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(57) Abstract: The invention relates to a device and to a method for catalytically converting chemical substances in the presence of
pulverous catalysts in a trickle-bed reactor at dwell times in the range of 0.1-10 seconds, the device comprising at least one trickle-bed
reactor (2), the inlet side of which is operatively connected to at least one catalyst storage container (1) and to at least one reactant feed
and the outlet side of which is operatively connected to at least one separator (3). The at least one separator (3) has at least one outlet
line for leading away a product flow. The device is characterized in that the outlet line arranged on the separator (3) for leading away
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the product flow has a continuous valve, which is connected to a pressure-measuring sensor by means of a controller, the continuous
valve and the pressure-measuring sensor forming a pressure control circuit together with a controller. The examinations performed by
means of the device according to the invention and by means of the method according to the invention have higher accuracy than the
devices and methods known in the prior art.

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung bezieht sich sowohl auf eine Vorrichtung als auch auf ein Verfahren zur katalytischen Umset-
zung von chemischen Stoffen in Gegenwart pulverférmiger Katalysatoren in einem Rieselbettreaktor bei Verweilzeiten im Bereich von
0,1 -10 Sekunden, wobei die Vorrichtung zu- mindest einen Rieselbettreaktor (2) umfasst, dessen Eingangsseite mit zumindest einem
Katalysatorvorlagebehilter (1) sowie zumindest einer Eduktzufuhr in Wirkverbindung steht und dessen Ausgangsseite mit zumindest
einem Separator (3) in Wirkverbindung steht. Derzumindest eine Separator (3) weist zumindest eine Ausgangsleitung zur Ableitung von
Produktstrom auf,wobei die Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, dass die an dem Separator (3) angeordnete Ausgangsleitung zur
Produktstromableitung ein kontinuierlich wirkendes Ventil aufweist,welches iiber einen Regler mit einem Druckmesssensor verbunden
ist, wobei das kontinuierlich wirkende Ventil und der Druckmesssensor mit einem Regler einen Druckregelkreis bilden.Die mittels der
erfindungsgeméfien Vorrichtung und dem erfindungsgemifBen Verfahren durchgefiihrten Untersuchungen weisen eine héhere Genau-
igkeit auf als die im Stand der Technik bekannten Vorrichtungen und Verfahren.
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Vorrichtung und Verfahren zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen bei Verweilzei-
ten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden

Beschreibung

Die Erfindung betrifft den Bereich der Katalysatorforschung und Katalysatorteststande im Labor-
bereich, in welchem flissige oder auch gasformige Edukte mit pulverférmigen Feststoffkatalysato-
ren bei kurzen Kontaktzeiten zur Reaktion gebracht werden. Kurze Kontaktzeiten bedeutet, dass
die Verweilzeit des Katalysators oder der Edukte respektive Produkte im Reaktor im Bereich von
0,1 bis 10 Sekunden liegt. Die Verbesserung der bestehenden Labormethoden ist von grofder wirt-
schaftlicher und technischer Bedeutung, da die Untersuchungen mittels der Labormethoden
schneller und kostenglnstiger durchflhrbar sind als die Untersuchungen mittels Pilotanlagen. Auf
der Basis der erfindungsgemafien Vorrichtung und des erfindungsgemafRen Verfahrens ist es
moglich, das Prozessfenster von grofitechnischen FlieRbett-Reaktoren (d.h. Riser- oder Downer-
Reaktoren) in einer verbesserten Art und Weise zu simulieren. Der Einsatz der Erfindung ermég-
licht es, bei der Entwicklung von neuen Katalysatoren und bei der Optimierung von Verfahren Zeit
und Kosten zu sparen, die ansonsten fur den Betrieb von groferen Pilotanlagen aufgewendet
werden mussen.

Insbesondere bezieht sich die vorliegende Erfindung auf die Simulation des FCC-Prozesses, der
groftechnisch in Riser-Reaktoren durchgefuhrt wird. Die mittleren grof3technischen Anlagen sind
mit einer Katalysatormenge von 100 - 200 Tonnen bestlickt. Eine gute Abbildung beziehungs-
weise Simulation des groftechnischen FCC-Prozesses lasst sich mit Pilotanlagen erzielen, die
mit Riser-Reaktoren ausgestattet sind und mit Katalysatormengen von circa zwei bis zehn Kilo-
gramm oder mehr betrieben werden. Die Pilotanlagentests zeigen bezlglich der katalytischen
Umsetzungen eine gute Ubereinstimmung im Vergleich zu den groftechnisch betriebenen Anla-
gen, sind jedoch aufwendiger im Betrieb als Laborvorrichtungen, die mit Katalysatormengen im
Bereich von 1 — 50 Gramm betrieben werden kdnnen. Zur Abbildung der grof3technischen Anlage
sollte ein Verfahren im Labormalfistab mit moglichst geringen Mengen an Katalysator durchfuhr-
bar sein. Gleichzeitig sollten bei dem Laborverfahren die technischen Betriebsparameter mit mdg-
lichst hoher Genauigkeit den technischen Betriebsparametern der grofitechnischen Anlage Uber-
einstimmen. Zu den technischen Betriebsparametern zéhlen beispielsweise Temperatur, Kontakt-
zeit, WHSV (d.h. die Weight Hourly Space Velocity), Katalysator-zu-Feed-Verhaltnis und der
Druck.

Die im grof3technischen Malstab eingesetzten FCC-Anlagen haben Riser-Reaktoren mit einer
Lange von 20 — 40 Meter. Die mittleren Strdmungsgeschwindigkeiten, die am Ausgang des grol3-
technischen Riser-Reaktors vorliegenden, liegen bei 10 - 20 Meter pro Sekunde. In Bezug auf die
Laborreaktoren ist zu sagen, dass diese nur eine Lange im Bereich von 0,5 — 3 Meter aufweisen.
Um beim Betrieb des Laborreaktors eine Kontaktzeit einzustellen, die der Kontaktzeit in der FCC-
Anlage vergleichbar ist, muss die Strémungsgeschwindigkeit des Katalysators innerhalb des La-



10

15

20

25

30

35

40

WO 2019/020655 PCT/EP2018/070090
2
borreaktors viel niedriger sein als die Strémungsgeschwindigkeit des Katalysators in der FCC-An-
lage. Die Stromungsgeschwindigkeit des Katalysators in der Laborapparatur liegt im Bereich von
0,5 bis 1 Meter pro Sekunde und betragt somit nur 1/20 der Stromungsgeschwindigkeit, die in den
Riser-Reaktoren von FCC-Anlagen auftritt, die gro3technisch betrieben werden.

Im Stand der Technik sind unterschiedliche Vorrichtungen und Verfahren bekannt, die zur Kra-
ckung von Olen und der damit verbundenen Untersuchung von FCC-Katalysatoren eingesetzt
werden. Bei den Verfahren ist zwischen denjenigen Verfahren zu differenzieren, die auf der Tes-
tung der Katalysatoren in Festbettschittungen basieren, und denjenigen Verfahren, die auf der
Testung der Katalysatoren in fluidisierten Betten basieren. Ausfihrungen zur Untersuchung von
Katalysatoren in Festbetten sind in der ASTM-Methode Nr. ASTM D-3907 aus dem Jahr 1987 zu
finden. Darlber hinaus lasst sich die Testung in fluidisierten Betten in die Gruppen unterteilen, bei
denen die Katalysatoren in statisch fluidisierten Betten und bei denen die Katalysatoren in dyna-
misch fluidisierten Betten getestet werden. Als Beispiel flr die Untersuchung von FCC-Katalysato-
ren in statisch fluidisierten Katalysatorbetten ist die Katalysatortestungsapparatur zu nennen, die
von John Kayser in der US 6,069,012 beschrieben wird. Prominente Beispiele flr die Testung von
Katalysatoren in dynamisch fluidisierten Betten sind die Testung in Riser-Reaktoren (Steigrohr-
Reaktoren) und die Testung in Downer-Reaktoren (Rieselbett-Reaktoren geman der Beschrei-
bung des US-Patents US 7,378,059 B1). Dartber hinaus gibt es auch andere Reaktortypen, bei
denen die Katalysatoren in zirkulierenden Reaktorbetten untersucht werden.

Weiterhin ist anzumerken, dass im Stand der Technik unterschiedliche Vorrichtungen zur Testung
von Feststoffkatalysatoren im Labor- und Pilotmafistab bekannt sind. Eine Vielzahl dieser Vorrich-
tungen bezieht sich auf die Testung der Katalysatoren in einer statischen Anordnung, bei denen
die Katalysatoren zur Untersuchung in der Form von Pulvern oder Extrudaten in Festbettpackun-
gen in einem oder mehreren Reaktionsraumen angeordnet werden. Beispielsweise wird in der
WO 2012/052149 A2 eine Vorrichtung und ein Verfahren zur Untersuchung von Katalysatoren mit
variabler Prozessdruckeinstellung beschrieben, bei der die Feststoffkatalysatoren in einem Reak-
tionsraum angeordnet sind. Die reaktionsraumausgangsseitige Leistung steht mit einer Hauptlei-
tung (411) und eine Nebenleitung (311) in Wirkverbindung. Die Hauptleitung (411) steht mit einem
Regelventil (61) und einer Abgasleitung (62) in Wirkverbindung und die Nebenleitung (311) steht
mit einem Restriktorelement (331) und einer Analyseneinheit (34) in Wirkverbindung.

Die US 2003/0040116 A1 von Avelino Corma et al. beschreibt eine automatische Vorrichtung und
ein Verfahren zur Testung von Katalysatoren, die einen Reaktionsblock (5) umfassen, der einen
Satz mit Reaktionskammern (4) umfasst. Die Innenraume der Reaktionskammern sind zur Auf-
nahme von Katalysatoren (4) geeignet. Die Katalysatoren werden in Festbettpackungen unter-
sucht. Die Zufuhrungsfluide werden unter kontrollierten Bedingungen zu den Reaktionskammern
gefuhrt. Die Reaktionskammern weisen Ableitungen auf, die mit einer Fluiddurchfuhrung versehen
sind, die wiederum mit Mitteln zur Analyse (8) verbunden sind.

Die US 2010/0187158 A1 von UOP beschreibt eine Vorrichtung und ein Verfahren zur Krackung
von schweren Kohlenwasserstoffen im fluidisierten Zustand im Reaktor einer FCC-Anlage. Bei der
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Krackung, die in einem Riser-Reaktor erfolgt, wird ein Strom aus gekracktem Produkt und Deakti-
viertem-Katalysator erzeugt. Um den Deaktivierten-Katalysator von dem gekrackten Produktstrom
abzutrennen, wird der Strom zunéachst Uber eine Hauptbaugruppe zur Abtrennung und anschlie-
Rend Uber eine nachgeschaltete Baugruppe geleitet. Bei der nachgeschalteten Baugruppe wird
der Strom aus gekracktem Produkt und Deaktiviertem-Katalysator durch eine Durchfihrung zu ei-
ner Multi-Zyklon-Abtrennvorrichtung geleitet. Die Multi-Zyklon-Abtrennvorrichtung umfasst viele
Zyklone, die sich durch eine Rohrschicht erstrecken. In der US 2010/0187158 A1 werden eine An-
ordnung und ein Verfahren beschrieben, mit denen FCC-Anlagen gegenulber denjenigen FCC-
Anlagen, die aus dem Stand der Technik bekannt sind, verbessert werden. Die Verbesserung
fuhrt dazu, dass die FCC-Anlagen mit einem geringeren Inventar an Katalysatormaterial betrieben
werden kénnen. Gemal des neuen Designs, das in der US 2010/0187158 A1 beschrieben wird,
kann das Katalysatorinventar in FCC-Anlagen um 10 bis 20% reduziert werden. Somit liefert die
US 2010/0187158 A1 einen Beitrag zur Verbesserung von kommerziellen FCC-Anlagen.

