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Beschreibung

[0001] Diese Erfindung betrifft ein Adsorptionsmittel
auf Aktivkohlebasis fur Quecksilber oder Quecksil-
berverbindungen, das bzw. die in flissigen Kohlen-
wasserstoffen enthalten ist bzw. sind, und ein Verfah-
ren dafur, insbesondere Adsorptionsmittel auf Aktiv-
kohlebasis und ein Verfahren zum Adsorbieren und
Entfernen von Quecksilber oder Quecksilberverbin-
dungen (nachstehend haufig einfach als ,,Quecksil-
ber" bezeichnet), das bzw. die in einer geringen Men-
ge in flissigen Kohlenwasserstoffen enthalten ist
bzw. sind, wie z.B. in Naphtha und Intermediaten von
Olprodukten oder petrochemischen Produkten, durch
Inkontaktbringen derselben, wobei Quecksilber und
Quecksilberverbindungen aus den interessierenden
flissigen Kohlenwasserstoffen im Wesentlichen voll-
standig entfernt werden kénnen.

[0002] Bisher wurden z.B. Palladium-tragende Ka-
talysatoren auf Aluminiumoxidbasis fur das Hydrie-
rungsverfahren zum Reformieren flissiger Kohlen-
wasserstoffe wie z.B. von Naphtha verwendet, wobei
die Hydrierungsreaktion den Nachteil einer Schadi-
gung des Katalysators aufweist, wenn Verunreinigun-
gen aus Quecksilber oder Quecksilberverbindungen
in den flissigen Kohlenwasserstoffen vorliegen.

[0003] Ferner neigt Quecksilber mit vielen Arten von
Metallen zur leichten Bildung von Amalgamen. Aus
diesem Grund besteht dann, wenn eine Vorrichtung,
die aus Legierungen auf Aluminiumbasis konstruiert
sind, in solchen Verfahren beteiligt ist, ein gefahrli-
ches Korrosionsrisiko aufgrund einer Amalgambil-
dung mit Quecksilber. Demgemal bestand ein star-
ker Bedarf fur Fortschritte bei der Entfernung von
Quecksilber aus solchen flissigen Kohlenwasser-
stoffen.

[0004] Es wurde Uber ein Adsorptionsmittel fur
Quecksilber, das auf einem porésen, Schwefeltra-
genden Adsorptionsmittel basiert, zum Entfernen von
Quecksilber durch eine chemische Reaktion zwi-
schen Quecksilber und Schwefel, berichtet. Ferner
ist eine physikalische Adsorption, die keine chemi-
sche Reaktion umfasst, unter Verwendung eines po-
résen Adsorptionsmittels wie z.B. Aktivkohle, Zeolith,
Aluminiumoxid zum Entfernen von organischem
Quecksilber in Kohlenwasserstoffen mdglich, jedoch
weist dieses Verfahren Probleme wie z.B. eine
schlechte Leistung bei der Quecksilberentfernungs-
geschwindigkeit auf, wobei sich die Adsorptionsleis-
tung sehr stark vermindert, wenn die Quecksilber-
konzentration weniger als 10 ppb betragt.

[0005] In dem vorstehend diskutierten Stand der
Technik bezuglich des Schwefel-tragenden Adsorpti-
onsmittels wird die Schwefel-tragende Aktivkohle
z.B. durch Mischen von Aktivkohle mit feinen Schwe-
felteilchen und Erhitzen eines solchen Gemischs bei

110 bis 400°C hergestellt (japanische Patentanmel-
dung mit der Offenlegungsnummer 59-78915/1984);
organische Schwefelverbindung-tragende Aktivkohle
(japanische Patentanmeldung mit der Offenlegungs-
nummer 62-114632/1987). Dabei ist beziglich der
Auswahl einer Schwefelverbindung die Verwendung
von Schwefel als solcher oder einer organischen
Schwefelverbindung wie z.B. Thiophen typisch und
solche Schwefelverbindung-tragende porésen Ad-
sorptionsmittel sollten hauptsachlich Quecksilber aus
einem interessierenden gasférmigen Material entfer-
nen, anstelle einer Entfernung aus flissigen Kohlen-
wasserstoffen.

[0006] Ferner hemmt dieser Stand der Technik zu-
satzlich zu der Entfernung von Quecksilber als beab-
sichtigter Zweck nicht das Losen oder die Desorption
des von den Adsorptionsmitteln getragenen Schwe-
fels in den flissigen Kohlenwasserstoff als Verunrei-
nigung. Flissige Kohlenwasserstoffe werden am
haufigsten auf der Stufe des Intermediat-Produkts
der Hydrierung unterworfen, wo die Schwefelkonta-
mination oder Schwefelverunreinigung, die in einem
solchen Kohlenwasserstoff enthalten ist, die Hydrie-
rungskatalysatoren schwer schadigen wirde. Folg-
lich ist der Stand der Technik verglichen mit der vor-
liegenden Erfindung nicht bevorzugt.

[0007] Eine Aufgabe der Erfindung ist die Bereitstel-
lung eines Adsorptionsmittels und eines Verfahrens
zum effektiven Adsorbieren und Entfernen von
Quecksilber, das in einer geringen Menge in flissigen
Kohlenwasserstoffen, einschlieRlich eines Olpro-
dukts oder eines Intermediats davon, wie z.B. Naph-
tha, enthalten ist, ohne dass sich eine Verunreinigung
wie z.B. Schwefel in den Kohlenwasserstoffen I6st.

[0008] Studien, die im Stand der Technik bezliglich
der Entfernung von Quecksilber, das in einer gerin-
gen Menge in flissigen Kohlenwasserstoffen, ein-
schlieRlich Olprodukten oder -intermediaten, wie z.B.
Naphtha, enthalten ist, bisher durchgeflihrt worden
sind, zeigen, dass eine Schwefel- oder organische
Schwefelverbindungen-tragende  Aktivkohle nicht
das Ldsen von getragerten Schwefelverbindungen in
flissige Kohlenwasserstoffe hemmt, soweit das Ver-
fahren in der flissigen Phase durchgefuhrt wird. Das
Lésen findet in einem Bereich von 10 bis 400 ppm
statt. Das Naphtha, das eine solche Schwefelkon-
zentration enthalt, wirde die Katalysatoren, die in
dem anschlieBenden Verfahren verwendet werden,
schwer schadigen. Folglich ist der bekannte Stand
der Technik eindeutig nur auf das Verfahren in der
Gasphase beschrankt und fur das flissige Verfahren
nicht akzeptabel.

