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(54) Bezeichnung: Kondensations-Adsorptionsprozess zur Entfernung organischer Komponenten aus einem

Chlorwasserstoff enthaltenden Gasstrom

(57) Zusammenfassung: Es wird ein Verfahren zur Entfer-
nung organischer Komponenten aus einem gegebenenfalls
heiRen Chlorwasserstoff enthaltenden Rohgasstrom mit
den Schritten beschrieben:

A) Einstellung des zu reinigenden Rohgasstroms auf eine
Temperatur von héchstens 40°C;

B) Kondensation mindestens eines Teils der organischen
Komponenten des Rohgasstroms bei einer Temperatur von
hdchstens 0°C, bevorzugt von héchstens -10°C;

C) mindestens teilweise Adsorption der nach der Konden-
sation im vorgereinigten Gasstrom verbliebenen restlichen
organischen Komponenten an einem ersten Adsorptions-
medium;

D) gegebenenfalls nachfolgender Warmeaustausch zwi-
schen dem aus der Adsorption C) austretenden Gasstrom
und dem in den Prozess eintretenden Rohgasstrom;

E) Bereitstellung des gereinigten Gasstromes (4);

wobei das unter B) erhaltene Kondensat einer Rektifikation
C) unterzogen wird.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Aufar-
beitung von Chlorwasserstoff enthaltenden Gasstro-
men, die mit organischen Verbindungen verunreinigt
sind, mittels einer Kombination von Kondensation
und Adsorption.

[0002] Speziell betrifft die Erfindung die Reinigung
von Chlorwasserstoff enthaltenden Prozessgasen
der Isocyanatherstellung.

[0003] Die adsorptive Abscheidung vor allem orga-
nischer Komponenten aus Gasstromen findet haufi-
ge Anwendung in der Prozessindustrie.

[0004] Bei der Regeneration wird das Adsorbens
Ublicherweise erhitzt und mit einem Regenerations-
gasstrom in Kontakt gebracht. Hierdurch I6sen sich
die adsorbierten Komponenten in den Regenerati-
onsgasstrom und das Adsorbens wird entladen.

[0005] Aus der EP 233 773 B1 ist ein Verfahren zur
katalytischen Oxidation von HCI-Gas bekannt gewor-
den, bei dem ein mit organischen Verunreinigungen
wie Benzol, Chlorbenzol und ahnlichem verunreinig-
tes HCI-Gas flur die Verwendung in einem Dea-
con-Verfahren (katalytische HCI-Oxidation mittels
Sauerstoff) vorgereinigt wird.

[0006] Hierzu wird Aktivkohle als Adsorber verwen-
det, die nach Gebrauch regeneriert wird. Es wird wei-
ter vorgeschlagen, den Adsorber bei hoheren Tem-
peraturen oder unter vermindertem Druck und gege-
benenfalls unter Verwendung eines Inertgases zu re-
generieren.

[0007] Naheres Uber die Ausgestaltung der
HCI-Reinigung ist der EP 233 773 B1 nicht zu ent-
nehmen.

[0008] Abhangig von der Organikfracht des zu reini-
genden Gasstromes und dem Dampfdruck der abzu-
scheidenen Organikkomponenten kann der Einsatz
einer dem Adsorptionsprozess vorgelagerten Kon-
densation bei tiefen Temperaturen wirtschaftlich vor-
teilhaft sein. In diesem Fall wird in der Regel der
Hauptteil der Organikfracht in einem Kondensations-
system abgeschieden, wahrend die Nachreinigung
bis auf die geforderten Reinheiten mit Hilfe eines Ad-
sorptionsschrittes erfolgt.

[0009] Die oben beschriebene Kombination aus
Kondensation und Adsorption ist Stand der Technik
und beispielsweise in der US-A-5740682 beschrie-
ben. Hierbei werden beispielsweise Kohlenwasser-
stoffe aus Luft entfernt.