Die PCT-Anmeldung WO 01/70906 A1 von Ho-jun Kwak beschreibt ein mehrstufiges Verfahren
zur Herstellung von Benzin, Kerosin und Dieseldl aus Plastikmull. Das Verfahren erfolgt in einem
kontinuierlichen Betrieb und im Produktionsmalfistab. Der Hauptteil der Reaktion erfolgt im kataly-
tischen Kracker, wobei das Reaktionsgut Uber einen Rohr zum katalytischen Kracker transportiert
wird. Somit handelt es sich sich um eine spezifische Vorrichtung, die flr einen speziellen Zweck
vorgesehen ist. Bei dem Verfahren wird Plastikmull zunachst geschreddert und in Form von einer
Schmelze einer ersten katalytischen Reaktion unterzogen, bei der die Schmelze mit einem nickel-
haltigen Katalysator oder einem Katalysator, der eine Nickellegierung enthalt, um eine Dehydro-
genierung und Zersetzung vorzunehmen. Die resultierende Schmelze wird zur Krackung einer
zweiten katalytischen Stufe unterzogen, um dabei auch benzinhaltigen Fraktionen in mehreren
Fraktionen herzustellen. Anschlieen erfolgt eine Fraktionierung des gekrackten Materials, in eine
benzinhaltige, eine kerosinhaltige und eine Dieselfraktion.

Das Gebiet der vorliegenden Erfindung betrifft die Testung von Katalysatoren in dynamisch fluidi-
sierten Katalysatorbetten, um die Kontaktzeiten zwischen dem Katalysator und dem Feed dem
groftechnischen Verfahren moglichst ahnlich zu gestalten. Ein Vorteil bei der Testung in dyna-
misch fluidisierten Katalysatorbetten gegeniber der Testung in Festbetten ist dadurch gegeben,
dass das Ol im Eingangsbereich des Reaktors stets mit frischem Katalysator in Kontakt gebracht
werden kann. Innerhalb des Festbettreaktors ist die Katalysatoroberflache nach einer Startzeit
von einigen wenigen Sekunden mit Koks belegt und daher desaktiviert. Das nach der Startzeit in
den Festbettreaktor eingefiihrte Ol wird mit einem Katalysator kontaktiert, dessen Oberflache mit
Koks belegt ist.

In der US 7,378,059 B1 beschreiben Corma et al. eine Vorrichtung, die einen Rieselbettreaktor
umfasst. Mittels der Vorrichtung lassen sich Experimente durchflihren, bei denen kurze Kontakt-
zeiten zwischen Feed und Katalysator realisiert werden. Die in der US 7,378,059 B1 offenbarte
Vorrichtung eignet sich zur Untersuchung von schnell deaktivierenden Katalysatoren. Der Kataly-
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sator befindet sich in einem temperierten Vorlagegefal}, das an den Eingang des Rieselbettreak-
tors angeschlossen ist. In der US 7,378,059 B1 wird der Begriff Rieselbettreaktor als down trans-
ported flow reactor und in der deutschen Ubersetzung - d.h. der DE 60 210 665 T2 - als ein ab-
warts transportierender Strémungsreaktor bezeichnet. Gleichzeitig ist auch eine Feedzufihrung
an den Reaktoreingang angeschlossen. Bei der Durchflihrung des Verfahrens werden der erhitzte
Katalysator und der Feed in Gegenwart eines Tragergases in den Eingangsbereich des Reaktors
eingefuhrt und anschlieend stromabwarts nach unten durch den Reaktionsraum zum Reaktor-
ausgang geleitet. Der Ausgang des Reaktors ist an einen Katalysatorabscheider angeschlossen
und der durch den Reaktor geleitete Katalysator wird von vom Ausgang des Reaktors in den Ka-
talysatorabscheider Uberfiihrt. In dem Katalysatorabscheider wird der Katalysator im fluidisierten
Zustand gehalten, wobei die Fluidisierung durch die Zufuhr von einem Inertgas (beispielsweise
Stickstoff) erfolgt, dass durch einen pordésen Zwischenboden in den Innenraum des Katalysator-
abscheiders eingefiihrt wird. Der Katalysatorabscheider ist an eine Ausgangsleitung angeschlos-
sen, die eine Ableitung der Produkte beziehungsweise des Gemisches aus Produkten, Tragergas
und Spulgas sowie der flichtigen Feedkomponenten ermdglicht. Die aus dem Katalysatorabschei-
der austretenden Produktfluide werden zundchst zum FlUssigkeitsabscheider und weiter zu einem
Gassammelbehalter gefiuhrt. Zur Auswertung des Versuchs werden die im FlUssigkeitsabscheider
und die im Gasabscheider aufgenommenen Produkte quantitativ bestimmt. Dartber hinaus wird
der Restgehalt an Koks auf dem Katalysator bestimmt, der noch nach dem Austreiben der fllchti-
gen Produktkomponenten auf der Katalysatoroberflaiche haften geblieben sind.

Eine der erfindungsgemafiien Aufgaben ist es, eine Vorrichtung und ein Verfahren bereitzustellen,
mit dem die Untersuchung von FCC-Katalysatoren im Labor verbessert wird. Eine Anforderung ist
es auch, dass sich die Vorrichtung und das Verfahren flr Durchfihrung von Untersuchungen bei
kurzen Kontaktzeiten geeignet sein sollten. Die fur die Durchfihrung des Verfahrens verwendete
Vorrichtung sollte die Dimension von bisher eingesetzten Vorrichtungen und Verfahren nicht we-
sentlich Uberschreiten. DarUber hinaus sollte ein vielseitiges Testverfahren bereitgestellt werden,
dass in unterschiedlichen Bereichen der technischen Katalysatorforschung zum Einsatz gebracht
werden kann.

Die vorliegend genannten Aufgaben konnten dadurch geldst werden, dass eine Vorrichtung zur
katalytischen Umsetzungen von chemischen Stoffen in Gegenwart pulverformigen Katalysatoren
in einem Rieselbettreaktor bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden bereitgestellt wird,
wobei die Vorrichtung zumindest einen Rieselbettreaktor (2) umfasst, dessen Eingangsseite mit
zumindest einem Katalysatorvorlagebehalter (1) sowie zumindest einer Eduktzufuhr in Wirkverbin-
dung steht und dessen Ausgangsseite mit zumindest einem Separator (3) in Wirkverbindung
steht; der zumindest eine Separator (3) weist zumindest eine Ausgangsleitung zur Ableitung von
Produktstrom auf, wobei die Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, dass die an dem Separator
(3) angeordnete Ausgangsleitung zur Produktstromableitung ein kontinuierlich wirkendes Ventil
aufweist, welches Uber einen Regler mit einem Druckmesssensoren verbunden ist, wobei das
kontinuierlich wirkende Ventil und der Druckmesssensor mit einem Regler einen Druckregelkreis
bildet.
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In einer bevorzugen Ausfihrungsform ist die erfindungsgemafie Vorrichtung dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Katalysatorvorlagebehalter (1) und der Separator (3) eine Wirkverbindung auf-
weisen, die mit einem Differenzdruckregler (6) ausgestattet ist, der ein kontinuierlich wirkendes
Ventil ansteuert, wobei die Ausgangsseite des Ventils entweder eine Verbindungsleitung zum Se-
parator (3) oder eine Abluftleitung (19) aufweist; im Fall, dass die Ausgangsseite des Ventils eine
Abluftleitung (19) aufweist, so ist der Separator (3) mit einer Gaszufuhr (18) ausgestattet und der
Teil der Wirkverbindung von dem Differenzdruckregler (6) und dem Separator (3) ist an den
Druckmesssensor des Differenzdruckreglers (6) angeschlossen.

Der Differenzdruckregler (6) ermdglicht es, dass ein definiertes Druckgefalle zwischen dem Kata-
lysatorvorlagegefald (1) und dem Rieselbettreaktor (2) besteht. In dieser bevorzugten Ausfih-
rungsform dient das Druckgefélle als Triebkraft, um den Katalysator aus dem Katalysatorvorlage-
gefal® (1) in den Rieselbettreaktor (2) zu Gberfuhren. Der Druckregelkreis umfasst ein kontinuier-
lich wirkendes Ventil mit einem Eingang und einem Ausgang, wobei der Eingang mit dem Kataly-
satorvorlagebehalter (1) in Wirkverbindung steht und der Ausgang mit dem Separator (3) oder
dessen Gaszufuhr (18). In einer alternativen Ausgestaltungsform der Vorrichtung ist es moglich,
dass der Ausgang des kontinuierlich wirkenden Ventils des Differenzdruckreglers (6) mit einer Ab-
luftleitung (19) in Wirkverbindung steht. Diese Ausgestaltungsform wird in der Figur 2.d gezeigt.
Das kontinuierlich wirkende Ventil wird von einem Differenzdruckregler (6) angesteuert, wobei der
Differenzdruckregler (6) seine Istwerte aus dem Innenbereich des Katalysatorvorlagegefalies (1)
und aus einem Bereich bezieht, der in direkter Verbindung mit dem Rieselbettreaktor (2) steht.

In der Ausgangsleitung, die den Separator (3) mit dem Gassammelbehalter (4) verbindet, befindet
sich ein Druckregler (7), dessen kontinuierlich wirkendes Ventil von einem Regler angesteuert
wird. Vorzugsweise wird der Istwert des Regelkreises aus der Leitung zwischen dem Separator
(3) und dem kontinuierlich wirkenden Ventil bezogen.

Gemal} den Darstellungen, die in Figur 1 und Figur 2.a gezeigt sind, ist die Druckregelung jeweils
als Hauptstromregelung ausgestaltet.

In einer anderen Ausflhrung kann die Vorrichtung mit einer Nebenstromregelung ausgestaltet
sein, wobei das druckregelnde Element der Nebenstromregelung in der Figur 2.b gezeigt ist. In
derjenigen Ausfihrungsform der Vorrichtung, die mit Nebenstromregelung ausgestaltet ist, wéare
bei der in Figur 2.a dargestellten Vorrichtung an Stelle des Druckreglers (7) das in der Figur 2.b
gezeigte Bauelement angeordnet. Bezliglich der Nebenstromdruckregelung ist festzustellen, dass
die Istwerte fUr die Regelung in analoger Weise bezogen werden kdnnen, wie dies flr die Haupt-
stromregelung erfolgt.

Der Begriff Regelkreis umfasst auch Uberstrémventil oder Membraniberstrémventil.

Weiter bevorzugt ist es, dass die erfindungsgemafe Vorrichtung Mittel zur Temperierung der ein-
zelnen Vorrichtungselemente aufweist, mit denen zumindest die Vorrichtungselemente aus der
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Gruppe Katalysatorvorlagebehalter (1), Rieselbettreaktor (2) und Separator (3) unabhangig be-
heizbar sind. Dariiber hinaus ist es bevorzugt, dass die Beheizungsvorrichtung des Rieselbettre-
aktors (2) mit mehreren Heizzonen ausgestattet ist und diese Heizzonen separat beheizt und tem-
periert werden kénnen.

Bevorzugt ist auch, dass die Uberfiihrung des Katalysators vom Katalysatorvorlagenbehélter (1)
in den Rieselbettreaktor (2) so durchgefuhrt wird, wie dies im US-Patent US 7,378,059 B2 be-
schrieben wird. Das untere Ende des Katalysatorvorlagenbehalters (1) ist trichterformig ausgestal-
tet. Das Ende des Trichters ist mit einer Auslassleitung verbunden, die nur einen geringen Durch-
messer aufweist. Beispielsweise ist der Durchmesser der Auslassleitung < 2 mm. Die Auslasslei-
tung ist mit einer Gasleitungszufuhr (17) verbunden. Die permanente Zufuhr von Gas dient dazu,
den Katalysator in der Auslassleitung im fluidisierten Zustand zu halten und so Verstopfungen zu
vermeiden. Vom Verbindungspunkt der Auslassleitung und der Gasleitungszufuhr (17) fuhrt eine
gemeinsame Leitung zum Eingang des Rieselbettreaktors (2). In der gemeinsamen Leitung ist
das Ventil (10) angeordnet. Vorzugsweise handelt es sich bei dem Ventil (10) um ein Hochtempe-
raturventil. Durch die Betatigung des Ventils (10) kann die Katalysatorzufihrung in den Rieselbett-
reaktor (2) gestartet und beendet werden. Der Durchmesser der Auslassleitung hat einen Einfluss
auf die Dosierrate an Katalysator. Weitere Parameter, durch die die Katalysatordosierrate beein-
flusst wird, sind durch die Hohe des Differenzdrucks, durch die Gasstromungsgeschwindigkeit
und durch die Katalysatorbeschaffenheit gegeben.

