geeignet sind.

Im Gegensatz zu bisher im Fachgebiet bekannten Adsorptions—
mitteln ist in das erfindungsgemiBe Adsorptionsmittel ein
Bindemittelmaterial in Form eines wasserdurchléssigen
organischen Polymers eingemischt, Damit das organische
Polymer in Form eines trockenen Feststoffes wasserdurch-

" léssig ist, weist es in seiner gesamten Masse kleine
‘Hohlraume und Kanidle auf; die das Findringen einer wiBrigen
Losung in das Polymer und somit die Beriihrung mit den
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* durch das.Polymer gebundenen Zeblithteilchen ermdglichen.
BEs wurde festgestellt, daB Cellulosenitrat und/oder Cellu-
loseester wie Celluloseacetat sich besonders fir die Ver-.
wendung in dem erfindungsgemélen Adsorptionsmittel eignen.
Die bevorzugte Konzentration des organischen Polymers in
dem Adsorptionsmittel liegt zwischen etwa 3,0 und etwa
50,0 Masse%. '

Wie einige der bisherigen, oben genannten Adsorptionsmittel
liegt auch das erfindungsgemédBe Adsorptionsmittel in Form
von Partikeln mit einer Teilchengrdle im Bereich der
Maschenweite 16. bis 80 (US~Standard-Maschenweite) vor.

Im Gegensatz zu den bisher bekannten Adsorptionsmitteln
erfordern die erfindungsgemélen Adsorptionsmittel jedoch
keine Kalzinierung, und was am wichtigsten ist, wird mit
ihnen eine erheblich reduzierte Zersetzung und Verun-
reinigung des Produktstromes durch Silizium bei der An-
wendung im erfindungsgemédfen Verfahren erreicht. Durch die
verringerte Zersetzung wird die unerwinschte Erhohung des
Druckabfalls in der mit dem Adsorptionsmittel gefilllten
Kolonne auf ein Minimum reduziert, im Gegensatbtz zu dem
unvermeidlichen hohen Anstieg, der bei den bisgher bekannten
Adsorptionsmitteln auftritt.

Das erfindungsgemife Adsorptionsmittel wird hergestellt,
indem pulverisiertes kristallines Aluminosilikat, phlveri-
siertes wasserldsliches organisches Polymerbindemittel
und ein fliissiges organisches Losungsmittel zur Bildung
eines verformbaren Gemischs miteinander vermischt, das
Gemisch zu einzelnen Gebilden geformt wird, das Losungs—
mittel aus den Gebilden entfernt und die Gebilde zu
Teilchen mit der vorgesehenen GroBe zerkleinert werden.
Das Tormen des formbaren Gemiséhs erfolgt vorzugswelse
durch Strangpressen. Das Aluminosilikat- und Bindemittel-
pulvefikénneﬁ zuerst miteinander vernischt werden und
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dann’ das Lﬁsungsmittel dem Pulvergemisch zugegeben Werden,
oder das Bindemittelpulver kann zundchst in dem Losungs—
mittel geldst und das Aluminosilikatpulver dann zu der Ldsung
zugegeben werden. Bevorzugte fliissige organische Lésungs—
mittel sind p-Dioxan, Methyldthylketon, Aceton, Chlorofornm,
Benzylalkohol, Athylacetat und Xyclohexanon, von denen
jedes mit Formamid vermischt werden kann. Das Losungsmittel
wird aus den Gebilden entweder durch Auswaschen mit Wasser,
worauf Trocknen bei einer nicht iber etwa 100 °¢C liegenden
- Temperatur folgt, oder einfach durch Trocknen bei dieser
Temperatur entfernt. Die Gebilde werden zu Teilchen zer-
brochen, die eine so- glinstige GréBe haben, daB die Partikel
dorch einh Sieb Nr., 16 hindurchgehen und auf einem Sieb

Nr. 80 zurlickgehalten werden. Alle Feinteile, die beim Zer-
kleinern der Teilchen entstehen und nicht auf einem Sieb