[0010] Die oben beschriebene Kombination aus
Kondensation bei tiefen Temperaturen und nachfol-

2/9

2008.10.30

gender Adsorption hat bei der gegebenen Problem-
stellung der Entfernung organischer Komponenten
aus HCI Gasstromen jedoch zur Folge, dass sich in
der durch die Kondensation abgeschiedenen organi-
schen Komponenten signifikante Mengen an HCIl und
gegebenenfalls im Gasstrom vorhandenes Phosgen
I6sen. Das Einlésen dieser Komponenten verursacht
nachfolgend signifikante Folgekosten zur Umwand-
lung von Phosgen und HCI mittels Natronlauge in Na-
triumchlorid und Natriumkarbonat. Gleichzeitig stel-
len die auf diesem Wege aus dem Prozess ausge-
schleusten Phosgen- und HCI-Mengen einen nicht
unerheblichen Chlorverlust dar, der insbesondere in
einem Verfahren mit Chlorkreislauf unerwiinscht ist.

[0011] Aufgabe der Erfindung ist es, ein verbesser-
tes Trennverfahren bereitzustellen, das die Entfer-
nung und gegebenenfalls die Wiederverwendung
von organischen Komponenten aus einem HCI ent-
haltenden Rohgas ermdoglicht.

[0012] Die vorliegende Erfindung hat insbesondere
ferner die Verringerung des Verlustes von Wertstoff-
komponenten wie Chlor in der Prozessgasreinigung
von mit organischen Verbindungen verunreinigten
Chlorwasserstoff enthaltenden Gasstromen zum
Ziel.

[0013] Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren
zur Entfernung organischer Komponenten aus einem
gegebenenfalls heiRen Chlorwasserstoff enthalten-
den Rohgasstrom mit den Schritten:
A) Einstellung des zu reinigenden Rohgasstroms
auf eine Temperatur von héchstens 40°C;
B) Kondensation mindestens eines Teils der orga-
nischen Komponenten des Rohgasstroms bei ei-
ner Temperatur von hdchstens 0°C, bevorzugt
von héchstens -10°C;
C) mindestens teilweise Adsorption der nach der
Kondensation im vorgereinigten Gasstrom ver-
bliebenen restlichen organischen Komponenten
an einem Adsorptionsmedium;
D) gegebenenfalls nachfolgender Warmeaus-
tausch zwischen dem aus der Adsorption C) aus-
tretenden Gasstrom und dem in den Prozess ein-
tretenden Rohgasstrom;
E) Bereitstellung des gereinigten Gasstromes;

dadurch gekennzeichnet, dass das unter B) erhalte-
ne Kondensat einer Rektifikation C) unterzogen wird.

[0014] Als Adsorptionsmittel fir die Adsorption D)
kommen hierbei in der Regel Aktivkohle, Zeolithe,
Aluminiumoxid, Betont, Kieselgel oder auch metallor-
ganische Komplexe zum Einsatz. Bevorzugt ist Aktiv-
kohle. Gangige Apparatetypen zur Herstellung eines
intensiven Gas-Adsorbens Kontaktes sind einfache
Festbetten, FlieBbetten, Wirbelbetten oder auch als
ganzes bewegbare Festbetten.
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[0015] Die Vorteile der adsorptiven Entfernung von
Komponenten aus Gasstromen sind sehr hohe er-
reichbare Reinheiten des gereinigten Gasstromes
sowie bei regenerativen Adsorptionsprozessen die
Moglichkeit der Rickgewinnung der organischen
Komponenten zur gezielten Entsorgung oder zur
Ruckfuhrung in vorgangige Herstellungsverfahren.

[0016] Vorzugsweise handelt es sich daher bei ei-
nem solchen Chlorwasserstoff enthaltenden Rohgas-
strom um einen chlorwasserstoffhaltigen Abstrom,
der als Koppelprodukt beispielsweise in einem der
folgenden Verfahren anfallt: der Isocyanatherstellung
aus Phosgen und Aminen, der Saurechloridherstel-
lung der Polycarbonatherstellung, der Herstellung
von Vinylchlorid aus Ethylendichlorid und der Chlorie-
rung von Aromaten.

[0017] Die Temperatur des Rohgasstroms betragt
insbesondere bis zu 400°C, bevorzugt bis zu 250°C,
besonders bevorzugt bis zu 150°C.