Es sind jedoch auch weitere Ausgestaltungen der Vorrichtung denkbar, die einen kontrollierten
Transfer von Katalysator aus dem Katalysatorvorlagenbehalter (1) in den Rieselbettreaktor (2)
aufweisen. Beispielsweise eine Forderschnecke, die Katalysatorpulver in kontrollierter Weise aus
dem Katalysatorvorlagenbehalter (1) in den Rieselbettreaktor (2) beférdert. Von Bedeutung ist,
dass der Katalysatorvorlagenbehalter (1) mit einer ausreichenden Menge an Katalysator befUllt
wird, so dass der Behalter wahrend der Durchfiihrung des erfindungsgemafien Verfahrens nicht
vollig entleert wird. In einer bevorzugten Ausfihrungsform der Vorrichtung ist der Katalysatorvor-
lagenbehalter (1) mit einer Vibrationsvorrichtung verbunden, die es ermdglicht, dass das Kataly-
satorpulver innerhalb des Katalysatorvorlagenbehalter (1) eine ebene Flache bildet. In Abwesen-
heit der Vibrationsvorrichtung sind Stérungen nicht ausgeschlossen, die daraus resultieren, dass
das Katalysatorpulver aus dem Mittelbereich des Trichters schneller abfliel3t und dadurch zu einer
kegelférmigen Mulde in der Pulverschittung fuhrt. Die Mulde in der Pulverschittung kann zu ei-
nem unkontrollierten Gasdurchbruch fuhren, der eine gleichmaRige Katalysatordosierung verhin-
dert.

Einzelne Elemente der Vorrichtung kénnen mit Uberdruckventilen ausgestattet sein. Falls inner-
halb der Vorrichtung ein Uberdruck auftritt, so kann durch die Uberdruckventile eine Schadigung
der Vorrichtung verhindert werden. In einer bevorzugten Ausfihrungsform sind der Katalysator-
vorlagenbehalter (1) und der Separator (3) mit einem Uberdruckventil versehen.
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In einer bevorzugten Ausfihrungsform weist das kontinuierlich wirkende Ventil im Druckregler (7)
eine Wirkverbindung zu einem Druckmesssensor auf, wobei diese Wirkverbindung (21) zum Ein-
gangsbereich des Rieselbettreaktors (2), zum Ausgangsbereich des Rieselbettreaktors (2) oder
zur Ausgangsleitung zur Produktstromableitung flihrt. Weiterhin ist es bevorzugt, dass das konti-
nuierlich wirkende Ventil im Druckregler (7) mit der Ausgangsleitung zur Produktstromableitung in
Wirkverbindung steht, weiter vorzugsweise ist das kontinuierliche wirkende Ventil Bestandteil von
Druckregler (7).

Zusammenfassend ist zu sagen, dass das kontinuierlich wirkende Ventil, das in der Ausgangslei-
tung angeordnet ist, Uber einen Regler mit einem Druckmesssensor verbunden sein muss, um ei-
nen Regler zu bilden. Bezlglich der Verbindung mit Druckmesssensoren sind in der Figur 2.a un-
terschiedliche Ausfihrungsformen dargestellt. Bei der Wirkverbindung (2) wird der Druck-Istwert
aus dem Bereich der Gaszufuhr (18) zum Separator bezogen. Bei der Wirkverbindung (21) wird
der Druck-Istwert aus dem Bereich des Reaktoreingangs bezogen. Bei der Wirkverbindung (22)
wird der Druck-Istwert aus dem Bereich der Ausgangsleitung bezogen, die dem Separator nach-
geschaltet ist. Es sind auch Ausfuhrungsformen madglich, die von der Darstellung in Figur 2.a ab-
weichen. Beispielsweise kann eine Wirkverbindung (20°), die in der Figur 2.a nicht eingezeichnet
ist, den Druck-Istwert aus dem Leitungsbereich beziehen, der zwischen dem Ausgang des Riesel-
bettreaktors und dem Separator (3) liegt.

In Bezug auf den Rieselbettreaktor (2) ist zu sagen, dass es sich hierbei vorzugsweise um einen
Rohrreaktor handelt. Vorzugsweise ist der Rieselbettreaktor (2) vertikal angeordnet, wobei die
Langsachse des Reaktionsrohrs senkrecht in Bezug auf horizontale Ebene steht. Die senkrechte
Anordnung bedeutet, dass die Ausflhrbarkeit der Erfindung in keiner Weise dadurch einge-
schrankt wird, dass die Langsachse des Reaktors in einem bestimmten Winkel von der vertikalen
Orientierung abweicht. Denkbar ist, dass die LAngsachse des Reaktors Abweichungen gegenlber
der vertikalen Orientierung aufweisen kann, die 45 Grad betragen. Vorzugsweise ist die Abwei-
chung jedoch kleiner als 30 Grad, weiter vorzugsweise kleiner als 10 Grad und insbesondere klei-
ner als 5 Grad. Vorzugsweise handelt es sich bei dem Rieselbettreaktor (2) um einen zylinderfor-
migen Rohrreaktor, der eine Lange im Bereich von 0,3 — 3 m, weiter vorzugsweise von 0,5 - 2,5
m, aufweist. Vorzugsweise liegt der Durchmesser des Reaktors im Bereich von 0,3 — 10 cm, wei-
ter vorzugsweise im Bereich von 0,5 — 5 cm und insbesondere vorzugweise im Bereich von 0,6 —
2 cm. In weiteren Ausflhrungsformen ist auch eine schraubenférmig absteigend gewundene Aus-
bildung des Reaktionsrohrs zu nennen.

Der fUr die Lagerung eingesetzte Katalysatorvorlagebehalter (1) weist vorzugsweise ein Fas-
sungsvermdgen an Katalysator im Bereich von 0,1 bis 5 Liter auf, weiter vorzugsweise ist das
Fassungsvermogen an Katalysator im Bereich von 0,2 bis 3,5 Liter. Im Fall von FCC-Katalysator
liegt die Schittdichte im Bereich von ca. 0,9 g/cm3. Daher kdbnnen vom Katalysatorvorlagebehalter
(1) — je nach der Auslegung des Behalters — etwa 0,9 — 4,5 kg aufgenommen werden. Die Dauer
der KatalysatorzufUhrung liegt im Bereich von etwa 60 Sekunden, wobei die Katalysatordosierrate
vorzugsweise im Bereich von 30 — 150 g/min liegt.
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In einer bevorzugten Ausfihrungsform wird das Verfahren so durchgefuhrt, dass das Katalysator-
zu-Ol-Verhaltnis (Kat/Ol-Verhéltnis) im Bereich von 1 — 100 liegt, weiter vorzugsweise ist das
Kat/Ol-Verhaltnis im Bereich von 2 — 30, dariiber hinaus bevorzugt ist das Kat/Ol-Verhaltnis im
Bereich von 5 — 25. Bevorzugt ist es, dass jeweils mit einer Beflillung des Katalysatorvorlagebe-
halter (1) und einer Beflllung des Vorlagebehalters fur flissige Feeds eine Serie von Versuchen
vorgenommen werden kann, die alle geman des erfindungsgemafien Verfahrens durchgeflhrt
werden. Die technische Grundlage ist dadurch gegeben, dass die FlUssigkeitsdosierung tGber die
Programmsteuerung vorgenommen wird und dabei gleichzeitig die Menge an dosierter Fllssigkeit
erfasst wird. Die Menge an zugefuhrtem Katalysator lasst sich anhand einer Kalibrierung der Fest-
stoffdosiervorrichtung oder anhand einer Auswaage des aufgefangenen Katalysators bestimmen.
Weiterhin ist eine Ausfihrungsform der erfindungsgemafen Vorrichtung bevorzugt, die dadurch
gekennzeichnet ist, dass der Separator (3) eine Gaszufuhr (18) aufweist.

DarUber hinaus ist eine Ausfiihrungsform bevorzugt, die durch eine Gaszufuhr (18) zum Separa-
tor (3) gekennzeichnet ist und bei der das vom Differenzdruckregler (6) angesteuerte Ventil mit
einer Gasausgangsleitung (19) verbunden ist, wobei es sich hierbei um eine besondere Ausflh-
rungsform handelt, was die Verbindung von dem zumindest einem Katalysatorvorlagebehalter (1)
und dem Separator (3) betrifft.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform ist die erfindungsgemafe Vorrichtung mit zwei oder mehr
Katalysatorvorlagebehaltern (1) ausgestattet. Die Ausfihrungsform mit der Mehrzahl von Kataly-
satorvorlagebehaltern (1) hat beispielsweise den Vorteil, dass die einzelnen Behalter wahrend
des Betriebs der Vorrichtung mit Katalysator befillt werden kdnnen. Hierbei werden diejenigen
Katalysatorvorlagebehalter (1) mit Katalysator beflillt, die in diesem Zeitpunkt nicht flr die Dosie-
rung eingesetzt werden. Bezlglich des Hochtemperaturbetriebs der Vorrichtung ist anzumerken,
dass ein Austausch der Ventile mit einem erheblichen technischen Aufwand verbunden sein kann.
Der Grund ist, dass die Metallverbindungen von Ventilen und Rohrleitungen aufgrund der hohen
Temperaturen sehr fest zusammenhaften. Die Verbindung weist Ahnlichkeit mit einer SchweiRver-
bindung auf. Der Rieselbettreaktor (2) ist Uber das Hochtemperaturventil (10) mit Katalysatorvorla-
gebehalter (1) verbunden. Der Begriff Hochtemperatur bedeutet, dass die einzelnen Komponen-
ten der Vorrichtung bei Temperaturen von > 600°C vorzugsweise bei Temperaturen > 700 °C be-
trieben werden. Die Ausfuhrungsform der Vorrichtung mit zwei oder mehreren Katalysatorvorlage-
behaltern (1) und zwei oder mehreren Ventilen (10) ermdglicht es, dass eine grélkere Menge an
Katalysator in den Rieselbettreaktor (2) eingefuhrt werden kann, da die Zuflhrung des Katalysa-
tors gleichzeitig aus zwei oder mehr Katalysatorvorlagebehaltern (1) vorgenommen werden kann.

Vorzugsweise wird der Rieselbettreaktor (2) bei Temperaturen im Bereich von 50 bis 1000 °C be-
trieben, weiter vorzugsweise wird der Rieselbettreaktor (2) bei Temperaturen im Bereich von 250
bis 800 °C betrieben.

DarUber hinaus kdnnen die einzelnen Baugruppen der Vorrichtung, d.h. der Katalysatorvorlagebe-
halter (1) einschliel3lich der Katalysatorzufilhrung, der Rieselbettreaktor (2), die FlUssigkeitszufuhr
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(8), der Separator (3), Flussigkeitsabscheider (9), der Gassammelbehélter (4) sowie die Leitun-
gen, die Katalysator oder FlUssigkeit transportieren, temperiert werden.

Die erfindungsgemafe Vorrichtung und das erfindungsgemalfie Verfahren kdnnen fir die Umset-
zung von flissigen oder gasformigen Edukten eingesetzt werden. In Abhangigkeit des jeweiligen
Anwendungsgebietes kann die erfindungsgemalie Vorrichtung in unterschiedlichen Ausgestal-
tungsformen vorliegen.