~ Nr. 80 zurlickgehalten werden, kbnnen dem Gemisch aus Alu-
minosilikat, Losungsmittel und Bindemittel zugesetzt werden.
Die Teilchen kOnnen weiter behandelt werden, um den Ionen-
austausch zwischen Kationen an austauschbaren Kationen-
stellen am kristallinen Aluminosilikat in den Teilchen und
Kationen, die vorzugsweise aus der Alkalimetalle und Erd-
alkalimetalle umfassenden Gruppe ausgewdhlt wurden, herbei-
zufihren., '

Es wurde gefunden, daB durch einfaches Beschichten eines
durch Ton gebundenen Adsorptionsmittels mit einem organi-
schen Polymer nicht das erfindungsgeméfe verbesserpe Ad~-
sorptionsmittel entsteht. Die vorteilhaften Wirkungen des
_erfindungsgemdBen Adsorptionsmittels sind nur zu reali-
sieren, wenn das- organische Polymer in das Adsorptions-
mittel anstelle des herkommllchen anorganischen Bindemittels
eingemischt wird. .

Das Adsorptlonsmlttel kann in Form eines dichten kompakten
Testbettes verwendet werden, das abwecbselnd mit dem Ein-
satzgemisch und den Desorptlonsmlttelstofien in Berilhrung
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gebracht wird. Bei der einfachsten erfindungsgemifen Aus-
fihrungeform wird das Adsorptionsmittel in Form eines ein-
zelnen statischen Bettes verwendet, und in diesem Fall er-
folgt der Prozel nur helb-kontinuierlich, Bel einer anderen
Ausfiihrungsform kann eine Gruppe von zwel oder mehr stati-
‘schen Betten als Festbett in Verbindung mit entsprechenden
Absperrvorrichtungen eingesetit werden, so daB das Einsatz-
gemisch durch ein oder mehrere Adsofptionsmitﬁelbetten ge-
leitet wird, wghrend die Desorptionsmittelstoffe durch ein
oder mehrere andere Betten in der Gruppe gefiihrt werden
konnen. Das Stromen des Einsatzgemisches und der Desorp-
tionsmittelstoffe kann durch das Desorptionsmittel entwedex
nach oben oder nach unten verlaufen. Jede herkommliche
Apparatur, die beim 7usammenbringen von Fliissigkeit und
Pestetoff im Festbelt benutzt wird, kann h?rangezogen wer-
dene

GegenstrommBewegtbeﬁt& oder simulierte Bewegtbeti-Gegen-
gtrom-Strimungssystene weisen jedoch eine viel groBere
Trenhkapazitat aly Teste Adsorptionsmittelbettsysteme auf
und werden daher Tilr den erfindungsgeméBen Trennprozel
bevorzugt. In den Bewegtbelt- oder simulierten Bewegtbett-
prozessen laufen die Adsorptions~ und Desorptionsvorginge
kontinuierlich ab, so daf die kontinuierliche Produktion
eines Txtrakt- und eines Raffinatstromes und die fortge-
setzte Verwendung von Einsatzn‘und'Desorp%ionsmittelstrémen
erfolgen konnen. Bel einer bevorzugten Ahuefithrungsform dile-
seg Prozesses wird das System herangezogen, das im Pachge~
biet alg simuliefﬁes‘BewegtbeﬁtmGegenstromsysﬁemvbekannt
igt, Die Arbeitsprinzipien und der Arbeitsablauf eines
solchen Strdmungssystems werden in der Us-PS 2 985 589
beschrieben, die hier unter Bezugnahme ecinbezogen ist. Bel
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" einem solchen System wird die Aufwirtsbewegung von in der
Kammer befindlichem Adsorptionsmittel durch die progressive
Bewegung von zshlreichen Fliussgigkeitszugangspunkten in
einer Adsorptionsmittelkammer nach unten simuliert, Nur
vier der Zugangsleitungen sind gleichzeitig aktiv; die Ein-
satzguteinlaufstrome, Desorptionsmitteleinlaufstrom-, Raf-
finatauslaufstrom- und Exiraktauslaufzugangsleitungen.
Gleichlaufend mit dieser simulierten Aufwirtsbewegung des
festen Adsorptionsmittels erfolgt die Bewegung der Plissig-
keit, die das Zwischenkornvolumen des gepackten Adsorptions~
nittelbettes einnimmt, Damit der Gegenstromkontakt aufrechi-
erhalten bleibs, kann ein Fliissigkeitsstrom, der in der
Adsorptionsmittelkammer nach unten flieBSt, mit Hilfe einer
Pumpe geschaffen werden, Da sich ein aktiver Pliissigkeits-
zugangspunkt durch einen Zyklus bewegt, do.h. von der Ober-
seite der Kammer zum Boden, bewegt sich die Kammerkreislauf-
- pumpe durch verschiedene Zonen, die unterschiedliche Durche
satzraten erforderlich machen. Zur Einstellung und Regulie-
rung dieser Durchsatzraten kann ein programmierter Strd-
mungsregler vorgesehen werden.