[0009] Es wurden Studien auf der Basis von Aktiv-
kohle durchgefiihrt, die weder Schwefel noch Schwe-
felverbindungen tragt. In an sich bekannter Weise ist
Aktivkohle in gewisser Weise ein einzigartiges Mate-
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rial mit einer betrachtlich entwickelten Mikrostruktur
und als unpolares Adsorptionsmittel fir nahezu alle
Substanzen aktiv. Die Aktivkohle zeigt einen gewis-
sen Grad an Adsorption beziiglich anorganischem
Quecksilber, das in einer Losung dispergiert ist, und
die Adsorption von solchem Quecksilber ist in dem
Fall einer Aktivkohle, die eine begrenzte Mikroporen-
struktur aufweist, ziemlich erfolgreich, jedoch erweist
sich die Aktivkohle mit einer solchen Struktur ohne
Tragereffekt bei der Adsorption und Entfernung von
anorganischem oder organischem Quecksilber, das
in einer geringen Menge in flissigen Kohlenwasser-
stoffen enthalten ist, in einem Ausmal3, dass in an-
schlieBenden Olverarbeitungsverfahren keine we-
sentliche Schadigung entsteht, als nicht erfolgreich.

[0010] In der vorliegenden Erfindung wurde gefun-
den, dass eine Aktivkohle, die Salzsaure tragt, einer
Aktivkohle ohne getragerte Substanz stark tiberlegen
ist, wobei eine Uberlegene Adsorption von anorgani-
schem und organischem Quecksilber in flissiger
Phase, jedoch auch von Quecksilber, das in einer ge-
ringen Menge vorliegt, bestatigt wird. Ferner wird be-
statigt, dass in einem Fall, bei dem Salzsaure bei der
Herstellung im Uberschuss getragert vorliegt, diese
Uberschissige Salzsaure auf der Stufe der Herstel-
lung ausgewaschen werden kann und nicht-ausge-
waschene oder getragerte Salzsdure in dem einge-
setzten Adsorptionsverfahren sich nicht in die flissi-
ge Phase l6st oder desorbiert.

[0011] Die Studien bestatigen auch die Effektivitat
von Sauren, die von Salzsaure verschieden sind, und
ferner wurden auch Studien bezlglich des Mikropo-
renvolumens sowie der Mikroporenverteilung durch-
gefuhrt, die zum Adsorbieren und Zurickhalten der
Sauren, einschliellich Salzsaure, geeignet sind, und
diese Studien stutzen die vorliegende Erfindung.

[0012] Die vorliegende Erfindung stellt ein Adsorpti-
onsmittel, das Aktivkohle umfasst, die Salzsaure
tragt, zum Adsorbieren von Quecksilber bereit, das in
flissigen Kohlenwasserstoffen enthalten ist, wobei
die Aktivkohle mehr als 80 ml/g Mikroporenvolumen
aufweist, das durch die Mikroporen definiert ist, deren
Radien weniger als 0,8 nm betragen. Dabei ist das
Mikroporenvolumen als Adsorptionsvolumen von
Stickstoffgas definiert, das mit dem Gerat BEL SORP
gemessen worden ist und das auf ein Gasvolumen
unter Standardbedingungen umgerechnet wird. Ein
solcher Wert wird als Mikroporenvolumen bezeich-
net. Wenn das Mikroporenvolumen, das durch das
adsorbierte Gasvolumen definiert ist, durch eine An-
gabe als flissiger Stickstoff ausgedriickt werden soll,
wird diese Umrechnung durch die Annahme erhalten,
dass 1 ml Stickstoffgas unter Standardbedingungen
0,001555 ml flissigem Stickstoff &quivalent ist.

[0013] Als Saure, die von der Aktivkohle getragen
wird, wird Salzsaure verwendet. Bezuglich der Aktiv-

kohle findet die bevorzugte Herstellung derart statt,
dass ein kohlenstoffhaltiges Material in einer Atmos-
phare, die einen Wasserdampfgehalt von weniger als
30 Vol.-% (nachstehend wird eine Gaszusammenset-
zung als Volumenprozent ausgedriickt und haufig
einfach als % angegeben) umfasst, aktiviert, und in
der gleichen Atmosphéare auf weniger als 300°C ge-
kihlt wird, oder mit dem Ublichen Verfahren erhaltene
Aktivkohle wird einer Behandlung unter Stickstoffgas
oder Kohlendioxidgas mit im Wesentlichen keinem
Sauerstoff und/oder Wasserdampf bei einer Tempe-
ratur von mehr als 500°C unterworfen und in der glei-
chen Atmosphare auf weniger als 300°C gekiihlt.

[0014] Die vorliegende Erfindung umfasst ein be-
vorzugtes Verfahren zum Adsorbieren und Entfernen
von Quecksilber, das in einer geringen Menge in Koh-
lenwasserstoffen, einschlieBlich Olprodukten oder In-
termediaten davon, wie z.B. Naphtha, enthalten ist,
unter Verwendung der vorstehend beschriebenen
Aktivkohle, die Salzsaure tragt, in flissiger Phase.

[0015] Das erfindungsgemafe Quecksilber-Adsorp-
tionsmittel umfasst die Aktivkohle, die Salzsaure
tragt, und das Basismaterial der Aktivkohle wird mit
einer spezifischen Oberflache von nicht weniger als
mehreren 100 m?/g bereitgestellt. Ausgangsmateria-
lien umfassen carbonisierte Produkte von Kokos-
nussschale, Phenolharz und dergleichen oder Kohle.

[0016] Bezuglich der Form ist jedwede Form wie
z.B. eine zerkleinerte Form, eine Teilchenform oder
eine Granulatform effektiv, jedoch ist im Hinblick auf
den Druckabfall, die Adsorptionskapazitat und die
Bequemlichkeit der Handhabung beim Austausch
von erschopften Beladungen bei der praktischen Ar-
beit ist eine Teilchen- oder Granulatform bevorzugt.
Das Granulat wird in ublicher Weise durch Mischen
von 100 Teilen des kohlenstoffhaltigen Materials mit
30 bis 60 Teilen Olpech, Kohlenteer oder -harz und
durch Kneten und Formen und anschlieender Akti-
vierung hergestellt. Die so erhaltene Aktivkohle ist ein
einzigartiges Material als unpolares Adsorptionsmit-
tel, das eine Uberlegene Adsorption bezuglich nahe-
zu allen fliissigen oder gasférmigen Materialien auf-
weist.

[0017] In der vorliegenden Erfindung wird eine Ak-
tivkohle, die Salzsaure tragt, genutzt, die Quecksilber
in hohem Maf3 adsorbiert und ein Lésen oder Desor-
bieren der Saure in Naphtha wahrend der Anwen-
dung nicht zulasst, oder die keinerlei chemische Ver-
anderungen verursacht. Im Hinblick auf diese Erwa-
gungen wird Salzsaure verwendet.