Vorzugsweise ist die erfindungsgemalfe Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, dass es sich bei
der Dosiereinheit um eine Dosiereinheit fir FlUssigkeiten handelt, welche im Temperaturbereich
von 25 — 250 °C als Flussigkeiten vorliegen. Bei den FlUssigkeiten handelt es sich um flissige Re-
aktanden. Vorzugsweise handelt es sich bei den FlUssigkeiten um ein oder mehrere Stoffe aus
der Gruppe Ole, Schwerdle, VGO, Rickstandséle, Biodl, Pyrolysedl, Torfél, Lignin, Benzin, Die-
sel, Naphtha. Natirlich ist es in keiner Weise ausgeschlossen, das erfindungsgemalle Verfahren
in Verbindung mit gasformigen Reaktanden durchzufihren.

Bei der Zuflihrung von flissigen Reaktanden werden in der Regel Reaktionsprodukte gebildet, die
sowohl gasformige als auch flissige Komponenten aufweisen oder die neben gasférmigen Kom-
ponenten auch Edukt aufweisen, die nicht bei der Reaktion umgesetzt wurde. Bei der Aufarbei-
tung des Produktstroms ist eine Separation der im Produkistrom enthaltenen Komponenten ge-
wlnscht und vorteilhaft. Die Anordnung des Druckreglers (7) an einer Stelle, die dem FlUssigkeits-
abscheider (9) nachgeschaltet ist, hat den Vorteil, dass nur der gasformige Teil Produktfluidstro-
mes durch das Ventil des Druckreglers (7) gefthrt wird. Dadurch, dass keine fliissigen Kompo-
nenten durch das Ventil des Druckreglers geflhrt werden, kann die Stéranfalligkeit der Vorrich-
tung verringert werden. Eine Storung durch Kontamination des Ventils des Druckreglers konnte
ansonsten durch die Abscheidung von Olen und Fliissigkeiten mit geringer Fliichtigkeit gegeben
sein.

Vorzugsweise sind einzelne Elemente der Vorrichtung mit geeigneten Analyseneinheiten verbun-
den, die es ermoglichen, die bei der Reaktion gebildeten Produkte zu charakterisieren. Vorzugs-
weise sind zumindest der Abscheider (9) und/oder der Gassammelbehalter (4) mit einer Analy-
seneinheit verbunden. Darlber hinaus ist es auch bevorzugt, dass der Separator (3) mit einer
Oxidationsgaszufuhr in Wirkverbindung steht, die es ermoglicht, dass der Kohlenstoff auf dem Ka-
talysator im Separator (3) durch Verbrennen bestimmt werden kann. In dieser Ausfiihrungsform
ist es dann ebenso bevorzugt, dass die Ausgangsleitung mit einer Analyseneinheit fur gasformige
Verbindungen in Wirkverbindung steht, wobei die Analyseneinheit vorzugsweise an das Ventil
(12) angeschlossen ist.

In einer moglichen Ausfihrungsform ist in der Verbindungsleitung vom Ventil (12) zur Analysen-
einheit ein Reaktor mit einem Oxidationskatalysator eingebaut ist. Das beim Abbrennen freige-
setzte Gas wird zunachst mittels des Oxidationskatalysators vollstandig oxidiert und anschlieend
der Analyseneinheit zugeflhrt. Bei der Analyseneinheit kann es sich beispielsweise um eine IR-
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Messzelle oder ein Massenspektrometer handeln. Als Analyseneinheit kdbnnen samtliche analyti-
schen Messgerate verwendet werden, die dem Fachmann zur Analyse der jeweils vorliegenden
Produkte bekannt sind.

In einer anderen Ausfuhrungsform weist die Verbindungsleitung vom Ventil (12) zur Analysenein-
heit keinen zusatzlichen Reaktor mit Oxidationskatalysator mehr auf, da mittels der in dieser Aus-
fuhrungsform verwendeten Analysenmesszelle sowohl CO als auch CO; bestimmt werden kén-
nen.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist die erfindungsgemafe Vorrichtung mit einer Steuerung
ausgestattet, die es ermdglicht, dass zumindest Teile der Vorrichtung automatisch betrieben wer-
den kdnnen. Weiter bevorzugt ist, dass die gesamte Vorrichtung vollautomatisch betrieben wer-
den kann.

In einer weiter bevorzugten Ausfuhrungsform ist der Separator (3) mit einem Sammelbehalter ver-
bunden. Der in dem Separator (3) aufgenommene Katalysator kann nach der Beendigung des Ab-
strippens der schweren Kohlenwasserstoffe vom Separator (3) durch eine Verbindungsleitung in
den Sammelbehalter Gberflhrt werden. Die Verbindungsleitung von Separator (3) und Sammelbe-
halter ist mit einem Ventil ausgestattet, das vor der Entleerung des Separators (3) gedffnet wird.
Die Uberfiihrung des Katalysators erfolgt entweder mittels Einstellung eines entsprechenden Tré-
gergasstroms, der ausreichend stark ist, um den Katalysator vom Separator (3) in den Sammelbe-
halter zu Uberflhren, oder dadurch, dass die Vorrichtung mehrfach unter Druck gesetzt wird und
der Katalysator dann jeweils nach Offnen des Ventils zwischen dem Separator (3) und dem Sam-
melbehalter in den Sammelbehalter getrieben wird.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform ist die Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, dass der
Druckregler (7) in der Ausgangsleitung zur Ableitung von Produktstrom eine Regeldynamik auf-
weist, die im Bereich von 1 : 100 liegt, vorzugsweise im Bereich von 1 : 1.000, weiter vorzugs-
weise im Bereich von 1 : 10.000. Die Regeldynamik ergibt sich aus dem Verhaltnis des kleinsten
und groften Leitwerts des Ventils.

Insbesondere ist eine Ausflhrungsform der erfindungsgemafen Vorrichtung dadurch gekenn-
zeichnet ist, dass der Druckregler (7) in der Ausgangsleitung zur Ableitung von Produktstrom eine
Regelgute aufweist, deren Abweichung in Bezug auf den Sollwert < 10 % ist, vorzugsweise ist die
Abweichung in Bezug auf den Sollwert < 5 % und weiter vorzugsweise ist die Abweichung in Be-
zug auf den Sollwert < 1 %, und/oder die Einschwingzeit des Reglers im Bereich von 0,1 — 30 Se-
kunden liegt, vorzugsweise liegt die Einschwingzeit < 10 Sekunden, weiter vorzugsweise < 5 Se-
kunden, und insbesondere vorzugsweise < 2 Sekunden.

Weiter vorzugsweise ist die erfindungsgemale Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, dass der
Druckregler (7) in der Ausgangsleitung zur Ableitung von Produktstrom und der damit verbundene
Druckmesssensor und eines Reglers einen Druckregelkreis bilden, der aus der Gruppe analoger
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oder digitalen Rickdruckregler ausgewahlt, vorzugsweise handelt es sich um ein Element aus der
Gruppe aktiv geregelter Rickdruckregler mit proportionaler (p), integraler (i), proportional-integra-
ler (pi), proportional-differentieller (pd), integral-differentieller (id) oder proportional-integral-diffe-
rentieller (pid) Zeitcharakteristik, die Nennung der Zeitcharakteristiken ist hinsichtlich der Regel-
verfahren nicht ausschlieend. Die Regelung kann dabei sowohl als Hauptstromregelung als auch
als Nebenstromregelung ausgestaltet sein. Vorzugsweise ist die Regelung als Hauptstromrege-
lung ausgestaltet.

Daruber hinaus ist die erfindungsgemafie Vorrichtung dadurch gekennzeichnet, dass die Dosie-
reinheit fur die ZufUhrung von flissigem Eduktfluid einen Doppelnadelinjektor aufweist und/oder
dass die Dosiereinheit eine Hochdruckpumpe aufweist. Vorzugsweise wird ein Doppelnadelinjek-
tor eingesetzt, der in der PCT-Anmeldung WO 2016/166153 A1 im Detail beschrieben wird. Mit-
tels des Doppelnadelinjektors geman der WO 2016/166153 A1 kdnnen Fllssigkeiten in Form von
sehr kleinen Trépfchen beziehungsweise eine von Flissigkeitsnebel mit sehr kleinen Tropfen in
den Rieselbettreaktor eingeflihrt werden. Bei dem Doppelnadelinjektor gemaf der PCT-Anmel-
dung WO 2016/166153 A1 handelt es sich um eine Vorrichtung zum Versprihen von Flussigkei-
ten, die einen Nadelinjektor, eine FlUssigkeitszufuhr und eine Gaszufuhr umfassen, wobei der Na-
delinjektor zumindest eine Kapillarleitung und zumindest ein AuRenrohr umfasst und der Nadelin-
jektor dadurch gekennzeichnet ist, dass der Innendurchmesser jeder Kapillarleitung im Bereich
von 2 - 400 um liegt, vorzugsweise liegt der Innendurchmesser jeder Kapillarleitung im Bereich
von 4 - 300 um, weiter vorzugsweise im Bereich von 5 - 250 um, und die Kapillarleitung koaxial im
Innenraum des jeweiligen Au3enrohrs angeordnet ist, die Kapillarleitung in Wirkverbindung mit
der Gaszufuhr und das Aullenrohr in Wirkverbindung mit der FlUssigkeitszufuhr steht. Vorzugs-
weise ist die Spitze der Vorrichtung so ausgestaltet, dass die Kapillarleitung und dem Aufienrohr
eine Langendifferenz im Bereich von 0 - 10 mm aufweisen, vorzugsweise liegt die Langendiffe-
renz im Bereich von 2 - 7 mm, wobei es bevorzugt ist, dass die Kapillarleitung langer ist als das
Aulenrohr. Weiter bevorzugt ist es, dass der Doppelnadelinjektor mittels einer Beheizungsvor-
richtung beheizt wird. Die Dosiereinheit flr die Zufihrung von flissigem Eduktfluid, die mit zumin-
dest einem Doppelnadelinjektor ausgestattet ist, ermoglicht eine sehr gut kontrollierte Zufihrung
von Flussigkeit in die Vorrichtung. Das Tragergas, welches die zur Zerstaubung erforderliche
Stromungsenergie in das System eintragt, wird durch die Kapillarleitung gefihrt und die Fllssig-
keit wird durch die Aullenleitung gefuihrt. An der Spitze des Doppelnadelinjektors werden Gas und
Flussigkeit in Kontakt gebracht und ein sehr feinteiliger Flissigkeitsnebel erzeugt. Der Fllssig-
keitsvolumenstrom kann sehr genau kontrolliert werden und liegt vorzugsweise in einem Bereich
von 0,1 — 20 mL/min (beziehungsweise Milliliter pro Minute). Der Gasvolumenstrom liegt vorzugs-
weise im Bereich von 10 — 300 NmL/min. Die Temperatur der Gaszufuhr liegt vorzugsweise im
Bereich von 20 - 300 °C, weiter vorzugsweise im Bereich von 80 — 250 °C. Die Temperatur der
Flissigkeitszufuhr liegt vorzugsweise im Bereich von 50 — 300 °C, weiter vorzugsweise im Bereich
von 100 — 250 °C. Die Temperatur des Gehauses liegt vorzugsweise im Bereich von 80 — 700 °C,
weiter vorzugsweise im Bereich von 100 — 650 °C, dartber hinaus bevorzugt im Bereich von 150
— 550 °C. Mittels der Dosiereinheit fur die ZufUhrung von flissigem Eduktfluid, die mit dem Dop-
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pelnadelinjektor ausgestattet ist, ist es moglich, eine kontinuierliche Dosierung oder eine Dosie-
rung in Pulsform vorzunehmen. Die Pulse liegen vorzugsweise im Bereich von 1 — 300 Sekunden.
Vorzugsweise ist der Doppelnadelinjektor vertikal angeordnet. Dies bedeutet, dass die Achse der
Nadelrohrs vorzugsweise parallel in Bezug auf die LAngsachse des Rieselbettreaktors (2) ausge-
richtet ist. Bei der Dosierung von Fllssigkeiten in Gegenwart von Gasen mittels des Doppelnade-
linjektors ist das Verhaltnis von Gasvolumenstrom zu FlUssigkeitsvolumenstrom vorzugsweise im
Bereich 10 — 200, weiter vorzugsweise im Bereich von 12 — 100. In einer bevorzugten Ausfuh-
rungsform betrifft die Erfindung die Kombination von Vorrichtung mit Rieselbettreaktor (2), die ei-
nen speziellen Flussigkeitsinjektor aufweist, und die Vorrichtung mit Rieselbettreaktor (2), die eine
verbesserte Druckregelung aufweist.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform ist die erfindungsgemafe Vorrichtung dadurch gekenn-
zeichnet ist, dass die Ausgangsleitung zur Ableitung von Produktstrom mit einem Gassammelbe-
halter (4) in Verbindung steht.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen in Ge-
genwart pulverformiger Katalysatoren bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden wel-
ches die nachfolgend genannten Schritte umfasst:

(i)  Temperierung von zumindest einem Katalysator, der in zumindest einem Katalysatorvorla-
gebehalter (1) gelagert wird,

(ii)  kontrollierte Zufuhr des Katalysators aus dem zumindest einen Katalysatorvorlagebehalter
(1) in den Eingang eines Rieselbettreaktors (2), wobei zumindest die Zufuhr des Katalysa-
tors in Gegenwart von Tragergas erfolgt,

(i) Kontaktieren des pulverformigen Katalysators mit einem Feed und Durchleitung des Gemi-
sches aus Katalysator, Feed und Tragergas durch den Reaktionsraum des Rieselbettreak-
tors (2),

(iv) Uberfihrung des Gemisches aus Katalysator, Feed, Tragergas und Produkten und durch
den Reaktorausgang in einen Separator (3);

(v) im Separator (3) erfolgt eine Abtrennung des Feeds und der Produkte von Katalysator, die
Uber die Ausgangsleitung abgefuhrt werden,

wahrend der Ableitung von Feed, Tragergas und Produkten aus der mit dem Separator (3) ver-

bundenen Ausgangsleitung erfolgt eine Regelung des Rlckdrucks mittels eines kontinuierlich wir-

kenden Ventils, vorzugsweise des Regelventils (7), wobei der Rickdruck im Bereich von 0,01

barg - 15 barg liegt, vorzugsweise liegt der Rlckdruck im Bereich von 0,05 barg - 10 barg, weiter

vorzugsweise liegt der Rlckdruck im Bereich 0,1 barg - 7 barg.

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform ist das erfindungsgemafie Verfahren dadurch ge-kenn-

zeichnet, dass die Zeitdauer bei der Durchflhrung der Verfahrensschritte (ii) - (iii), bei dem pulver-

formiger Katalysator durch den Rieselreaktor befordert wird, insgesamt in Bereich von 10 - 300

Sekunden liegt und die Druckdnderungen an der Ausgangsseite des Reaktors wahrend der

Durchfuhrung der Verfahrens < 200 mbarg betragt, vorzugsweise sind die Druckédnderungen an

der Ausgangsseite des Reaktors < 100 mbarg, weiter vorzugsweise sind die Druckanderungen an

der Ausgangsseite des Reaktors < 50 mbarg.
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Weiter bevorzugt ist das erfindungsgemafe Verfahren dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei
dem unter Schritt (i) zugeflUhrten Katalysator um FCC-Katalysator handelt.

Bei der Durchflihrung des erfindungsgemalfien Verfahrens mittels der Kontrolle des Drucks unter
Verwendung des Druckreglers (7), der in der Ausgangsleitung nach dem Separator (3) angeord-
net ist, war es in unerwarteter Weise moglich, die Differenzierung des Verfahrens in Bezug auf die
Propenselektivitdt zu verbessern. Die Differenzierbarkeit in Bezug auf die Propenselektivitat ist ein
bedeutender Parameter, der Rlckschllsse Uber die Vergleichbarkeit von katalytischen Testdaten
ermaoglicht.

Die Erfindung betrifft auch die Verwendung der erfindungsgemafien Vorrichtung und die Durch-
fuhrung des erfindungsgemalien Verfahrens in einer der Ausfihrungsformen, die im Rahmen der
vorliegenden Beschreibung dargestellt sind. Die Verwendung der Vorrichtung und das damit
durchgefuhrte Verfahren ermdglichen eine verbesserte Untersuchung von katalytischen Prozes-
sen bei Verweilzeiten des Katalysators im Reaktor im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden, da die
Druckkontrolle und Regelung verbessert wurden, wobei die Druckkontrolle durch ein in der Aus-
gangsleitung angeordnetes Regelventil (7) und der damit verbundenen Einbindung des Regelven-
til (7) in die Prozesskontrolle bewerkstelligt wird.

In Bezug auf die Durchflihrung des Verfahrens ist festzustellen, dass die Zufuhr des Katalysators
durch Offnen des Ventils (10) eingeleitet wird, wobei der Katalysatorvorlagenbehalter (1) mit ei-
nem definierten, kontrollierten Uberdruck beaufschlagt wird. Mittels einer Differenzdruckmessung
beziehungsweise einer Differenzdruckregelung (6), die in der Verbindungsleitung zwischen dem
Katalysatorvorlagenbehalter (1) und dem Separator (3) vorgenommen wird, wird im Innenraum
des Katalysatorvorlagenbehalters (1) ein definierter Uberdruck beziiglich des Rieselbettreaktors
(2) eingestellt. Durch den Uberdruck wird der Katalysator aus dem Katalysatorvorlagenbehélter
(1) in den Eingangsbereich des Rieselbettreaktors (2) Uberfuhrt. Die Verbindungsleitung vom Ka-
talysatorvorlagenbehalter (1) zum Ventil (10) kann eine Fluidisierungsgaszufuhr aufweisen. Bei
der Fluidisierungsgaszufuhr handelt es sich um die Gasleitungszufuhr (17). In den Figuren 1 und
2 ist der Kontaktpunkt zwischen der Katalysatorzufuhr und der Fllssigkeits-Gaszufuhr etwas
oberhalb des Rieselbettreaktors (2) eingezeichnet, da die beiden zugeflihrten Stoffstrome eine
kurze Mischstrecke durchlaufen, die oberhalb des Rieselbettreaktors (2) angeordnet ist. Die
Mischstrecke kann jedoch auch im Eingangsbereich des Rieselbettreaktors (2) angeordnet sein
und wird daher auch als Bestandteil des Rieselbettreaktors (2) betrachtet. Die Reaktion beginnt in
der Regel zu dem Zeitpunkt, bei dem das Eduktfluid mit dem Katalysator in Kontakt kommt. Vor-
zugsweise werden Vorrichtung und Verfahren zur Umsetzung von Ol oder Vakuumgasél einge-
setzt. Die Hauptreaktion ist die katalytische Krackung der kohlenwasserstoffhaltigen Komponen-
ten in kleinere Molekule. Nicht ausgeschlossen ist, dass neben katalytischen Krackreaktionen
auch thermisch ausgeléste Krackreaktionen ablaufen.

Die Verweilzeiten des Katalysators im Rieselbettreaktor (2), die relativ kurz sind und im Bereich
von 0,1 bis 10 Sekunden liegen, hdngen von der Lange des Reaktors und den Verfahrenspara-
metern ab. Die erfindungsgemalle Vorrichtung und das erfindungsgemale Verfahren werden zur
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Untersuchung von Reaktionen eingesetzt, die schnell ablaufen sowie von einer raschen Desakti-
vierung des Katalysators begleitet werden und bei denen sich bereits im Zeitbereich von einigen
Millisekunden bis ein oder zwei Sekunden ein stationarer Zustand einstellt. Vorzugsweise liegt der
Zeitraum fUr die Durchfuhrung des Verfahrens in einem Bereich von 10 — 500 Sekunden, weiter
bevorzugt in einem Bereich von 15 — 300 Sekunden und insbesondere bevorzugt in einem Be-
reich von 20 — 80 Sekunden. Innerhalb des betrachteten Zeitraums kann eine reprasentative
Menge an Produktkomponenten aufgefangen werden, die flr einen gegebenen Satz von Verfah-
rensparametern charakteristisch ist. Am Ende eines vorgegebenen Zeitraums wird die Zufuhr des
Katalysators und die Zufihrung der Eduktkomponenten in den Rieselbettreaktor (2) abgebrochen.
Somit wird der Verfahrensschritt (ii) beendet, wobei in diesem Zeitpunkt noch gemaf des Verfah-
rensschritts (i) restliche Mengen an Katalysator und Edukt durch den Rieselbettreaktor (2) und
gemal des Verfahrensschritts (iv) in den Separator (3) gefuhrt werden. Nachdem die Zufuhr von
Produkt und Katalysator in den Separator (3) abgeschlossen ist, wird der in dem Separator (3) ge-
lagerte Katalysator noch fur einige Zeit mit einem Strippgas umspult, um flichtige Produktkompo-
nenten zu entfernen, die von der Oberflache des Katalysators adsorbiert wurden. Die Zeitdauer
fur die Behandlung des Katalysators im Separator (3) nach Abschluss der Katalysatorzufuhr liegt
im Zeitbereich von 0 — 600 Sekunden, vorzugsweise im Zeitbereich von 30 — 300 Sekunden.

Alle bei der Reaktion entstandenen Produkte und werden einer qualitativen und einer quantitati-
ven Bestimmung unterzogen, wobei auch die Menge an nicht umgesetzten Eduktkomponenten
ermittelt wird. Bei der Umsetzung von Olen wird die Menge an Kohlenstoff auf dem Katalysator
bestimmt, die Mengen an gasférmigen und flissigen Komponenten sowie deren Zusammenset-
zung. Anhand der Analysenergebnisse werden Umsatze und Selektivitaten fur die einzelnen Pro-
duktkomponenten bestimmt und diese in Bezug zu dem jeweils gewahlten Satz von experimentel-
len Verfahrensparametern gesetzt, der fur die Krackung gewahlt wurde.

Naturlich ist es auch denkbar, dass Verfahren in einer Weise durchzuflhren, dass wahrend der
Durchfihrung des Verfahrens mehrere unterschiedliche Verfahrensparameter hintereinander ein-
gestellt werden. Bei der bisherigen Ausgestaltung des Verfahrens wird das Verfahren in der
Weise durchgeflihrt, dass die Menge an flissigem Produkt durch eine Wagung bestimmt wird.
Dazu muss der FlUssigkeitsabscheider derzeit ausgebaut werden. Prinzipiell existieren Moglich-
keiten, wie das Verfahren durch eine Umgestaltung und Automatisierung weiter verbessert wer-
den kann, sodass beispielsweise eine kontinuierliche Verfolgung des Umsatzes ermdglicht wird.

Als weiterer Vorteil der erfindungsgemafen Vorrichtung ist auch zu nennen, dass das erfindungs-
gemaRe Verfahren eine hohe Flexibilitét, bezliglich des Werts des Uberdrucks bietet, bei dem das
Verfahren durchgeflhrt wird. Das erfindungsgemafie Verfahren lasst sich bei jedem Druck durch-
fUhren, flr den die drucktragenden Komponenten ausgelegt sind. In einer bevorzugten Ausfuh-
rungsform wird das Verfahren bei einem Druck durchgeflhrt, der im Bereich von 0,1 — 10 barg
liegt, vorzugsweise im Bereich von 0,3 bis 5 barg. Ein Aspekt des erfindungsgemalien Verfahrens
ist dadurch gegeben, dass das Verfahren im Hochdruckbereich durchgeflihrt werden kann, wobei
der Hochdruckbereich durch einen Druck im Bereich von 1,5 bis 10 barg, vorzugsweise ein Druck
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im Bereich von 2 bis 8 barg gegeben ist. Von zentraler Bedeutung fiir die Erfindung ist es in die-
sem Zusammenhang, dass es die Druckregelung Uber das Ventil des Druckreglers (7) ermdglicht,
dass an dieser Position in der Ausgangsleitung ein weiter Stellbereich realisiert werden kann.
Weiter vorzugsweise weist das Ventil des Druckreglers (7) bei der Regelung Einschwingzeiten
auf, bei dem (bei denen) sich der Druckregelkreis innerhalb einer Zeit von < 100 ms, vorzugs-
weise einer Zeit von < 70 ms und weiter vorzugsweise in einer Zeit von < 50 ms einschwingt. Die
schnellen Einschwingzeiten der Druckregelstrecke sind insbesondere bei Krackreaktionen von
Bedeutung, da die Krackreaktionen mit einer groflen Volumenzunahme verbunden sind. Bei
Krackreaktionen ist es in Abhangigkeit der jeweiligen Krackaktivitat moglich, dass der Volumen-
strom um die fiinffache Menge gegeniiber dem Volumenstrom des im Tragergas zugefiihrten Ols
zunimmt.