Die aktiven Fliissigkeitszugangspunkte teilten die Adsorp-
tionsmittelkammer wirksam in einzelne Zonen, von denen jede
- elne andere Funktion hatte., Bei der vorliegenden Ausfiih-
rungsform des erfindungsgemiBen Prozesses miissen im allge-
meinen drei getrennte Funktionszonen vorhanden sein, damit
der ProzeB ablaufen kann, wenn auch in einigen F#llen wahl-
weise eine vierte Zone angewandt werden kann.

Die Adsorptionszone, Zone 1, wird durch das Adsorptionsmit-
tel gebildet, das zwischen dem Einsatzguteinlaufstrom und
dem Raffinatauslaufstrom liegt. In dieser Zone kommt dag
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Einsatzgut mit denm Adsorptionsmittel in Beriihrung, es wird
eine Extraktkomponente adsorbiert und ein Raffinatstrom ab-
gezogen., Da die allgemeine Strdmung durch Zone 1 von dem
Einsatzgutstrom, der in die Zone gelangt, zu dem Raffinate-
strom, der aus der Zoné herausflieBt, erfolgh, wird die
Stromung in dieser Zone als nach unten flleBend angesehen,
wenn sie vom Einsatzguteinlauf- zZu. dem Rafflnatauslaufstrom
vor sich geht.

Unmittelbar stromaufwirts in bezug auf den Flissigkeitsstron
in Zone 1 befindet sich die Reinigungszone, Zone 2. Die

- Reinigungszone wird durch das Adsorptionsmittel zwischen dem
Extraktauslaufstrom und dem Einsatzguteinlavfstrom gebildet.
Die hauptstchlich in Zone 2 stattfindenden Vorgiinge sind die
Verdrdngung von jeglichem Raffinatmaterial, das durch die
Wenderung von Adsorptionsmittel in diese Zone in Zone 2 gew
tragen wurde, eus dem nicht-selektiven Zwischenkornvolumen
des Adsorptionsmitiels und die Desorption von allem Raffi-
natmaterial, das innerhalb des selektiven Porenvolumens des
Adsorptionsmittel adsorbiert wurde oder das auf den Ober-
fléchen der Adsorptionsmittelpartikel adsorbiert wurde. Die
Reinigung erfolgt dadurch, daB ein Teil des Zone 3 verlag-
senden Bxtraktstrommaterials an der stromsufgelegenen Grenze
der Zone 2 in Zone 2 geleitet wird, und zwar der Exiraki-
auslavfstrom, vm eine Verdringung des Raffinatmaterials her-
beizufilhren, Das FlieBen von HMaterial in Zone 2 erfolgt in
Stromabwirts-Richtung von dem EycraktauglaufSurom zum Eine.
satzgu501nlauf9%romc