[0018] Bevorzugt ist ein Verfahren, das dadurch ge-
kennzeichnet ist, dass die Abkihlung des Rohgas-
stroms zunachst in einem Kiihler auf eine Temperatur
von hdchstens 45°C erfolgt. Weiterhin bevorzugt er-
folgt die Abkilhlung des Rohgasstroms in einem
zweiten Schritt, insbesondere in einem Rekuperator,
auf eine Temperatur von héchstens 40°C. In einer be-
sonders bevorzugten Variante erfolgt der Warmeaus-
tausch zwischen dem aus der Adsorption austreten-
den Gasstrom und dem in den Prozess eintretenden
Rohgasstrom in einem Rekuperator. Bevorzugt er-
folgt die Abklhlung in einem ersten Schritt in einem
Kuahler auf eine Temperatur von héchstens 45°C und
in einem zweiten Schritt in einem Rekuperator auf
eine Temperatur von hdchstens 40°C

[0019] Eine besonders bevorzugte Variante des
Verfahrens ist dadurch gekennzeichnet, dass das
Adsorptionsmedium mit Hilfe eines weiteren aufge-
heizten, insbesondere auf eine Temperatur von min-
destens 50°C, geheizten Inertgasstromes regeneriert
wird.

[0020] In einer bevorzugten Variante erfolgt die
Rektifikation bei einer Temperatur im Sumpfver-
dampfer von mindestens 40°C, bevorzugt mindes-
tens 60°C.

[0021] Das Verfahren wird besonders bevorzugt an-
gewendet, wenn der zu reinigende Rohgasstrom im
wesentlichen aus Chlorwasserstoff und ggf. bis zu 2
Gew.-% Phosgen besteht. Die aus dem Rohgas-
strom abzutrennenden organischen Komponenten
sind besonders bevorzugt im wesentlichen Kohlen-
wasserstoffe oder halogenierte Kohlenwasserstoffe,
insbesondere bevorzugt aromatische Kohlenwasser-
stoffe wie Benzol, Toluol, Xylole und C-C,,-Aliphaten
oder chlorierte Kohlenwasserstoffe wie Tetrachlor-
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kohlenwasserstoff, Vinylchlorid und Dichlorethan
oder chlorierte aromatische Kohlenwasserstoffe wie
Hexachlorbenzol oder Orthodichlorbenzol.

[0022] Eine besonders vorteilhafte Variante des
neuen Verfahrens ist dadurch gekennzeichnet, dass
der bei der Rektifikation anfallende Kopfgasstrom zu-
sammen mit dem vorgereinigten Gasstrom der Ad-
sorption nach Stufe D) unterzogen wird.

[0023] Eine weitere besonders bevorzugte Variante
des Verfahrens ist dadurch gekennzeichnet, dass die
Adsorption in wenigstens zwei Adsorptionsstufen er-
folgt. Insbesondere bevorzugt wird dabei das erste
Adsorptionsmedium der ersten Stufe C) mit Hilfe ei-
nes Teilstroms des Rohgasstroms regeneriert und
der beladene Rohgasteilstrom gegebenenfalls mit
dem in die Kondensation B) eintretenden Rohgas-
strom vereinigt.

[0024] Eine bevorzugte Abwandlung des Verfah-
rens ist dadurch gekennzeichnet, dass das erste Ad-
sorptionsmedium der ersten Stufe der Adsorption C)
von Zeit zu Zeit im Wechsel mit dem Rohgasteilstrom
mittels eines Inertgases im einfachen Durchgang re-
generiert wird.

[0025] Das Verfahren wird besonders bevorzugt an-
gewendet, wenn der chlorwasserstoffhaltige gerei-
nigte Gasstrom in einem Produktionsverfahren zur
Herstellung von Chlor aus Chlorwasserstoff und Sau-
erstoff weiterverwendet wird, insbesondere bei einer
katalysierten Gasphasenoxidation von Chlorwasser-
stoff mit Sauerstoff oder einer nicht-thermischen Um-
setzung von Chlorwasserstoff und Sauerstoff. Die
Kopplung mit der katalysierten Gasphasenoxidation
von Chlorwasserstoff mit Sauerstoff (Deacon-Verfah-
ren) ist besonders bevorzugt.