[0018] Die Verbesserung der Quecksilberadsorpti-
on, die durch die Aktivkohle, die Salzsaure tragt, im
Vergleich zu der Aktivkohle ohne getragerte Sub-
stanz erhalten wird, ist in der nachstehenden Tabelle
1 gezeigt. Das Beispiel 1 und das Vergleichsbeispiel
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1, die nachstehend gezeigt sind, zeigen die Quecksil-
berkonzentrationen, die in Leichtbenzin enthalten
sind, und die Quecksilberadsorptionen nahe an der
Gleichgewichtsadsorption. Die Daten zeigen, dass
im Fall von Quecksilberkonzentrationen von 100, 10
bzw. 1 pug/kg von der Aktivkohle, die Salzsaure tragt,
0,95, 0,64 bzw. 0,38 mg/g Quecksilber adsorbiert
werden, und von der Aktivkohle, die keine Salzsaure
tragt, 0,14, 0,03 bzw. 0,01 mg/g Quecksilber adsor-
biert werden. Dies zeigt, dass die Quecksilberad-
sorption durch die Aktivkohle, die Salzsaure tragt, um
das 7-, 21- bzw. 38-fache verbessert wird. Folglich
wird die Uberlegenheit der Quecksilberadsorption
durch die Aktivkohle, die Salzsaure tragt, verdeut-
licht, wenn diese mit der gleichen Aktivkohle vergli-
chen wird, auf der kein Material getragert ist.

[0019] Dabei ist bemerkenswert, dass die Verbes-
serung der Adsorption in dem Fall einer niedrigeren
Quecksilberkonzentration in Naphtha Uberlegen ist,
und dieses Ergebnis zeigt, dass das erfindungsge-
mafle Adsorptionsmittel im Hinblick auf die Tatsache
fur die Aufgabe der vorliegenden Erfindung geeignet
ist, dass die in flissigen Kohlenwasserstoffen enthal-
tenen Quecksilberkonzentrationen sehr niedrig sind.

[0020] Bezuglich der Verhinderung einer Desorption
der getragerten Saure ist die Verhinderung durch ein
Auswaschen oder Entfernen von uberschissiger
Saure nach dem Adsorbieren von Salzsaure mdglich,
wobei solche Sauremolekiile, die innerhalb der Mi-
kroporen der Aktivkohlestruktur adsorbiert sind, so
stark gebunden sind, dass solche Sauremolekiile
nicht leicht desorbieren oder freiwerden. Dieses
Merkmal tritt bei Salzsduremolekilen stark hervor,
die eine so geringe Molekllgréle aufweisen, dass
diese Saure gegen eine Desorption oder eine Frei-
setzung in flissige Kohlenwasserstoffe sehr bestan-
dig ist. Andererseits ist es erforderlich, Uberschissi-
ge Séaure nach deren Adsorption herauszuwaschen,
um die Sauredesorption zu vermeiden, die in dem an-
schlielenden Verfahren gegebenenfalls Schwierig-
keiten verursacht. Salzsaure ist im Hinblick auf eine
minimale Tendenz zur Desorption und eine Uiberlege-
ne Leistung bei der Quecksilberadsorption am meis-
ten bevorzugt.

[0021] Beziglich der Anforderungen fir die Aktiv-
kohle findet sich ein gewisser Unterschied in der
Leistung, wobei der Mechanismus, der bei der Ad-
sorption von Quecksilber durch die Aktivkohle, die
Salzsaure tragt, ablauft, unbekannt ist, und wobei
Studien im Hinblick auf die Beziehung zwischen der
spezifischen Oberflache, das Mikroporenvolumen,
die Verteilung der Mikroporen der Aktivkohle und die
Quecksilberadsorption zeigen, dass die Quecksilbe-
radsorption genau mit dem Anteil des Mikroporenvo-
lumens mit kleineren Mikroporenradien korreliert.

[0022] In den Beispielen 1, 2 und 3 werden Aktiv-

kohlen mit nahezu dem gleichen Mikroporenvolu-
men, jedoch unterschiedlichen Anteilen des Mikropo-
renvolumens mit Radien von weniger als 0,8 nm ver-
wendet (die vom Beispiel 1 (gréfdter Anteil) bis zu 2
und 3 reichen). Die Ergebnisse zeigen, dass der An-
teil der Mikroporen mit Radien von weniger als 0,8
nm signifikant ist. D.h., es wird davon ausgegangen,
dass Quecksilber vorwiegend in Mikroporen mit we-
niger als 0,8 nm adsorbiert wird. Im Hinblick auf an-
dere Ergebnisse ist eine Aktivkohle erforderlich, bei
der mehr als 80 ml/g des Mikroporenvolumens Mikro-
porenradien von weniger als 0,8 nm aufweisen.

[0023] Nachstehend wird die vorliegende Erfindung
detaillierter beschrieben.

[0024] Bezlglich des Aktivkohlegrundmaterials, das
Salzsaure tragt, wurde bereits ein Ubliches Herstel-
lungsverfahren angegeben. Dabei besteht eine allge-
meine Tendenz dahingehend, dass dann, wenn der
Aktivierungsgrad héher gemacht wird, das Volumen
von Mikroporen mit kleineren Radien sinkt. Die Akti-
vierungsbedingungen Uben einen Einfluss auf die Er-
héhung des Mikroporengesamtvolumens und eine
damit zusammenhangende Abnahme des Anteils der
kleineren Mikroporen aus.

[0025] Wie es vorstehend beschrieben worden ist,
ist eine Aktivkohle erforderlich, bei der mehr als 80
ml/g des Mikroporenvolumens Mikroporenradien von
weniger als 0,8 nm aufweisen. In der vorliegenden
Erfindung werden Messungen der Mikroporenvertei-
lung und des Mikroporenvolumens von Aktivkohle-
grundmaterialien mit einem Gerat mit der Handelsbe-
zeichnung BEL SORP, Typ 28 SA, das von JAPAN
BEL INC. hergestellt wird, durchgefthrt, und auf der
Basis der Adsorptionsisotherme fir Stickstoffgas be-
rechnet. Dabei liegt die untere Messgrenze fir die Mi-
kroporenradien bei 0,3 bis 0,4 nm und die obere
Messgrenze bei 60 bis 70 A. Normalerweise weist die
Aktivkohle ein Mikroporengesamtvolumen von 100
bis 500 ml/g und einen durchschnittlichen Radius von
12 bis 14 A auf, und demgemaR ist in der Erfindung
eine Aktivkohle bevorzugt, bei der ein hoher Anteil
des Mikroporenvolumens den kleinsten Radiusbe-
reich aufweist. Daher sind empfohlene Aktivierungs-
bedingungen diejenigen zur Verminderung der Ten-
denz zur VergroRerung der durchschnittlichen Mikro-
porenradien bei einer VergroRerung des Mikroporen-
gesamtvolumens.