Unmittelbar stromaufwirts von Zone 2 im Verhiltnis zu der
in Zomne 2 flieﬁenden Fliussigkeit befindet sich die Desorpe
“tiongzone oder Zone 3 Die DQuOthlOﬁ%ZOHG wird durch das
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gwischen dem Desorptionsmitteleinlauf- und dem Extraktaus-
laufstrom befindliche Adsorpfionsmittel gebildet, Die Auf-
gabe der Desorpiionszone besteht darin, einem Desorptions-
mittelmaterial, das in diese Zone gelangt, die Moglichkelt
zu schaffen, die Extraktkomponente, die auf dem Adsorptions-
mittel wihrend eines vorausgehenden Kontaktes mit dem Ein-
satzgut in Zone 1 in einem frilheren Ablaufzyklus adsorbigrt
wurde, zu verdrdngen. Die Strimung der Fliissigkeit in Zone 3
~erfolgt im wesentlichen in der gleichen Richtung wie in den
Zonen 1 und 2. ‘

In einigen Fiéllen kann eine wahlweise Pufferzone 4 vorhanden
sein., Wenn sie vorgesehen wird, befindet sich diese Zone,
die durch das Adsorptionsmittel zwischen dem Raffinataus-
laufstrom und dem Desorptionsmitteleinlaufstrom geblldet
wird, unmittelbar stromaufwdrts in bezug auf den zu Zone 3
- gehenden Flissigkeitsstrom. Zone 4 hiatte die Aufgabe, die
bei dem Desorptionsschritt eingesetzte Menge des Desorptions-
mittels zu erhalten, da ein Teil des aus Zone 1 entfernten
Raffinatstromes in Zone 4 geleitet werden kann, um in dieser
7one vorhandenes Desorptionsmittelmaterial aus dieser Zone
heraus in die Desorptionszone zu verdrangen. Zone 4 wird
gusreichend Adsorpiionsmittel enthalten, so daB das in dem
ous Zome 1 und in Zone 4 flieBende Raffinatstrom vorhandene
Raffinatmaterial daran gehindert wird, in Zone 3 zu flieflen
und dabei den aus Zone 3 entfernten Extraktstrom zu verun-—
reinigen, In den F&llen, in denen die vierte Zone nicht
angewandt wird, muB der aus Zone 1 zu Zone 4 flieBende Raf-
Pinatetrom sorgfaltig liberwacht werden, damit der direkt
von Zone 1 zu Zone 3 flieBSende Strom gestoppt werden kann,
wenn éine erhebliche Menge Raffinatmaterial in dem von
7one 1 zu Zone 3 gehenden Raffinatstrom vorhanden ist, 80
a8 der Extraktauslaufstrom nicht verunreinigt wird,



59 1270 ' - 28 - 27.11.81
) 57 701 18

Eine zyklische Fortbewegung des Einlauf~ und Auslaufstromes
durch das Pestbett des Adsorptionsmittels kann dadurch er-
zielt werden, daB ein Verteilerrohrsystem eingesetzt wird,
in dem die Ventile in dem Verteiler aufeinanderfolgende be-
tdtigt werden, um die Wanderung des Einlauf- und Auslaufstro-
mes herbeizufiihren, wodurch ein FlieBen von Fliissigkelt im
Gegenstrom in bezug auf dag feste Adsorpiionsmiftel ermog-
licht wird, Bel einer anderen Arbeitsweise, die zum Gegen-
gtromflieBen von festem Adsorpiionsmitiel im Verhdltnis zur
Flusulgkelt fithrt, wird ein rotierendes Tellerventil einge-
setzt, bel dem die Einlauf- und Auslaufstrome mit dem Ventil
verbunden sind und die Ieitungen durch die die Einsatzgut-
einlavf-, BExtraktauslauf-, Desorptionsmitteleinlauf- und
Raffinatauslaufstrime gehen, in der gleichen Richiung durch
dag Adsorptionsmittelbett verlaufen. Sowohl die Anordnung
des Verteilers als auch des Tellerventils sjind im Fachgebiet
bekannts. Tellerventile, die fiir diesen Arbeitsgang einge-
setzt werden kimnen, sind speziell in den US~PS 3 040 777
wnd 3 422 848 zu finden., In den beiden genannten Patent-
schriften wird ein rotierendes Verbindungsventil beschrie-
ben, in dem die entsprechende Vorwdrisbewegung der verschie--
denen Binlauf-~ und Auvslaufstrome von festen Quellen ohne
Schwierigkeiten erfolgen kann.