[0026] Bevorzugt wird wie oben bereits beschrieben
das als Deacon-Prozess bekannte katalytische Ver-
fahren in Kombination mit dem erfindungsgemafen
Verfahren eingesetzt. Hierbei wird Chlorwasserstoff
mit Sauerstoff in einer exothermen Gleichgewichtsre-
aktion zu Chlor oxidiert, wobei Wasserdampf anfallt.
Die Reaktionstemperatur betragt tblicherweise 150
bis 500°C, der Ubliche Reaktionsdruck betragt 1 bis
25 bar. Da es sich um eine Gleichgewichtsreaktion
handelt, ist es zweckmaRig, bei mdglichst niedrigen
Temperaturen zu arbeiten, bei denen der Katalysator
noch eine ausreichende Aktivitat aufweist. Ferner ist
es zweckmalig, Sauerstoff in Gberstdchiometrischen
Mengen zum Chlorwasserstoff einzusetzen. Ublich
ist beispielsweise ein zwei- bis vierfacher Sauer-
stoff-Uberschuss. Da keine Selektivitatsverluste zu
befiirchten sind, kaum es wirtschaftlich vorteilhaft
sein, bei relativ hohem Druck und dementsprechend
bei gegeniiber Normaldruck langerer Verweilzeit zu
arbeiten.
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[0027] Geeignete bevorzugte Katalysatoren fiir das
Deacon-Verfahren enthalten Rutheniumoxid, Ruthe-
niumchlorid oder andere Rutheniumverbindungen
auf Siliziumdioxid, Aluminiumoxid, Titandioxid oder
Zirkondioxid als Trager. Geeignete Katalysatoren
kdnnen beispielsweise durch Aufbringen von Ruthe-
niumchlorid auf den Trager und anschlielendes
Trocknen oder Trocknen und Calcinieren erhalten
werden. Geeignete Katalysatoren kdnnen erganzend
zu oder an Stelle einer Rutheniumverbindung auch
Verbindungen anderer Edelmetalle, beispielsweise
Gold, Palladium, Platin, Osmium, Iridium, Silber,
Kupfer oder Rhenium enthalten. Geeignete Katalysa-
toren kénnen ferner Chrom(lil)oxid enthalten.

[0028] Die katalytische Chlorwasserstoff- Oxidation
kann adiabatisch oder bevorzugt isotherm oder an-
nahernd isotherm, diskontinuierlich, bevorzugt aber
kontinuierlich als FlieR- oder Festbettverfahren, be-
vorzugt als Festbettverfahren, besonders bevorzugt
in Rohrbiindelreaktoren an Heterogenkatalysatoren
bei einer Reaktortemperatur von 180 bis 500°C, be-
vorzugt 200 bis 400°C, besonders bevorzugt 220 bis
350°C und einem Druck von 1 bis 25 bar (1000 bis
25000 hPa), bevorzugt 1,2 bis 20 bar, besonders be-
vorzugt 1,5 bis 17 bar und insbesondere 2,0 bis 15
bar durchgefiihrt werden.

[0029] Ubliche Reaktionsapparate, in denen die ka-
talytische Chlorwasserstoff-Oxidation durchgefihrt
wird, sind Festbett- oder Wirbelbettreaktoren. Die ka-
talytische Chlorwasserstoff- Oxidation kann bevor-
zugt auch mehrstufig durchgefiihrt werden.

[0030] Bei der adiabatischen, der isothermen oder
annahernd isothermen Fahrweise kénnen auch meh-
rere, also 2 bis 10, bevorzugt 2 bis 6, besonders be-
vorzugt 2 bis 5, insbesondere 2 bis 3, in Reihe ge-
schaltete Reaktoren mit Zwischenkuhlung eingesetzt
werden. Der Sauerstoff kann entweder vollstandig
zusammen mit dem Chlorwasserstoff vor dem ersten
Reaktor oder Uber die verschiedenen Reaktoren ver-
teilt zugegeben werden. Diese Reihenschaltung ein-
zelner Reaktoren kann auch in einem Apparat zu-
sammengefihrt werden.