[0026] Das Aktivierungsgas zur Herstellung der Ak-
tivkohle enthalt Ublicherweise Wasserdampf und
Kohlendioxidgas und die vorliegende Erfindung be-
schrankt den Kohlendioxidgehalt nicht, jedoch be-
tragt der Wasserdampfgehalt zwingend weniger als
30 %. Ublicherweise wird nicht weniger als 40 bis 60
% Wasserdampf verwendet, da die Aktivierungsge-
schwindigkeit, die durch Wasserdampf bewirkt wird,
sehr viel groRer ist als diejenige, die durch Kohlendi-
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oxid bewirkt wird, und folglich wird eine Gaszusam-
mensetzung auf einen héheren Wassergehalt einge-
stellt. Verglichen mit den normalen Bedingungen sind
in der vorliegenden Erfindung milde Bedingungen mit
einer geringeren Aktivierungsgeschwindigkeit bevor-
zugt.

[0027] Die Tabelle 1 und die Beispiele 1 bis 5, die
nachstehend angegeben sind, zeigen, dass die Ak-
tivkohle, die unter Bedingungen mit einem hdheren
Wasserdampfgehalt aktiviert worden ist, ein geringe-
res Mikroporenvolumen mit Mikroporenradien von
weniger als 0,8 nm enthalt, und deshalb eine
schlechte Quecksilberadsorption aufweist.

[0028] Der genaue Mechanismus, warum die Akti-
vierungsbedingungen mit einem geringeren Wasser-
dampfgehalt die Quecksilberadsorption verbessern,
ist unbekannt, jedoch wird angenommen, dass sol-
che Aktivierungsbedingungen eine innere Struktur
bereitstellen sollten, bei der die Mikroporen mit klei-
neren Radien in einem grof3en Anteil vorliegen, und
dass ein solcher Mikroporenanteil zur Quecksilberad-
sorption beitragt. Zur Erhéhung des Mikroporenvolu-
mens mit Mikroporenradien von weniger als 0,8 nm
ist es bevorzugt, die Bedingungen auf einen Wasser-
dampfgehalt in dem Aktivierungsgas von weniger als
15 % einzustellen und die Verminderung des Mikro-
porenvolumens mit Radien von weniger als 0,8 nm zu
unterdriicken, und ferner sind Bedingungen zur Erho-
hung des Aktivierungsgrads bevorzugt.

[0029] In der vorliegenden Erfindung ist es erforder-
lich, die Aktivkohle bei den Gasbedingungen, die un-
verandert sind oder denjenigen fur die Aktivierung
ahnlich sind, auf weniger als 300°C zu kiihlen und
dann die Aktivkohle nach der Aktivierung aus dem
System zu entnehmen. Dabei bedeutet eine unver-
anderte Zusammensetzung des Kihlgases oder eine
Zusammensetzung des Kuhlgases, die derjenigen,
die fur die Aktivierung erforderlich ist, ahnlich ist,
Stickstoffgas, Kohlendioxidgas und/oder ein Ge-
misch davon oder eine Zusammensetzung, die im
Wesentlichen keinen Sauerstoff und/oder Wasser-
dampf enthalt, und demgemaR bedeutet diese Anfor-
derung nicht, dass das Aktivierungsgas und das
Kihlgas die gleiche Zusammensetzung aufweisen
sollten, und ,enthalt im Wesentlichen keinen Sauer-
stoff und/oder Wasserdampf" steht fir Bedingungen
beziglich des Gases, die das Vorliegen von kombi-
nierten Sauerstoffatomen auf der Mikroporenoberfla-
che der Aktivkohle erlauben, d.h. mit anderen Worten
Bedingungen, bei denen Sauerstoff und Wasserstoff
in einer Menge von weniger als 1 bis 2 % enthaften
sind.

[0030] Ferner wird die in der Erfindung bevorzugte
Aktivkohle durch Umwandeln einer Aktivkohle erhal-
ten, die durch die normalen oder Ublichen Aktivie-
rungsbedingungen erhalten wird. D.h. eine solche

normale Aktivkohle wird in einer Gaszusammenset-
zung, die fur die vorstehend genannten bevorzugten
Aktivierungsbedingungen verwendet wird, auf eine
Temperatur von mehr als 500°C erhitzt und in dem
gleichen Gas auf weniger als 300°C gekuhlt. Dabei
ist die Obergrenze der Warmebehandlungstempera-
tur nicht beschrankend, wobei sie jedoch vorzugs-
weise niedriger als die Aktivierungstemperatur ist, die
Ublicherweise mehr als 850°C betragt. Ferner steht
»Aktivkohle, die durch die normalen oder Gblichen Be-
dingungen erhalten wird" flir eine Aktivkohle, die in ei-
ner Atmosphare mit einem Wasserdampfgehalt von
mehr als 15 % aktiviert und dann gekuhlt und vor ei-
nem zu starken Kihlen an die Luft entnommen wor-
den ist.

[0031] In der vorstehenden Beschreibung beziiglich
der Umwandlung hangt die Behandlungszeit der nor-
malen Aktivkohle von der Temperatur ab, wobei bei
500°C 20 bis 180 min und bei 800°C mehrere min be-
vorzugt sind. Es wird angenommen, dass diese Um-
wandlung einen solchen Effekt aufgrund eines Sin-
terns oder Schrumpfens von Mikroporen, das von
dem Warmeeffekt auf die kohlenstoffhaltige Struktur
resultiert, herbeifuhrt, wobei die Warmebehandlung
unter den angegebenen Umsténden auf der Uberle-
gung beruht, dass diese einen Verlust durch Oxidati-
on auf der kohlenstoffhaltigen Oberflache verhindert
und die Schrumpfung der Mikroporenradien ver-
starkt.

[0032] Bezuglich der Form der Aktivkohle ist jedwe-
de Form als Pulver, zerkleinertes Material, Pellet,
Teilchen, Granulat, Fasern oder Wabenform akzepta-
bel. Die Granulatform oder geformte Form wird in Gb-
licher Weise durch Mischen von 100 Teilen des koh-
lenstoffhaltigen Materials mit 30 bis 60 Teilen Olpech
oder Kohlenteer als Bindemittel und Kneten und For-
men mit anschlieRender Aktivierung hergestellt.

[0033] Der Schritt des Aufbringens oder Adsorbie-
rens einer Saure auf die bzw. an der so erhaltenen
Aktivkohle ist durch Eintauchen der Aktivkohlemasse
in eine Salzsaureldésung und Adsorbierenlassen der
Saure in Mikroporen und danach Auswaschen von
Uberschissiger Saurekomponente durch Wasser
oder ein organisches Lésungsmittel zur Entfernung
moglich. Die Konzentration der Salzsaurelésung ist
nicht beschrankend, jedoch ist 0,1 N bis 3 N (Norma-
litat) zweckmalig. Bezuglich des Adsorptionsverfah-
rens kann zusatzlich zu dem Eintauchen in eine L6-
sung, wie es beschrieben worden ist, ein Impragnie-
ren durch Versprihen einer solchen Salzsaureldésung
in der Art einer Brause eingesetzt werden.