In VLelen Pgllen wird eine Arbeitszone eine viel grofiere
Menve Adsorptionsmittel enuhalten alﬁ einige andere Arbeits-
zonen, Beispielsweise kann bel 01n1gen Arbeltsvorgéngen die
Pufferzone eine geringfilgige Menge Adsorptionsmittel im
Verhgltnis zu dem Adsorptionsmittel enthelten, das fir die
Adsorptions~ und Reinigungszone gebraucht wird. Man wird
auch fééﬁstelien, daB in Fdllen, in denen Desorptilonsmittel
verwendet Wird,'das leicht Extraktmaterial von dem Adsorp-
tionsmittel adsorbieren kann, eine relativ kleine lMenge
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Adsorptionsmittel in einer Desorptionszone im Vergleich zu
dem in der Pufferzone oder der Adsorptionszone oder der Rei-
nigungszone oder in ihnen allen gebraucht wird., Da das Ad-
sorptionsmittel nicht nur in einer einzigen Kolonne vorhan-
den sein muB, liegt die Anwendung mehrerer Kammern oder
einer Gruppe von Kolonnen im Rahmen der Exrfindung,

Die Einlauf- und Auslaufstrome missen nicht alle gleichzei-
tig zur Anwendung kommen, und tatsichlich kénnen in vielen
Féllen einige der Strime abgeschaltet werden, wdhrend andere-
einen Einlauf oder Auslauf von Material darstellen, Die zur
Durchfiihrung des erfindungsgemifBien Prozesses eingesetzte
Apparatur kamn ebenfalls eine Reihe einzelner Betten umfas-
sen, die durch Verbindungsleitungen_verbunden sind, auf
denen Einlauf- oder Auslaufhihne untergebracht sind, zu
denen die verschiedenen Einlauf- oder Auslavfstrime gefithrt
‘und abwechselnd und periodisch zur Gewdhrleistung eines kon-
tinuierlichen Betriebes umgeschaltet werden kinnen, In
einigen Fdllen konnen die Verbindungsleitungen mit Umschalt-
héhnen verbunden sein, die bei normalem Arbeitsablauf nicht
als Rohrleitung dienen, durch die Material in den Prozes
oder aus diesem herausflieBen kann,

Es ist vorgesehen, daB zumindest ein Teil des Extraktaus-
laufstromes in eine Trenneinrichtung gefiihrt wird, in der
zunindest ein Teil des Desorptionsmittelmaterials zur BErzeu-
gung eines Extraktproduktes abgetrennt werden kann, das eine
geringere Konzentration an Desorpfionsmittelmaterial auf-
weist, Vorzugsweise wird, ist aber fiir die Durchfithrung des
Verfahrens nichi erforderlich, wenigstens ein Teil des Raf-
finatauslaufstromes ebenfalls zu einer Trenneinrichiung

- gefithrt, in der mindestens ein Teil des Desorptionsmittel
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materials zur Erzeugung eines Desbrptionsmittelstromes, der
in dem ProzeB wieder verwendet werden kann, und eines Raffi-
natproduktes, das Desorptionsmittelmaterial in geringerer |
Konzentration enthélt, abgetrennt werden kann. Die Trennein-
richtung wird praktisch eine Fraktionierkolonne oder ein
Verdampfer sein, deren Ausfilhrungsform und Arbeitsweise

~auf dem Gebiet der Tremmung allgemein bekannt sind.

' Es wird auf die US-PS 2 985 589 von D, B. Broughton und
einen Artikel mit dem Titel "Continuous Adsorptive
Processing — A New Separation Technique" (Kontinuierliche
Adsorptionsdurchfithrung - Eine neue Trenntechnik) von

D. Be Broughtdn, vorgelegt auf der 34. Jahrestagung der
Society of Chemical Engineers, in Tokio, Japan, em

2. April 1969, zur weiteren Erléuterung des FlieBschemas
sm simulierten Bewegtbett-Gegenstromprozel verwiesen.

Zur Priifung verschiedener Adsorptionsmittel mit einem be-
st