[0031] Eine weitere bevorzugte Ausfuhrungsform
einer fir das Verfahren geeigneten Vorrichtung be-
steht darin, dass man eine strukturierte Katalysator-
schuttung einsetzt, bei der die Katalysatoraktivitat in
Strdmungsrichtung ansteigt. Eine solche Strukturie-
rung der Katalysatorschittung kann durch unter-
schiedliche Trankung der Katalysatortrager mit Aktiv-
masse oder durch unterschiedliche Verdiinnung des
Katalysators mit einem Inertmaterial erfolgen. Als In-
ertmaterial kénnen beispielsweise Ringe, Zylinder
oder Kugeln aus Titandioxid, Zirkondioxid oder deren
Gemischen, Aluminiumoxid, Steatit, Keramik, Glas,
Graphit oder Edelstahl eingesetzt werden. Beim be-
vorzugten Einsatz von Katalysatorformkérpern sollte
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das Inertmaterial bevorzugt ahnliche aulleren Ab-
messungen haben.

[0032] Als Katalysatorformkorper eignen sich Form-
kérper mit beliebigen Formen, bevorzugt sind Tablet-
ten, Ringe, Zylinder, Sterne, Wagenrader oder Ku-
geln, besonders bevorzugt sind Ringe, Zylinder oder
Sternstrange als Form.

[0033] Als Heterogenkatalysatoren eignen sich ins-
besondere Rutheniumverbindungen oder Kupferver-
bindungen auf Tragermaterialen, die auch dotiert
sein kénnen, bevorzugt sind gegebenenfalls dotierte
Rutheniumkatalysatoren. Als Tragermaterialen eig-
nen sich beispielsweise Siliziumdioxid, Graphit, Ti-
tandioxid mit Rutil- oder Anatas-Struktur, Zirkondio-
xid, Aluminiumoxid oder deren Gemische, bevorzugt
Titandioxid, Zirkondioxid, Aluminiumoxid oder deren
Gemische, besonders bevorzugt y- oder &-Alumini-
umoxid oder deren Gemische.

[0034] Die Kupfer- bzw. die Rutheniumtragerkataly-
satoren kdnnen beispielsweise durch Trankung des
Tréagermaterials mit wassrigen Losungen von CuCl,
bzw. RuCl, und gegebenenfalls eines Promotors zur
Dotierung, bevorzugt in Form ihrer Chloride, erhalten
werden. Die Formgebung des Katalysators kann
nach oder bevorzugt vor der Trankung des Trager-
materials erfolgen.

[0035] Zur Dotierung der Katalysatoren eignen sich
als Promotoren Alkalimetalle wie Lithium, Natrium,
Kalium, Rubidium und Casium, bevorzugt Lithium,
Natrium und Kalium, besonders bevorzugt Kalium,
Erdalkalimetalle wie Magnesium, Calcium, Strontium
und Barium, bevorzugt Magnesium und Calcium, be-
sonders bevorzugt Magnesium, Seltenerdmetalle wie
Scandium, Yttrium, Lanthan, Cer, Praseodym und
Neodym, bevorzugt Scandium, Yttrium, Lanthan und
Cer, besonders bevorzugt Lanthan und Cer, oder de-
ren Gemische.

[0036] Die Formkdrper kdnnen anschliefend bei ei-
ner Temperatur von 100 bis 400°C, bevorzugt 100 bis
300°C beispielsweise unter einer Stickstoff-, Argon-
oder Luftatmosphére getrocknet und gegebenenfalls
kalziniert werden. Bevorzugt werden die Formkorper
zunachst bei 100 bis 150°C getrocknet und anschlie-
Rend bei 200 bis 400°C kalziniert.