[0034] Nach dem Verfahren des Aufbringens ist es
erforderlich, nicht adsorbierte oder Uberschussige
Salzsaure von dem Aktivkohlegrundmaterial zu ent-
fernen. Die Gegenwart von nicht adsorbierter Saure
wilrde zum Lésen der nicht adsorbierten Saure in
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flissigen Kohlenwasserstoffen fiihren und die in dem
anschlieRenden Olverarbeitungsverfahren verwen-
deten Katalysatoren schadigen oder eine schadliche
Korrosion aufgrund einer Amalgambildung verursa-
chen. Das Auswaschen ist durch schwaches Ruhren
einer Lésung auf der Basis von Wasser oder eines or-
ganischen Losungsmittels mit eingetauchter Aktiv-
kohle moglich. Danach kann die Aktivkohle, welche
die Saure tragt, nach einem ausreichenden Trocknen
oder in einem Zustand mit einem Wassergehalt von
etwa 50 % in einen Adsorptionsturm gepackt werden.
Ferner wird nach dem Packen einer solchen Aktiv-
kohle in den Adsorptionsturm ein Rickwaschen mit
einem organischen Lésungsmittel durchgefihrt, um
die Uberschissige Saure zu entfernen.

[0035] Wie es vorstehend beschrieben worden ist,
liegt die Bedeutung der Erfindung bei den Mikroporen
mit Radien von weniger als 0,8 nm. Sduremolekile,
die in solchen Mikroporen adsorbiert sind, werden
durch Waschen in Wasser oder einem organischen
Lésungsmittel nicht desorbiert oder herausgeldst.
Ferner werden solche Sauremolekile in dem in den
Mikroporen adsorbierten Zustand eine Uberlegene
Adsorption von Quecksilber bewirken und durch den
Kontakt mit einem flissigen Kohlenwasserstoff kaum
desorbieren.

[0036] In dem Verfahren zum Adsorbieren von Salz-
saure genugt z.B. das Eintauchen der Aktivkohle-
masse in eine 1 bis 2 N-Salzsaurel6sung fir etwa 1
Stunde, um die angegebene Adsorption durchzufih-
ren, wodurch die Salzsduremolekule durch Adsorpti-
on so stark gebunden werden, dass diese Molekiile
nach dem angegebenen Waschen durch den Kontakt
mit flissigen Kohlenwasserstoffen nicht desorbieren.
Testergebnisse beziglich der Desorption wahrend
des Eintauchens in destilliertes Wasser fiir eine lange
Zeit zeigen eine Spurenmenge oder weniger als 1
mg/g, wie es in den Beispielen 1 bis 5 gezeigt ist. Es
wird angenommen, dass Salzsaure aufgrund ihrer
geringen Molekiilgréfie dazu geeignet ist, in sehr klei-
nen Poren eingefangen zu werden. Im Hinblick auf
diese Ergebnisse ist von den anorganischen Sauren
Salzsaure am Besten.

[0037] Wenn die Aktivkohle, welche die Saure tragt,
in destilliertes Wasser eingetaucht wird, sinkt der
pH-Wert trotz der starken Bindung der Sduremoleku-
le etwas ab und diese pH-Absenkung zeigt, dass die
getragerte Substanz eine Saure ist. Diese Absen-
kung wird deutlicher, wenn die Temperatur auf mehr
als 60°C erhoht wird. Es wird angenommen, dass
dieses Phanomen ein Ergebnis der Natur einer star-
ken Saure ist, wenn nur eine Spurenmenge davon
vorliegt. Normalerweise wird die Aktivkohle aus ei-
nem kohlenstoffhaltigen Material, einschlieRlich Ko-
kosnussschale, Kohle oder Holzkohle hergestellt,
und Pflanzengewebe enthalten im Allgemeinen eine
Spurenmenge von Kalium, Natrium und anderen Me-

tallverbindungen und diese werden durch Carboni-
sierungs- und Aktivierungsverfahren in Oxide umge-
wandelt, wie z.B. in Kaliumoxid, und dieses wird im
Kontakt mit Wasser zu einem Metallhydroxid fihren
und als Ergebnis wirde der pH-Wert einen Wert von
etwa 9 bis 10 erreichen.

[0038] Ferner zeigt eine solche Aktivkohle im Fall ei-
nes Phenolharzes als Ausgangsmaterial beim Ein-
tauchen in destilliertes Wasser einen schwach sau-
ren pH-Wert, jedoch ist dieses Aziditatsausmal na-
hezu mit demjenigen identisch, das erhalten wird,
wenn destilliertes Wasser lange Zeit an Luft stehen-
gelassen wird und dessen pH-Wert aufgrund eines
Lésens von Kohlendioxid, das in der Luft enthalten
ist, zum sauren Bereich neigt, und der pH-Wert im
Fall des Phenolharzes wird nicht weiter abnehmen.
Die Aktivkohle, die Salzsaure tragt, neigt bei einem
Eintauchen in destilliertes Wasser fur eine lange Zeit
jedoch zu einem Absinken unter pH 6,5. Demgemaf}
kann die ldentifizierung der getragerten Saure ein-
fach durch Messen des pH-Werts beim Eintauchen in
destilliertes Wasser durchgefiihrt werden.

[0039] Die vorliegende Erfindung umfasst ein Ver-
fahren zum Entfernen von Quecksilber, das in Koh-
lenwasserstoffen enthalten ist. Dabei steht Kohlen-
wasserstoff fiir einen breiten Bereich von Kohlenwas-
serstoffen, die einer Entfernung von Quecksilber
durch ein Fest-Flissig-Kontaktverfahren mit einem
Quecksilberadsorptionsmittel in fester Form unter-
worfen werden, wobei die Kohlenwasserstoffe vor-
wiegend Naphtha und Intermediate von Olprodukten
oder petrochemischen Produkten sind. Typisch ist
Naphtha oder ein anderes Intermediat, das aus Koh-
lenwasserstoffen mit etwa 6 bis 15 Kohlenstoffato-
men zusammengesetzt ist und bei Umgebungstem-
peratur in flissiger Phase vorliegt, und dartber hin-
aus kdnnen mit dem erfindungsgemafRen Verfahren
auch verflissigte Kohlenwasserstoffe verwendet
werden, die von Ol (Erddl) oder Kohle abgeleitet sind.

[0040] Ferner liegen Kohlenwasserstoffe mit nicht
mehr als 5 Kohlenstoffatomen, einschlieBlich Erdgas,
Ethylen, Propylen, bei Umgebungstemperatur gas-
férmig vor, jedoch kénnen diese Ausgangsmateriali-
en unter Druck in verflissigter Form gehandhabt wer-
den. Solche verflissigten Kohlenwasserstoffe kon-
nen auch mit dem vorliegenden Verfahren verwendet
werden und Kohlenwasserstoffe, die bei Umge-
bungstemperatur gasférmig sind, kénnen in den flis-
sigen Zustand umgewandelt werden und dann koén-
nen diese mit dem vorliegenden Verfahren eingesetzt
werden.