Der Gassammelbehalter (4) kann wahlweise aus Glas oder aus Metall gefertigt sein. Ein Aspekt
der erfindungsgemafien Vorrichtung und des erfindungsgemafen Verfahrens ist, dass der Innen-
bereich des Gassammelbehlters (4) nur einem geringfiigigen Uberdruck ausgesetzt wird, der
beispielsweise 300 — 400 mbarg nicht Uberschreitet. Das kontinuierlich wirkende Ventil, das in der
Ausgangsleitung angeordnet ist, dient als Druckreduktion. Durch diesen drosselnden Effekt wird
verhindert, dass der Bereich stromabwarts des Ventils einem hohen Uberdruck ausgesetzt wird,
was auch einen Vorteil der vorliegenden Erfindung darstellt.

In Bezug auf das Gehause des Separators (3) ist festzustellen, dass dieser vorzugsweis ein Volu-
men im Bereich von 0,1 bis 2 Liter aufweist, weiter vorzugsweise im Bereich von 0,2 bis 1 Liter.
Ein vorteilhafter Aspekt der vorliegenden Erfindung ist es auch, dass die Vorrichtung in einem gro-
Ren Druckbereich betrieben werden kann, der im Bereich von 0,01 bis 15 barg liegt. Sofern Teile
der Vorrichtung aus Glas bestehen, kann eine Limitierung im Hinblick auf deren Druckfestigkeit
vorliegen. Das Gleiche gilt prinzipiell auch fUr die Beschaffenheit des Flissigkeitsabscheiders (9).
Somit ist es bevorzugt, dass der Flissigkeitsabscheider (9) aus einem Metall gefertigt ist.

Ein zentraler Aspekt der erfindungsgemalien Vorrichtung und des erfindungsgemafien Verfahrens
ist, dass das Verfahren bei sehr konstanten Druckbedingungen durchgefuhrt werden kann und die
Druckschwankungen < 200 mbarg sind, vorzugsweise < 100 mbarg, weiter vorzugsweise < 50
mbarg.

Es sind folgende zwei Ausgestaltungsformen des Verfahrens moglich, um den Gesamtdruck wah-
rend der Durchflihrung des erfindungsgemafien Verfahrens konstant zu halten: A. Fhren des
Flusses der zugefuhrten Inertgase und B. FUhren der abstromenden Gase in Abhangigkeit des
einstromenden Flusses und der durch die Reaktion zusatzlich entstehenden Gase.

Die Flhrung der eingehenden Inertgasflisse entsprechend der Ausgestaltungsform A. flhrt zu
einer Veranderung der Partialdriicke, da die Strome geandert werden. Wenn grofle Mengen an
gasférmigen Produkten gebildet werden, dann kann die Menge an Inertgas stark reduziert wer-
den. Als Folge dessen wirden sich der Umsatz, die Ausbeuten und die Selektivitdten wahrend
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der Reaktion verandern. Zusatzlich andert sich der Katalysatorfluss in den Reaktor hinein, da die
Inertgasstrome zusatzlich die Funktion haben, den Druckabfall zwischen Katalysatorreservoir und
Reaktor aufrechtzuerhalten und sind somit flr die kontinuierliche und konstante Dosierung des
Katalysators verantwortlich. Wiirden die eingehenden Inertgasstréme entsprechend den Anderun-
gen des Drucks des Systems geregelt, ware eine kontinuierliche und konstante Dosierung nicht
mehr moglich. Somit ist die Ausfihrungsform des Verfahrens gemaft der Ausgestaltungsform (A)
eine weniger bevorzugte Ausfuhrung.

Fir die Ausgestaltungsform B., die auch gemaR der vorliegenden Beschreibung erlautert wird,
konnte eine besonders bevorzugte Ausgestaltungsform aufgefunden werden.

Der Druckregelkreis wird dabei entweder einzeln aus den Komponenten Druckmesssensor als |st-
wertgeber, Regler und Stellglied realisiert. Als Istwertgeber ist jeder Druckmesssensor geeignet,
der in direkter Wirkverbindung mit dem Rieselbettreaktor (2), Separator (3), Fllssigkeitsabschei-
der (9), respektive den verbindendenden Leitungen dieser Komponenten steht. Bei dem Druck-
regler (7) handelt es sich vorzugweise um einen Regler aus der Gruppe pneumatischer Regler,
elektrischer oder digitaler Regler. Weiter vorzugsweise wird in der Ausgangsleitung ein Druckreg-
ler (7) eingesetzt, der als Uberstrdmventil, weiter vorzugsweise als Membraniberstrémventil, aus-
gestaltet ist. Das Uberstréomventil bildet einen Regelkreis, wobei das Stellelement zugleich der
Istwertgeber ist. Bei dem Membranlberstromventil erfolgt die Ubertragung des Sollwerts durch
Auflasten der Membran mit einem Gasdruck von der Reaktionsraum abgewandten Seite.

In der Figur 1 und den Figuren 2.a bis 2.d sind unterschiedliche Ausfliihrungsformen der erfin-
dungsgemalien Vorrichtung dargestellit.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist das erfindungsgemafe Verfahren dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Istwert fir den Druckregler durch Kombination des Signals von mindestens
zwei unterschiedlichen Drucksensoren gewonnen wird, wobei die Signale kombiniert werden. Als
Verfahren zur Kombination der Signale der Drucksensoren wird eine Mittelwertbildung bevorzugt,
weiterhin wird eine gewichtete Mittelwertbildung bevorzugt.

Beispiel

Zur lllustration der erfindungsgemafen Vorrichtung und des erfindungsgemafien Verfahrens
wurde beispielhaft die katalytische Umsetzung von Erddl in Gegenwart eines zeolithhaltigen FCC-
Katalysators untersucht - und zwar mittels der in Figur 2.a gezeigten Vorrichtung sowie fur Ver-
gleichszwecke mittels der in der Figur 1 gezeigten Vorrichtung. Es ist darauf hinzuweisen, dass
die in den Figuren 1 und 2.a dargestellten Vorrichtungen mit den baugleichen Grundkomponenten
ausgestattet waren. Die Grundkomponenten umfassten eine Feedzuflihrung mit einem Doppelna-
delinjektor, einen Katalysatorvorlagebehalter, einem Reaktorrohr, einen Aufnahmebehalter fur Ka-
talysator, einen Flissigkeitsabscheider und einen Gassammelbehalter sowie Analyseneinheiten.
Das hier eingesetzte Reaktionsrohr wies eine Lange von 1,5 Meter und einen Innendurchmesser
von 9 Millimeter auf. Der Aufnahmebehalter flr den Katalysator wies ein Fassungsvermogen von
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700 g Katalysator auf. Bei der in der Figur 2.a dargestellten Vorrichtung handelt es sich um Wei-
terentwicklung der Vorrichtung, die in der Figur 1 dargestellt ist.

Bei der Vorrichtung, die in der Figur 2.a dargestellt ist, ist in der Leitung zwischen dem Fllssig-
keitsabscheider (9) und dem Gassammelbehalter (4) ein Equilibarventil (Vordruckregler) angeord-
net, das durch einen dynamischen Bereich von 1 : 250 aufweist und das eine Einschwingzeit im
Bereich von 0,5 Sekunden aufweist.

Bei den Untersuchungen wurde ein zeolithhaltiger FCC-Katalysator eingesetzt, der einen mittleren
Partikeldurchmesser von etwa 70 um und eine BET-Oberflache im Bereich von 120 m?/g aufwies.
Die Bestimmung des mittleren Partikeldurchmessers basierte auf der Laserstreumessung mittels
eines Beckman Coulter Laserstreumessgerates und die Bestimmung der BET-Oberflache erfolgte
auf der Basis einer Stickstoffadsorptionsmessung mit einer Tristar-Einheit von der Firma Microme-
ritics. Bei dem fUr die Untersuchungen eingesetzten Feed handelte es sich um ein VGO (Vacuum
Gas Oil) mit einem Conradson Carbon-Gehalt von 0,3 Gew.-%.

Ein Katalysator wurde in funf Messreihen bei vier unterschiedlichen Dricken untersucht. Eine zu-
sammenfassende Darstellung zu den beispielhaft durchgefihrten Experimenten ist in der Tabelle
1 gegeben. Die Experimente wurden bei den Driicken 0,5, 1,2, 1,5 und 2,5 barg durchgefthrt. Die
Experimente, die in Anlehnung an den Stand der Technik durchgeflhrt wurden, sind mit VS1 und
VS2 gekennzeichnet. Die Vergleichsserie VS1 wurde bei 1,2 bar und die Vergleichsserie VS2
wurde bei 0,5 bar durchgeflhrt. Die Experimente gemaf des erfindungsgemafien Verfahrens, die
in der Tabelle 1 als Serien S1, S2 und S2 gekennzeichnet sind, wurden bei 0,5, 1,5 und 2,5 barg
durchgefiihrt. Darliber hinaus wurde das Verhéltnis von Katalysator zu umzusetzendem Ol vari-
iert, um verschiedene Umsatzgrade bzw. Ausbeuten zu erhalten. Die Experimente gemaf des
Stands der Technik wurden bei 3 - 4 unterschiedlichen Kat-zu-Ol-Verhaltnissen durchgefiihrt. Die
erfindungsgemaRen Experimente wurden bei etwa 5 - 9 unterschiedlichen Katalysator-zu-Ol-Ver-
haltnissen durchgefihrt. In der Tabelle 1 eingetragenen Kat/Ol-Verhltnisse lagen im Bereich von
5-15.

Mittels der erfindungsgemafen Vorrichtungen wurden zwei unterschiedliche Arten von Krackex-
perimenten zur Umsetzung von Vakuumgasol durchgefihrt, bei denen jeweils der Druck mittels
des reaktorausgangsseitigen Druckmesssensors aufgezeichnet wurde.

Bei der ersten Art der Experimente wurden diese gemal des Verfahrens durchgefihrt, das aus
dem Stand der Technik bekannt ist, d.h. ausgangsseitig befindet sich ein Leitungs- und Ventilsys-
tem, das einen konstanten Stromungswiderstand aufweist. Bei der zweiten Art der Krackungsex-
perimente wurden diese unter Verwendung der in Figur 2.a gezeigten Vorrichtung geman des er-
findungsgemafen Verfahrens durchgefihrt, d.h. ausgangsseitig befindet sich ein Druckregler mit
schneller Einschwingcharakteristik. Die Ergebnisse dieser Untersuchungen sind in der Figur 3 ge-
zeigt.
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Bei der Durchfiihrung eines Krackexperiments im Rahmen von einem Vergleichsbeispiel VB1 ist
zu erkennen, dass der Druck Uber die Experimentzeit nicht konstant bleibt, sondern zunachst an-
steigt und am Ende des Experiments abfallt. Figur 3 zeigt den (Reaktor-)Druckverlauf Uber die
Dauer eines Experiments an. Die Dauer der Eduktfluidzufuhr und der Krackung, die in der Figur 3
mit Start und Stop gekennzeichnet wurde, lag im vorliegenden Fall bei 60 Sekunden. Im gezeig-
ten Experiment, welches gemall dem aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren (d.h. die
Kurve VB1 in Figur 3) durchgeflhrt wurde, wurde mittels des Druckmesssensors ein Druckanstieg
aufgezeichnet, der einen Wert von 600 mbarg aufwies. Die Abklrzung PA kennzeichnet den Aus-
gangsdruck zu Beginn des Experiments. Die Durchfihrung des gleichen Krackungsexperimentes
gemal dem erfindungsgemafen Verfahren, die in der Kurve EB1 in Figur 3 gezeigt ist, fUhrte zu
einer Konstanthaltung des Drucks Uber den Zeitraum der Eduktfluidzufuhr und auch im Zeitraum
danach, d.h. wahrend der Durchleitung von Inertgas durch den Auffangbehélter. Die Druckande-
rung im erfindungsgemafen Experiment (d.h. EB1 in Figur 3) war nicht hdher als 20 mbarg.