[0037] Der Umsatz an Chlorwasserstoff im einfa-
chen Durchgang kann bevorzugt auf 15 bis 90%, be-
vorzugt 40 bis 85%, besonders bevorzugt 50 bis 70%
begrenzt werden. Nicht umgesetzter Chlorwasser-
stoff kann nach Abtrennung teilweise oder vollstandig
in die katalytische Chlorwasserstoff-Oxidation zu-
rickgefiihrt werden. Das Volumenverhaltnis von
Chlorwasserstoff zu Sauerstoff am Reaktoreintritt be-
tragt bevorzugt 1:1 bis 20:1, bevorzugt 2:1 bis 8:1,
besonders bevorzugt 2:1 bis 5:1.
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[0038] Die Reaktionswarme der katalytischen
Chlorwasserstoff-Oxidation kann in vorteilhafter Wei-
se zur Erzeugung von Hochdruck-Wasserdampf ge-
nutzt werden. Dieser kann zum Betrieb eines Phos-
genierungsreaktors und oder von Destillationskolon-
nen, insbesondere von Isocyanat-Destillationskolon-
nen genutzt werden.

[0039] In einem weiteren Schritt wird das gebildete
Chlor abgetrennt. Der Abtrennschritt umfasst Gbli-
cherweise mehrere Stufen, namlich die Abtrennung
und gegebenenfalls Ruckfuihrung von nicht umge-
setztem Chlorwasserstoff aus dem Produktgasstrom
der katalytischen Chlorwasserstoff-Oxidation, die
Trocknung des erhaltenen, im wesentlichen Chlor
und Sauerstoff enthaltenden Stroms sowie die Ab-
trennung von Chlor aus dem getrockneten Strom.

[0040] Die Abtrennung von nicht umgesetztem
Chlorwasserstoff und von gebildetem Wasserdampf
kann durch Auskondensieren von wassriger Salzsau-
re aus dem Produktgasstrom der Chlorwasserstoffo-
xidation durch Abkuhlung erfolgen. Chlorwasserstoff
kann auch in verdunnter Salzsaure oder Wasser ab-
sorbiert werden.

[0041] Das Verfahren wird nachstehend anhand der
Figuren beispielhaft erlautert. Es zeigt:

[0042] FEig. 1 ein VerfahrensflieRbild der erfindungs-
gemalen Rohgasreinigung

Beispiele
Beispiel 1

[0043] Das Rohgas 1 (hier Chlorwasserstoffgas aus
einer TDI-Produktion) wird in einem Kuhler 21 vorge-
kihlt und durch den Rekuperator 22 zur Einstellung
einer Temperatur unterhalb von 10°C geleitet. Orga-
nische Verunreinigungen wie Hexachlorbenzol wer-
den im Kondensator 23 bei einer Temperatur von
-35°C kondensiert und als Strom 10 abgeflhrt
(Eig. 1). Gleichzeitig werden wie bereits oben be-
schrieben HCI und ggf. Phosgen in das Kondensat
eingelost.

[0044] (Das vorgereinigte Rohgas wird Uiber ein Ad-
sorberbett 24 geleitet und der gereinigte Gasstrom
aus Chlorwasserstoff Giber den Rekuperator 22 zum
Warmetausch mit eingehendem Rohgas 1 geleitet
und als Produktstrom 4 ausgeleitet und in einem
(nicht gezeichneten) Deacon-Verfahren zu Chlor oxi-
diert.)

[0045] Das beladene Adsorberbett 24', das im
Wechsel mit dem Adsorberbett 24 betrieben wird,
wird mit einem Inertgas 5 gereinigt, das aus frischem
Inertgas 5 und einem Rickstrom 10 zusammenge-
setzt ist und im Warmetauscher 25 vorerhitzt wird.
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[0046] Nach Durchlaufen des Adsorbers 24 wird der
beladene Regenerationsgasstrom 7 aufgearbeitet.

[0047] In der zweiten Stufe wird der Gasstrom auf
ein redundantes Adsorbersystem 24, 24' aus Aktiv-
kohle geleitet. In diesem redundanten Adsorbersys-
tem steht immer jeweils ein Adsorber 24 zur Adsorp-
tion zur Verfigung, wahrend der redundante Adsor-
ber 24' regeneriert werden kann. Die Regeneration
kann dabei wahlweise mit heiRem Inertgas oder (je-
weils in Fig. 1 nicht dargestellt) mit heiRem Rohgas
oder mit Inertgas im Kreislaufstrom erfolgen.