[0041] Insbesondere werden verflissigte Kohlen-
wasserstoffe mit nicht mehr als 5 Kohlenstoffatomen,
einschlieBlich verflissigtes Erdgas (LNG), verflissig-
tes Erddlbegleitgas (LPG), verflissigtes Ethylen, ver-
flissigtes Propylen und Naphtha kommerziell in flis-
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siger Phase gehandhabt und solche flissigen Koh-
lenwasserstoffe kénnen auf das erfindungsgemale
Adsorptionsmittel angewandt werden. Folglich ergibt
sich ein betrachtlicher Vorteil fur die Industrie. Der
vorgesehene flissige Kohlenwasserstoff kann eine
einzelne Komponente oder ein Gemisch aus einer
Mehrzahl solcher Komponenten sein.

[0042] Das Verfahren zum Entfernen von Quecksil-
ber kann auf jedwede Form von Quecksilber ange-
wandt werden, die in flissigen Kohlenwasserstoffen
enthalten ist, und diese Formen umfassen Quecksil-
ber als solches, anorganische Quecksilberverbindun-
gen, organische Quecksilberverbindungen und es
besteht keine Beschrankung bezlglich der Konzent-
ration, d.h. die vorliegende Erfindung kann auf Koh-
lenwasserstoffe angewandt werden, die eine Menge,
eine Spur oder eine sehr geringe Menge Quecksilber
enthalten. Insbesondere ist Naphtha vorgesehen,
das Ublicherweise 0,002 bis 10 mg/kg Quecksilber
enthalt und eine so geringe Konzentration ist fir die
vorliegende Erfindung geeignet, bei der ein Adsorpti-
onsverfahren eingesetzt wird. Bei der praktischen
Durchfuhrung der Quecksilberentfernung im Gelande
ist eine Vorbehandlung wie z.B. ein Filtrieren des vor-
gesehenen Kohlenwasserstoffs zur Entfernung des
darin enthaltenen Schlamms zusammen mit Queck-
silber, das durch die Filtration als Schlammkompo-
nente entfernbar ist, bevorzugt.

[0043] Das vorliegende Verfahren zum Entfernen
von Quecksilber ist in vorteilhafter Weise durch das
Verfahren der Verwendung eines Adsorptionsturms
moglich, der mit der Aktivkohle in Form eines Fest-
betts gepackt ist, wobei die bevorzugte Teilchengro-
Re im Bereich von 4,75 bis 0,15 mm, mehr bevorzugt
von 1,70 bis 0,50 mm liegt.

[0044] Wenn die Quecksilberkonzentration im Koh-
lenwasserstoff bei 100 ug/kg liegt, hangt die erforder-
liche Aktivkohlemasse von der zuladssigen Konzent-
ration am Auslassteil und der Art des Adsorptionsmit-
tels ab. Unter Verwendung von 1 kg des Adsorptions-
mittels kénnen jedoch etwa 0,1 bis 10 g Quecksilber
entfernt werden.

[0045] Wie es vorstehend beschrieben worden ist,
kann das erfindungsgemafle Adsorptionsmittel auf
Aktivkohlebasis Quecksilber, das in einer geringen
Menge in Kohlenwasserstoffen enthalten ist, durch
einen Fest-Flissig-Kontakt mit den flissigen Kohlen-
wasserstoffen nahezu vollstandig entfernen und die
auf der Aktivkohle getragerte Salzsaure wird kaum in
die vorgesehenen Kohlenwasserstoffe desorbieren.
Folglich ist die Erfindung zur Behandlung von Naph-
tha und Intermediaten von Olprodukten oder petro-
chemischen Produkten geeignet.

[0046] Die Erfindung wird nachstehend durch Bei-
spiele weiter beschrieben.

Beispiel 1

[0047] Kokosnussschalen wurden zu einer kohlen-
stoffhaltigen Substanz carbonisiert und dann auf 4
bis 10 Mesh (Teilchengréf3e im Bereich von 1,7 mm
bis 4,75 mm) zerkleinert und als Ausgangsmaterial
zur Herstellung des Aktivkohlegrundmaterials in Teil-
chenform verwendet. Dieses carbonisierte Material
wurde durch ein Verbrennungsgas von verflissigtem
Erdolbegleitgas (Gaszusammensetzung: 70 % Stick-
stoff, 0,2 % Sauerstoff, 19,8 % Kohlendioxid, 10 %
Wasserdampf) bei 900°C aktiviert und in dem glei-
chen Gas auf weniger als 300°C gekuhlt. Die Aktiv-
kohle wurde zu einer Teilchengrofe von 10 bis 32
Mesh (Teilchengrofie im Bereich von 0,5 mm bis 1,7
mm) zerkleinert. Die so erhaltene Aktivkohle wies
eine Aschekomponente (Rickstand nach einer inten-
siven Verbrennung) von 2,5 Gew.-% auf.

[0048] Die in der vorstehenden Weise erhaltenen
Aktivkohleteilchen wurden mittels Vakuum von der
Luft befreit und beziglich der Adsorptionsisotherme
in Stickstoffgas mit dem Gerat BEL SORP (Typ 28
SA, JAPAN BEL INC.) gemessen und daraus wurden
das Mikroporengesamtvolumen und die Radiusver-
teilung der Mikroporen berechnet. Das Mikroporen-
gesamtvolumen betrug 279 ml/g und der Anteil des
Mikroporenvolumens mit Radien von weniger als 0,8
nm betrug 43 %. D.h., das Mikroporenvolumen be-
trug 120 ml/g. Wie es vorstehend angegeben worden
ist, wird das Mikroporenvolumen immer durch Um-
rechnen von der adsorbierten Stickstoffgasmenge in
das Volumen unter Standardbedingungen angege-
ben. Wenn es auf das Volumen von flissigem Stick-
stoff umgerechnet wird, betragt das Mikroporenge-
samtvolumen 0,434 ml/g und das Mikroporenvolu-
men mit Radien von weniger als 0,8 nm betragt 0,187
ml/g.

[0049] Dann wurden die Aktivkohleteilchen 1,5
Stunden bei Raumtemperatur in eine 1 N-Salzsau-
relésung eingetaucht und dann mit destilliertem Was-
ser gewaschen und 12 Stunden bei 110°C getrock-
net, worauf mit Leichtbenzin (C4-C,-Kohlenwasser-
stoffe) gewaschen wurde.