In der Regel sind die Krackungsexperimente auch immer mit einem Anstieg des Volumens inner-
halb des Reaktors verbunden. Dies gilt im Besonderen fur das Kracken von Vakuumgasdlen, da
bei der Reaktion zahlreiche gasformige Produkte entstehen. Somit ist ein Druckanstieg wahrend
der einzelnen Krackungsexperimente auch zu erwarten und ein Hinweis, dass das Experiment
stérungsfrei ablauft.

Eine wesentliche Verbesserung konnte mittels des erfindungsgemalien Verfahrens dadurch er-
reicht werden, dass eine Vorrichtung bereitgestellt wurde, die eine reaktionsraumausgangsseitige
Druckregelung aufweist. Das erfindungsgemalfe Verfahren basiert auf der verbesserten Prozess-
kontrolle, die die Druckdaten des reaktionsraumausgangsseitig ermittelten Druckmesssensors
dazu verwendet, die Druckbedingungen in einer Weise zu andern, dass diese Uber die Dauer des
Verfahrens nahezu konstant sind. Dadurch kénnen die Druckbedingungen wahrend der Durchflh-
rung des Verfahrens noch weiter verbessert werden, als dies nach dem Verfahren gemafl dem
Stand der Technik bisher méglich ist. Das erfindungsgemafie Verfahren hat eine héhere Genauig-
keit hinsichtlich der Propenselektivitat als im Stand der Technik bekannte Verfahren. Somit ist die
Sensitivitét des Verfahrens insgesamt vorteilhaft gegentiber dem Verfahren, das aus dem Stand
der Technik bekannt ist.

Als Beispiel ist in Figur 4 das Ergebnis mehrerer Serien von Experimenten zur Bildung von Pro-
pen gezeigt, die bei unterschiedlichen Reaktordricken durchgefuhrt wurden, die ausgeflllten
Symbole zeigen die Ergebnisse fur offenbarten Originalaufbau, die keine Anhangigkeit im Druck
aufweisen. Der angegebene Druck stellt den Druckwert zu Beginn des Experimentes dar. Dage-
gen zeigen die nicht ausgefullten Symbole die Ergebnisse, die mittels des erfindungsgemafien
Verfahrens bei den Uberdriicken 0,5 barg (Raute), 1,5 barg (Kreis) und 2,5 barg (Quadrat) erzielt
wurden. Mit zunehmendem Druck nimmt die Entstehung von Propen ab, da z.B. die Hydrierung
zu Propan bevorzugt wird. Aullerdem wird ersichtlich, dass durch den Einbau von hdherwertigen
Komponenten, die flr einen héheren Reaktionsdruck ausgelegt sind, ein erweiterter Bereich der
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Prozessparameter zur Bestimmung von Umsatz, Ausbeuten und Selektivitdten zur Verfigung
steht.

Durch die Mdglichkeit, die Driicke wahrend der Durchflhrung des erfindungsgemafien Verfahrens
in einer verbesserten Weise einzustellen und zu kontrollieren, ist es moglich, den Betrieb von
groldtechnischen FCC-Anlagen in einer besseren Weise nachzustellen. Aufgrund der verbesser-
ten Nachstellung, die im Wesentlichen auf der verbesserten Moglichkeit der Druckwerte und der
verbesserten Druckregelung basiert, ist es mittels des erfindungsgemafiien Verfahrens moglich,
Ausbeuten an Reaktionsprodukten zu erzielen, die den Ausbeuten in grof3technisch betriebenen
Anlagen besser entsprechen.

Tabelle 1 zeigt eine Ubersicht zu den durchgefiihrten katalytischen Krackexperimenten, die in finf
Messserien eingeteilt wurden. Die drei Messreihen S1, S2 und S3 wurden in Verbindung mit der
Druckregelung durchgeflhrt. Die zwei Vergleichsserien VS1 und VS2 wurden ohne die erfin-
dungsgemafie Druckregelung durchgefligt.
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Serien Krackung Druck [barg] [E/Z)]nversmn {chce)svef;?sbeute
S1 C1 0,5 71,8 5,00
S1 C2 0,5 72,8 5,00
S1 C3 0,5 73,0 5,56
S1 C4 0,5 76,0 5,35
S1 C5 0,5 75,9 7,05
S1 C6 0,5 76,0 6,29
S1 C7 0,5 77,2 6,22
S1 C8 0,5 78,0 6,76
S2 C9 1,5 66,1 4,00
S2 C10 1,5 69,7 4,60
S2 C11 1,5 72,8 5,00
S2 C12 1,5 78,0 6,47
S2 C13 1,5 78,0 7,00
S2 C14 1,5 80,6 7,74
S3 C15 2,5 67,2 3,75
S3 C16 2.5 69,0 4,00
S3 C17 2,5 70,0 4,36
S3 C18 2,5 71,0 4,39
S3 C19 2,5 74,0 5,00
S3 C20 2,5 74,5 4,92
S3 C21 2,5 77,0 5,48
S3 C22 2,5 78,9 5,89
S3 C23 2,5 81,0 7,00
VS1 C24 1,2 67,0 3,74
VS1 C25 1,2 70,9 4,29
VS1 C26 1,2 72,75 4,76
VS1 Cc27 1,2 73,30 4,75
VS2 C28 0,5 66,5 3,67
VS2 C29 0,5 70,1 4,10
VS2 C30 0,5 72,3 4,53

In Bezug auf die Druckangabe ist festzustellen, dass innerhalb der vorliegenden Beschreibung bei
relativen Druckangaben barg als Einheit gewahlt wird.

Ergebnisse, die unter Verwendung der Vorrichtung erzielt wurden, die im Stand der Technik be-
kannt ist und die nicht in den Figuren dargestellt ist, zeigten bei unterschiedlichen Experimenten,
bei denen der Reaktordruck variiert wurde, keine druckabhangigen Unterschiede der Propense-
lektivitat im Produktstrom (Figur 4, ausgeflllite Symbole). Dagegen ist war es mittels den Experi-
menten, die mittels erfindungsgemafer Vorrichtung und erfindungsgemafiem Verfahren (siehe
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Figur 2) durchgefuhrt wurden, mdglich eine sehr deutliche Abhangigkeit der Propenausbeute vom
Druck zu erkennen (Symbole, die keine Fullung aufweisen).

Kurze Beschreibung der Figuren:

Figur 1

Figur 2.a

Figur 2.b

Figur 2.c

Figur 2.d

zeigt die schematische Darstellung einer Vorrichtung mit einem Rieselbettreak-

tor (2), und zwar mit einer reaktionsraumausgangsseitigen Anordnung von Separa-
tor (3) der Uber die Ausgangsleitung mit Flissigkeitsabscheider (9) und Gassamm-
elbehalter (4) in Wirkverbindung steht. In der Ausgangsleitung ist zwischen dem
Separator (3) und dem FlUssigkeitsabscheider (9) das Stellventil (12) und zwischen
dem FlUssigkeitsabscheider (9) und dem Gassammelbehalter (4) ist das Druckre-
gelventil (7) angeordnet.

zeigt die schematische Darstellung einer Vorrichtung in einer erfindungsgemafen
Ausgestaltung mit einem Rieselbettreaktor (2), wobei in dieser Ausflhrungsform in
der Ausgangsleitung, die vom Flissigkeitsabscheider (9) zum Gassammelbehalter
(4) fuhrt, ein Druckregler (7) angeordnet ist, der seinen Istwert aus unterschiedli-
chen Punkten der Vorrichtung beziehen kann. Der Druckistwert kann im Bereich
des Eingangs des Rieselbettreaktors (2), im Bereich des Ausgangs des Rieselbett-
reaktors (2) oder im Bereich der Gasausgangsleitung liegen. Die Wirkverbindung
(21) fuhrt zum Eingang des Rieselbettreaktors (2), die Wirkverbindung (20) fuhrt
zum Eingang des Separators (3) und befindet sich in der Nahe des Ausgangs des
Rieselbettreaktors (2). Die Wirkverbindung (22) zeigt die Ausfihrungsform, mit Ent-
nahme des Druckistwerts in der Nahe des kontinuierlich wirkenden Ventils vom
Druckregler (7).

zeigt eine schematische Darstellung der Ausflhrungsform des Druckreglers (7) als
Nebenstromdruckregelung.

zeigt eine schematische Darstellung der Ausfuhrungsform eines Druckreglers (7)
mittels Uberstrémventil. Hierbei handelt es sich um eine spezielle Ausfihrungsform
mit Membranlberstrémventil, die dadurch gekennzeichnet ist, dass die Abnahme
des Druckistwerts im Ventil selbst erfolgt.

zeigt eine schematische Darstellung der erfindungsgemafien Vorrichtung, die mit
einer separaten Gaszufuhr (18) ausgestattet ist. Der Separator (3) steht mit dem
negativ gewertetem Sollwerteingang des Differenzdruckreglers (6) in Wirkverbin-
dung, wahrend der positiv gewertete Istwerteingang des Differenzdruckreglers (6)
mit dem Katalysatorvorlagebehalter (1) in einer Wirkverbindung steht. Eine weitere
Wirkverbindung besteht zwischen dem Vorlagebehalter (1) und der Eingangsstelle
eines Ventils, welches von dem Druckregler (6) angesteuert wird. Die Ausgangs-
stelle des Ventils ist als Abluftleitung (19) ausgestaltet. Uber die Leitung (17) wird
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Figur 3

Figur 4

22
ebenfalls ein Hilfsgas zugefluhrt, das insbesondere bei geschlossenem Ventil (10),
daflir sorgt, dass oberhalb des Ventils liegende Katalysatorpulver aufgelockert wird
und damit rieselfahig bleibt.

zeigen Druckverlaufe bei der Durchfiihrung der katalytischen Untersuchung geman
des erfindungsgemafien Verfahrens (siehe experimentelles Beispiel EB1 mit gestri-
chelter Linie) und gemal des Verfahrens, das dem Stand der Technik entspricht
(siehe Vergleichsbeispiel VB1 mit durchgezogener Linie). Der Anfangsdruck, der
jeweils zu Beginn der Untersuchung, wurde in Figur mit PA bezeichnet. Die Zeit-
dauer der Krackexperiments betragt jeweils etwa 60 Sekunden, wobei der Beginn
mit Start und das Ende mit Stop gekennzeichnet wurden.

zeigt Bildung von Propen als Funktion der Konversion, die durch das Verhaltnis von
Katalysator zu Ol eingestellt wird (d.h. das C/O-Verhaltnis beziehungsweise das
Kat/Ol-Verhaltnis). Die Angabe der Propenausbeute und die Konversion sind in
Gew.-% angegen. Die Messreihen S1, S3 und S3 zeigen die Daten, die bei den
Dricken von 0,5 bar, 1,5 bar und 2,5 bar gemafR des erfindungsgemafen Verfah-
rens erzielt wurden. Die Messreihen VS1 und VS2 zeigen die Daten, die geman
der Vergleichsexperimente durchgeflihrt wurden, wobei die Anfangsdricke (im Fall
von VS2) bei 0,5 bar und (im Fall von VS1) 1,2 bar lagen.
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Katalysatorvorlagebehalter