[0048] Der adsorptiv gereinigte Gasstrom die zweite
Stufe des Verfahrens und wird nach Durchlaufen des
Rekuperators 22 aus der ersten Stufe 31 des Verfah-
rens den der Gasreinigung nachfolgenden Verfahren
bereitgestellt. Stufe 31 und Stufe 32 des Verfahrens
werden bis auf die Apparate- und Leitungsdruckver-
luste isobar bei einem Druck von 6 bar betrieben.

[0049] Das in Stufe 1 des Verfahrens anfallende
Kondensat 10 wird Stufe 33 des Verfahrens (Rektifi-
kation) zugeleitet. In der in Eig. 1 dargestellten Aus-
fuhrungsform besteht die dritte Stufe des Verfahrens
im wesentlichen aus einer Rektifikationskolonne 26,
mit einem Verstarkungsteil 28, einem Abtriebsteil 27
sowie einem Sumpfverdampfer 29 und einem Kopf-
kondensator 30. Der unter anderem mit HCI und
Phosgen beladene Organikstrom aus Stufe 32 wird
der Rektifikationskolonne 26 in Stufe 33 zwischen
dem Abtriebs- 27 und dem Verstarkungsteil 28 zuge-
leitet. Im Abtriebsteil 27 steigt der im Sumpfverdamp-
fer 29 generierte Dampf im Gegenstrom zu dem die
Kolonne 26 herabflieienden Organikstrom nach
oben. Hierbei wird der HCI- und Phosgenanteil im
aufsteigenden Dampfstrom kontinuierlich erhéht. Der
herablaufenden Flissigkeit wird gleichzeitig HCI und
Phosgen entzogen. Im Verstarkungsteil 28 der Ko-
lonne kommt es zu einer weiteren Aufkonzentrierung
des Gasstromes mit HCIl und Phosgen wahrend die
organischen Komponenten abgereichert werden. Die
HCI/Phosgenkonzentration bzw. die Organikkonzen-
tration am Kolonnenkopf bzw. hinter dem Kopfkon-
densator 30 der Kolonne wird im wesentlichen durch
die Kondensatortemperatur und den damit erzeugten
Kolonnenricklauf beeinflusst. Der Kopfkondensator
30 ist als Dephlegmator ausgebildet, so dass ein gas-
férmiger, vor allem Phosgen und HCI enthaltender
Briudenstrom 9 Uber Kopf der Rektifikation entnom-
men wird und zusammen mit Strom 2 auf die Adsorp-
tion der Stufe 32 des Verfahrens geleitet wird. Die
Kondensationstemperatur der Rektifikation ist so zu
wahlen, dass die Organikfracht in Strom 9 nur ein
Bruchteil der in Strom 1 vorliegenden Organikfracht
betragt. Die Kondensatortemperatur betragt —10°C.

[0050] Der am Kolonnensumpf abgezogene Orga-
nikstrom 8 ist weitestgehend frei von HCI und Phos-
gen und wird zur weiteren Verarbeitung bzw. Entsor-



DE 10 2007 020 144 A1

gung bereitgestellt. Die Sumpftemperatur betragt
140°C. Der Kolonnendruck liegt oberhalb des Druck-
niveaus der Stufe 32 des Verfahrens. Damit kann
Strom 9 ohne eine Kompression in die Adsorption der
zweiten Verfahrensstufe eingeleitet werden.
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Diese Liste der vom Anmelder aufgefiihrten Doku-
mente wurde automatisiert erzeugt und ist aus-
schlieSlich zur besseren Information des Lesers auf-
genommen. Die Liste ist nicht Bestandfeil der deut-
schen Pafent- bzw. Gebrauchsmusteranmeldung.
Das DPMA dbernimmt keinerlei Hafiung fir etwaige
Fehler oder Auslassungen.