[0050] Die Quecksilberadsorption wurde bei ver-
schiedenen Quecksilberkonzentrationen durch In-
kontaktbringen der Aktivkohle, die Salzsaure tragt,
mit dem Leichtbenzin, das Quecksilber und Quecksil-
berverbindungen enthélt, gemessen, wobei das or-
ganische Quecksilber 20 % des in dem Leichtbenzin
enthaltenen Gesamtquecksilbers ausmacht. Das Ad-
sorptionsmittel, ndmlich die so hergestellte Aktivkoh-
le (10 g), wurde unter schwachem Rihren in das
Leichtbenzin eingetaucht und nach 2 Stunden wurde
die Quecksilberrestkonzentration in dem Naphtha
und die Quecksilberadsorption durch die Aktivkohle
gemessen. Die Quecksilberadsorptionsleistung wur-
de durch Messen des durch die Aktivkohle adsorbier-
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ten Quecksilbers bei Naphtha-Quecksilberkonzentra-
tionen von 100, 10 bzw. 1 pg/kg bewertet. Eine quan-
titative Bestimmung von Quecksilber wurde mittels
Atomadsorptionsanalyse durchgefiihrt.

[0051] Die Tabelle 1 zeigt die Beschreibung der Ak-
tivkohle, die Salzsaure tragt, und das Ergebnis der
Quecksilberadsorption. Unter den Bedingungen, von
denen angenommen wurde, dass sie nahe am
Gleichgewicht lagen, betrug das adsorbierte Queck-
silber 0,95 bzw. 0,38 mg/g fiir eine Quecksilberkon-
zentration von 100 bzw. 1 ug/kg. Dieses Ergebnis
zeigt, dass die vorliegende Aktivkohle eine tberlege-
ne Quecksilberadsorption aufweist. Ferner wurde in
dem verwendeten Naphtha nach der Adsorption kein
organisches Quecksilber gefunden, d.h. das gesam-
te organische Quecksilber wurde durch die verwen-
dete Aktivkohle adsorbiert.

[0052] Anmerkung: In der Tabelle wird die Adsorpti-
on von organischem Quecksilber wie folgt bewertet:
O ist gut, x ist Versagen; und die Quecksilberge-
samtadsorption wird wie folgt bewertet: © ist tiberle-
gen, O ist gut, A ist verwendbar, x ist Versagen.
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Beispiele 2 bis 5

[0053] Bei dem hier eingesetzten Aktivierungsver-
fahren wurden Aktivierungsgase mit unterschiedli-
chem Wasserdampfgehalt eingesetzt: 30 % (Beispiel
2), 45 % (Beispiel 3), 55 % (Beispiel 4), 65 % (Bei-
spiel 5). Ansonsten entsprachen alle Bedingungen
denjenigen von Beispiel 1 und auf diese Weise wurde
die Aktivkohle hergestellt und dem Schritt des Auf-
bringens der Salzsaure unterworfen und mit destil-
liertem Wasser und Leichtbenzin gewaschen. Auf
diese Weise wurden Adsorptionsmittel, bei denen Ak-
tivkohle Salzsaure tragt, erhalten, und mit diesen
wurde der gleiche Quecksilberadsorptionstest durch-
gefuhrt, wie er im Beispiel 1 beschrieben ist.

[0054] Die Tabelle 1 zeigt die Beschreibung der Ak-
tivkohle, die Salzsaure tragt, und das Ergebnis der
Quecksilberadsorption. Das Ergebnis zeigt, dass der
Wasserdampfgehalt in dem Aktivierungsgas mit einer
Abnahme des Mikroporenvolumens der Mikroporen
mit Radien von weniger als 0,8 nm und dessen Anteil
am Mikroporengesamtvolumen zunimmt. Beziiglich
der Quecksilberadsorption adsorbiert jedes Adsorpti-
onsmittel Quecksilber, wobei die adsorbierte Menge
mit einer Abnahme des Volumens der Mikroporen mit
Radien von weniger als 0,8 nm abnimmt.

Vergleichsbeispiel 1

[0055] Das Adsorptionsmittel, das aus der Aktivkoh-
le zusammengesetzt ist, die im Beispiel 1 hergestellt
worden ist und keine getragerte Substanz aufwies,
wurde zum Testen der Quecksilberadsorption einge-
setzt. Das Ergebnis ist in der Tabelle 1 gezeigt, wobei
der pH-Wert der in destilliertes Wasser eingetauch-
ten verwendeten Aktivkohle 8,8 betrug.

[0056] Ferner ist die adsorbierte Quecksilbermenge
verglichen mit dem Beispiel 1 GbermaRig niedrig. Die
in den Beispielen 2 bis 5 eingesetzten Adsorptions-
mittel weisen verglichen mit dem im Vergleichsbei-
spiel 1 eingesetzten Adsorptionsmittel ein kleineres
Volumen der Mikroporen mit Radien von weniger als
0,8 nm auf, jedoch ist die Quecksilberadsorption im
Vergleichsbeispiel 1 geringer als diejenige der Bei-
spiele 2 bis 5. Dies zeigt, dass das Aufbringen der
Salzsaure einen starken Effekt auf die Quecksilbe-
radsorption aufweist.

Beispiele 6 und 7

[0057] Dabei wurde das gleiche kohlenstoffhaltige
Material wie im Beispiel 1 verwendet, um das Aktiv-
kohlegrundmaterial herzustellen, wobei bei dem Akti-
vierungsverfahren verschiedene Bedingungen einge-
setzt wurden. D.h., das Beispiel 7 wurde einer milde-
ren oder geringeren Aktivierung unterworfen, um das
Aktivkohlegrundmaterial mit einem Mikroporenvolu-
men von 82 ml/g mit Radien von weniger als 0,8 nm

bereitzustellen. Das Beispiel 6 wurde einer starkeren
oder héheren Aktivierung unterworfen, um das Aktiv-
kohlegrundmaterial mit einem Mikroporenvolumen
von 108 ml/g mit Radien von weniger als 0,8 nm be-
reitzustellen. Die anschlieBend durchgefihrten
Schritte waren das Aufbringen von Salzsaure und
Waschen, und Trocknen zum Fertigstellen der Aktiv-
kohle, die Salzsaure tragt, und der Quecksilberad-
sorptionstest wurde in der gleichen Weise wie im Bei-
spiel 1 durchgefihrt.