Rieselbettreaktor

Separator mit einem durch eine pordse Platte geteilten Innenbereich
zur Lagerung des Katalysators in fluidisiertem Zustand
Gassammelbehalter

Druckmesssensor am Katalysatorvorlagebehalter oder in der Gaszu-
fUhrungsleitung zum Katalysatorvorlagebehalter

Differenzdruckregler in Wirkverbindung zwischen Katalysatorvorlage-
behalter (1) und Rieselbettreaktor (2)

Druckregler in der Ausgangsleitung mit Wirkverbindung zum Separa-
tor (3)

Flissigkeitsvorlagebehalter

FlUssigkeitsabscheider

Ventil zur Freigabe des Katalysatorstroms

Ventil in der Ausgangsleitung zwischen dem Separator (3) und dem
Flissigkeitsabscheider (9)

Pumpe, vorzugsweise eine Hochdruckpumpe

Druckmesssensor in Verbindung mit der Fllssigkeitszufuhr oder dem
Reaktoreingang

Druckmesssensor in Verbindung mit der Leitung zwischen Differenz-
druckregler (6) und Separator (3)

Gasleitungszufuhr

Gaszufuhr

Abluftleitung

Druck-Istwert in der Gaszufuhr des Separators (3) und damit in Wirk-
verbindung mit dem Rieselbettreaktor (2)

Druck-Istwert am Eingang des Reaktors

Druck-Istwert in der Leitung nach dem FlUssigkeitsabscheider (9) und
damit ebenfalls kennzeichnend flr den Druck im Bereich des Reaktor-
ausgangs
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Patentanspriiche

Vorrichtung zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen in Gegenwart pulverfor-
miger Katalysatoren in einem Rieselbettreaktor bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10
Sekunden, wobei die Vorrichtung zumindest einen Rieselbettreaktor (2), einen Katalysator-
vorlagebehalter (1) und einen Separator (3) umfasst, wobei es sich um einen Rohrreaktor
handelt, der eine Lange im Bereich von 0,3 — 3 m und einen Durchmesser im Bereich von
0,3 — 10 cm aufweist, und wobei dessen Eingangsseite mit zumindest einem Katalysatorvor-
lagebehalter (1) sowie zumindest einer Eduktzufuhr in Wirkverbindung steht und dessen
Ausgangsseite mit dem zumindest einen Separator (3) in Wirkverbindung steht; der zumin-
dest eine Separator (3) weist zumindest eine Ausgangsleitung zur Ableitung von Produkt-
strom auf,

wobei die Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, dass die an dem Separator (3) ange-ord-
nete Ausgangsleitung zur Produktstromableitung ein kontinuierlich wirkendes Ventil auf-
weist, welches Uber einen Regler mit einem Druckmesssensor verbunden ist, wobei das
kontinuierlich wirkende Ventil und der Druckmesssensor mit einem Regler einen Druckregel-
kreis bilden.

Vorrichtung zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen in Gegenwart pulver-for-
miger Katalysatoren bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden nach Anspruch 1,
die dadurch gekennzeichnet ist, dass der Katalysatorvorlagebehalter (1) und der Separator
(3) eine Wirkverbindung aufweisen, die mit einem Differenzdruckregler (6) ausgestattet ist,
der ein kontinuierlich wirkendes Ventil ansteuert, wobei die Ausgangsseite des Ventils ent-
weder eine Verbindungsleitung zum Separator (3) oder eine Abluftleitung (19) aufweist; im
Fall, dass die Ausgangsseite des Ventils eine Abluftleitung (19) aufweist, so ist der Separa-
tor (3) mit einer Gaszufuhr (18) ausgestattet und der Teil der Wirkverbindung von dem Diffe-
renzdruckregler (6) und dem Separator (3) ist an den Druckmesssensor des Differenzdruck-
reglers (6) angeschlossen.

Vorrichtung zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen in Gegenwart pulver-for-
miger Katalysatoren bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden nach Anspruch 1,
die dadurch gekennzeichnet ist, dass die Vorrichtung Mittel zur Temperierung der einzelnen
Vorrichtungselemente aufweist, mit denen zumindest die Vorrichtungselemente aus der
Gruppe Katalysatorvorlagebehalter (1), Reaktor (2) und Separator (3) unabhangig beheizbar
sind.

Vorrichtung zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen in Gegenwart pulver-for-
miger Katalysatoren bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden nach Anspruch 1,
die dadurch gekennzeichnet ist, dass das kontinuierlich wirkende Ventil eine Wirkverbin-
dung zu einem Druckmesssensor aufweist, die zum Eingangsbereich des Rieselbettreaktors
(2), zum Ausgangsbereich des Rieselbettreaktors (2) oder zur Ausgangsleitung zur Produkt-
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stromableitung flhrt, vorzugsweise ist das kontinuierlich wirkende Ventil mit Ausgangslei-
tung zur Produktstromableitung in Wirkverbindung, weiter vorzugsweise umfasst das konti-
nuierlich wirkende Ventil einen Druckregler (7).

Vorrichtung zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen in Gegenwart pulverfor-
miger Katalysatoren bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden nach einem der
Anspriche 1 —4wobei die Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, dass es sich bei der Do-
siereinheit um eine Dosiereinheit zur Zuflhrung von flissigen Fluiden handelt, die ausge-
wahlt sind aus der Gruppe Ole, Schwerdle, VGO, Riickstandséle, Biodl, Biomasse, Pyroly-
sedl, Torfol Lignin Benzin, Diesel, Naphtha und/oder die an den Separator angeschlossene
Ausgangsleitung zur Ableitung von Produktstrom einen FlUssigkeitsabscheider (9) aufweist,
wobei der Fllssigkeitsabscheider (9) vor dem kontinuierlich wirkenden Ventil angeordnet ist.

Vorrichtung zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen in Gegenwart pulverfor-
miger Katalysatoren bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden nach einem der
Anspriche 1 -5, wobei die Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, dass das kontinuierlich
wirkend Ventil in der Ausgangsleitung zur Produktstromableitung eine Regeldynamik auf-
weist, die im Bereich von 1 : 100 liegt, vorzugsweise im Bereich von 1 : 1.000, weiter vor-
zugsweise im Bereich von 1 : 10.000.

Vorrichtung zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen in Gegenwart pulver-for-
miger Katalysatoren bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden nach einem der
Anspriche 1 — 6, wobei die Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, dass das kontinuierlich
wirkende Ventil in der Ausgangsleitung zur Ableitung von Produktstrom eine Regelglte auf-
weist, deren Abweichung in Bezug auf den Sollwert < 10 % ist, vorzugsweise ist die Abwei-
chung in Bezug auf den Sollwert <5 % und weiter vorzugsweise ist die Abweichung in Be-
zug auf den Sollwert < 1 %, und/oder die Einschwingzeit des Reglers im Bereich von 0,1 -
30 Sekunden liegt, vorzugsweise liegt die Einschwingzeit < 10 Sekunden, weiter vorzugs-
weise < 5 Sekunden, und insbesondere vorzugsweise < 2 Sekunden.

Vorrichtung zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen in Gegenwart pulver-for-
miger Katalysatoren bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden nach einem der
Anspriche 1 -7, wobei die Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, dass das kontinuierlich
wirkende Ventil in der Ausgangsleitung zur Ableitung von Produktstrom und der damit ver-
bundene Druckmesssensor einen Druckregler bilden, der aus der Gruppe analoger oder di-
gitalen Rickdruckregler ausgewahlt, vorzugsweise handelt es sich um ein Element aus der
Gruppe aktiv geregelter Rickdruckregler, wobei die Regler folgendes Zeitverhalten aufwei-
sen kdnnen: p, pi, pd, pid, i oder id.

Vorrichtung zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen in Gegenwart pulver-for-
miger Katalysatoren bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden nach einem der
Ansprlche 4 — 8, wobei die Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, dass die Dosiereinheit
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einen Doppelnadelinjektor aufweist und/oder dass die Dosiereinheit eine Hochdruckpumpe
aufweist.

Vorrichtung zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen in Gegenwart pulver-for-
miger Katalysatoren bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden nach einem der
Anspriche 4 — 9, wobei die Vorrichtung dadurch gekennzeichnet ist, dass die Ausgangslei-
tung zur Produktstromableitung mit einem Gassammelbehalter (4) in Verbindung steht.

Verfahren zur katalytischen Umsetzung von chemischen Stoffen in Gegenwart pulver-formi-
ger Katalysatoren bei Verweilzeiten im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden welches die nachfol-
gend genannten Schritte umfasst:

(i)  Temperierung von zumindest einem Katalysator, der in zumindest einem Katalysator-
vorlagebehalter (1) gelagert wird,

(ii)  kontrollierte Zufuhr des Katalysators aus dem zumindest einen Katalysatorvorlagebe-
halter (1) in den Eingang eines Rieselbettreaktors (2), wobei zumindest die Zufuhr des Kata-
lysators in Gegenwart von einem Tragergas erfolgt,

(iii) Kontaktieren des pulverformigen Katalysators mit zumindest einem Feed und Durch-
leitung des Gemisches aus Katalysator, Feed und Tragergas durch den Reaktionsraum des
Rieselbettreaktors (2),

(iv) Uberfihrung des Gemisches aus Katalysator, Feed, Tragergas und Produkten durch
den Reaktorausgang in einen Separator (3),

(v) im Separator (3) erfolgt eine Abtrennung von Feed und Reaktionsprodukten von Kata-
lysator, die Uber eine Ausgangsleitung abgeflhrt werden,

wahrend der Ableitung von Feed, Tragergas und Produkten aus der mit dem Separator (3)
verbundenen Ausgangsleitung erfolgt eine Regelung des Rlckdrucks mittels eines kontinu-
ierlich wirkenden Ventils, wobei der Rickdruck im Bereich von 0,01 barg - 15 barg liegt, vor-
zugsweise liegt der Ruckdruck im Bereich von 0,05 barg - 10 barg, weiter vorzugsweise liegt
der Ruckdruck im Bereich 0,1 barg - 7 barg.

Verfahren zur Untersuchung von katalytischen Prozessen bei Verweilzeiten des Katalysa-
tors im Reaktor im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden nach Anspruch 11, das dadurch gekenn-
zeichnet ist, dass die Zeitdauer bei der Durchflihrung der Verfahrensschritte (ii) - (iii), bei
dem pulverférmiger Katalysator durch den Rieselreaktor beférdert wird, insgesamt eine Zeit-
dauer von 10 - 300 Sekunden betragt und die Druckédnderungen an der Ausgangsseite des
Reaktors wahrend der Durchflihrung der Verfahrens < 200 mbarg sind, vorzugsweise sind
die Druckanderungen an der Ausgangsseite des Reaktors < 100 mbarg, weiter vorzugs-
weise sind die Druckanderungen an der Ausgangsseite des Reaktors < 50 mbarg.

Verfahren zur Untersuchung von katalytischen Prozessen bei Verweilzeiten des Katalysa-
tors im Reaktor im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden nach Anspruch 11 oder Anspruch 12,
das dadurch gekennzeichnet ist, dass die Tastzeit der Druckkontrolle pulsweise oder konti-
nuierlich erfolgt und die Tastzeit eine Zeit im Bereich von 0,0001 - 300 Sekunden aufweist,
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vorzugsweise weist die Tastzeit eine Zeit im Bereich von 0,001 - 150 Sekunden auf, weiter
vorzugsweise weist die Tastzeit eine Zeit im Bereich von 0,01 - 40 Sekunden auf.

Verwendung einer Vorrichtung gemaf der Anspriche 1 — 10 zur Durchfiihrung eines Ver-
fahrens gemanR der Anspriche 11 - 13 zur Untersuchung von katalytischen Prozessen bei
Verweilzeiten des Katalysators im Reaktor im Bereich von 0,1 - 10 Sekunden.
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