Zitierte Patentliteratur

- EP 233773 B1 [0005, 0007]
- US 5740682 A [0009]
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Entfernung organischer Kompo-
nenten aus einem gegebenenfalls heilen Chlorwas-
serstoff enthaltenden Rohgasstrom mit den Schritten:
A) Einstellung des zu reinigenden Rohgasstroms (1)
auf eine Temperatur von héchstens 40°C;

B) Kondensation mindestens eines Teils der organi-
schen Komponenten des Rohgasstroms bei einer
Temperatur von hoéchstens 0°C, bevorzugt von
héchstens -10°C;

C) mindestens teilweise Adsorption der nach der
Kondensation im vorgereinigten Gasstrom verbliebe-
nen restlichen organischen Komponenten an einem
ersten Adsorptionsmedium;

D) gegebenenfalls nachfolgender Warmeaustausch
zwischen dem aus der Adsorption C) austretenden
Gasstrom und dem in den Prozess eintretenden Roh-
gasstrom;

E) Bereitstellung des gereinigten Gasstromes (4);
dadurch gekennzeichnet, dass das unter B) erhal-
tene Kondensat einer Rektifikation C) unterzogen
wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Reinigung des Rohgasstroms bei
einem Druck von bis zu 20 bar, bevorzugt bei 2 bis 12
bar erfolgt.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dass die Rektifikation bei einer Tem-
peratur im Sumpfverdampfer (29) von mindestens
40°C, bevorzugt mindestens 100°C erfolgt.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, dass der Warmeaustausch
zwischen dem aus der Adsorption 32 austretenden
Gasstrom 3 und dem in den Prozess eintretenden
Rohgasstrom 1 in einem Rekuperator 22 erfolgt.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, dass die Temperaturein-
stellung A) in einem ersten Schritt in einem Kihler
(21) auf eine Temperatur von héchstens 45°C und in
einem zweiten Schritt in einem in einem Rekuperator
auf eine Temperatur von hdchstens 40°C erfolgt.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, dass das Adsorptionsmedi-
um des Adsorbers (24, 24") der Adsorptionsstufe (32)
mit Hilfe eines aufgeheizten Inertgasstromes regene-
riert wird.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, dass der bei der Rektifika-
tion anfallende Kopfgasstrom (9) zusammen mit dem
vorgereinigten Gasstrom der Adsorption nach Stufe
D) unterzogen wird.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7,
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dadurch gekennzeichnet, dass der zu reinigende
Rohgasstrom (1) im Wesentlichen aus Chlorwasser-
stoff und ggf. bis zu 2 Gew.-% Phosgen besteht.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8,
dadurch gekennzeichnet, dass die aus dem Rohgas-
strom 1 abzutrennenden organischen Komponenten
im wesentlichen Kohlenwasserstoffe oder haloge-
nierte Kohlenwasserstoffe, insbesondere aromati-
sche Kohlenwasserstoffe wie Benzol, Toluol, Xylole
und C4-C,,-Aliphaten oder chlorierte Kohlenwasser-
stoffe wie Tetrachlorkohlenstoff, Vinylchlorid und Di-
chlorethan oder chlorierte aromatische Kohlenwas-
serstoffe wie Hexachlorbenzol oder Orthodichlorben-
zol sind.

10. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 9,
dadurch gekennzeichnet, dass die Adsorption (32) in
wenigstens zwei Adsorptionsstufen erfolgt.

11. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis
10, dadurch gekennzeichnet, dass der Rohgasstrom
1 im Wesentlichen aus Chlorwasserstoff und ggf.
Phosgen besteht und der gereinigte Chlorwasserstoff
enthaltende Gasstrom in einem Produktionsverfah-
ren zur Herstellung von Chlor aus Chlorwasserstoff
und Sauerstoff weiterverwendet wird, insbesondere
bei einer katalysierten Gasphasenoxidation von
Chlorwasserstoff mit Sauerstoff oder einer nicht-ther-
mischen Umsetzung von Chlorwasserstoff und Sau-
erstoff.

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis
10, dadurch gekennzeichnet, dass der Rohgasstrom
1 ein Chlorwasserstoff enthaltender Abstrom ist, der
als Koppelprodukt beispielsweise in einem der fol-
genden Verfahren anfallt: der Isocyanatherstellung
aus Phosgen und Aminen, der Saurechloridherstel-
lung der Polycarbonatherstellung, der Herstellung
von Vinylchlorid aus Ethylendichlorid und der Chlorie-
rung von Aromaten.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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