[0058] Die Beschreibung der Aktivkohlen, die Salz-
saure tragen, und das Ergebnis der Quecksilberad-
sorption sind in der Tabelle 2 gezeigt. Im Beispiel 7
wurde eine geringere Aktivierung als im Beispiel 1
eingesetzt, wobei die Aktivkohle von Beispiel 7 ein
Mikroporengesamtvolumen von 117 ml/g aufwies und
der Anteil des Mikroporenvolumens mit Radien von
weniger als 0,8 mm auf 70 % erhéht war und 82 mi/g
betrug. Im Beispiel 6 wurde eine hdhere Aktivierung
als im Beispiel 1 eingesetzt, wobei die Aktivkohle von
Beispiel 6 ein Mikroporengesamtvolumen von 327
ml/g aufwies und der Anteil des Mikroporenvolumens
mit Radien von weniger als 0,8 mm auf 33 % vermin-
dert war und 108 ml/g betrug. Es sollte beachtet wer-
den, dass dieser Wert niedriger ist als derjenige im
Beispiel 1.
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[0059] Ferner wird die Quecksilberadsorptionsmen-
ge im Beispiel 7 als gut bewertet und die Quecksilbe-

radsorptionsmenge im Beispiel 6 ist Uberlegen, wo-
bei in jedem Beispiel nach der Adsorption kein orga-
nisches Quecksilber im Naphtha gefunden wurde.

Beispiele 8 bis 10

[0060] Als kohlenstoffhaltiges Material, das zu der
Aktivkohle fuhrte, wurden carbonisierte Teilchen ei-
nes Phenolharzes (Beispiele 8 und 9) und carboni-
sierte Fasern eines Phenolharzes (Beispiel 10) ein-
gesetzt, um das Aktivkohlegrundmaterial herzustel-
len, und die Schritte des Aufbringens der Salzsaure,
des Waschens und des Trocknens wurden durchge-
fuhrt, um die Aktivkohle, die Salzsaure tragt, fertigzu-
stellen, und dann wurde der Quecksilberadsorptions-
test in der gleichen Weise wie im Beispiel 1 durchge-
fuhrt.

[0061] Die Tabelle 2 zeigt die Beschreibung der Ak-
tivkohle, die Salzsaure tragt, und das Ergebnis des
Quecksilberadsorptionstests. Das im Beispiel 10 aus
einem faserférmigen Phenolharz hergestellte Ad-
sorptionsmittel wies ein sehr gro3es Mikroporenvolu-
men von 148 ml/g mit Radien von weniger als 8 A auf,
und die Quecksilberadsorptionsmengen betrugen
1,53 bzw. 0,82 mg/g flr Quecksilberkonzentrationen
in Leichtbenzin von 100 bzw. 1 pg/kg. Folglich wurde
ein hervorragendes Ergebnis erhalten.
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Vergleichsbeispiel 2

[0062] Schwefel-tragende Adsorptionsmittel wur-
den verglichen. 100 g teilchenférmige Aktivkohle, die
im Beispiel 1 erhalten worden ist, wurden mit Schwe-
felpulver (1 g) gemischt und erhitzt, um ein Adsorpti-
onsmittel herzustellen, das Schwefel in einer Menge
von 1 % tragt und das dem Quecksilberadsorptions-
test in der gleichen Weise wie im Beispiel 1 unterwor-
fen wurde. Die Tabelle 3 zeigt die Beschreibung des
Adsorptionsmittels, das Schwefel tragt, und das Er-
gebnis des Quecksilberadsorptionstests.

[0063] Dieses Adsorptionsmittel, das Schwefel
tragt, zeigt eine recht gute Quecksilberadsorption, je-
doch ein starkes Ldsen von Schwefel in Naphtha, wie
es in der Tabelle 3 gezeigt ist. Demgemal kommt
dieses Adsorptionsmittel im Hinblick auf mdgliche
Schwierigkeiten oder eine mégliche Schadigung von
Katalysatoren, die in einem Olverarbeitungsverfah-
ren verwendet werden, fur ein Quecksilberentfer-
nungsmittel fir Naphtha nicht in Frage.

Beispiel 14

[0064] Dieses Beispiel veranschaulicht einen Proto-
typenbetrieb in der Praxis. Eine Menge von Teilchen
aus Aktivkohle in der Form von 10 bis 32 Mesh, die
Salzsaure tragt und gemaf Beispiel 1 hergestellt
worden ist, wurde in einen Adsorptionsturm (Durch-
messer: 25,4 cm, Hohe: 1 m) gepackt und Leichtben-
zin, das 7 pg/kg Quecksilber enthielt, wurde mit einer
Flussrate [LV-Wert (Lineargeschwindigkeit): 0,25
m/min] strémen gelassen oder durchgeleitet. Das
Analyseergebnis zeigte, dass das aus dem Turm ab-
gegebene Leichtbenzin nahezu vollstandig frei von
Quecksilber, einschlieBlich organischem Quecksil-
ber, war. Ferner betrug die Menge an Chlorionen, die
in Naphtha geldst waren, weniger als 0,1 mg/kg oder
lag auf einem Spurenniveau. D.h., es wurde kaum ein
Lésen von Chlorionen gefunden.

Patentanspriiche

1. Adsorptionsmittel, welches zum Adsorbieren
von Quecksilber oder Quecksilberverbindungen ver-
wendet wird, das/die in flissigen Kohlenwasserstof-
fen in flissiger Phase enthalten ist/sind, wobei das
Adsorptionsmittel Aktivkohle, die nur Salzsaure tragt,
umfaldt, wobei die Aktivkohle mehr als 80 ml/g Micro-
porenvolumen mit Radien von weniger als 0,8 nm
aufweist.

2. Adsorptionsmittel, welches zum Adsorbieren
von Quecksilber oder Quecksilberverbindungen ver-
wendet wird, das/die in flissigen Kohlenwasserstof-
fen in flissiger Phase enthalten ist/sind, wie in An-
spruch 1 definiert, wobei das Adsorptionsmittel Aktiv-
kohle, die nur Salzsaure tragt, umfafit, wobei die Ak-
tivkohle durch Aktivieren eines kohlenstoffhaltigen
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Materials in einer Atmosphare, die weniger als 30
Vol.-% Wasserdampf enthalt, und anschlieRendes
Kahlen in der gleichen Atmosphare auf weniger als
300°C hergestellt ist oder wobei die Aktivkohle durch
Warmebehandlung von Aktivkohle, die durch ein ub-
liches Verfahren hergestellt wurde, bei einer Tempe-
ratur von uber 500°C in einer Gaszusammensetzung,
umfassend Stickstoffgas und/oder Kohlendioxidgas,
die Sauerstoff und Wasserdampf in weniger als 1 bis
2% enthalt, und anschlielRendes Kuhlen in der glei-
chen Atmosphare auf weniger als 300°C hergestellt
ist.

3. Verfahren zum Entfernen von Quecksilber
oder Quecksilberverbindungen aus flussigen Kohlen-
wasserstoffen, umfassend das Kontaktieren des Ad-
sorptionsmittels, wie in Anspruch 1 oder Anspruch 2
beansprucht, mit Quecksilber oder Quecksilberver-
bindungen, das/die in der flissigen Phase enthalten
ist/sind.

4. Verfahren zum Entfernen von Quecksilber
oder Quecksilberverbindungen aus flussigen Kohlen-
wasserstoffen, wie in Anspruch 3 definiert, wobei die
flissigen Kohlenwasserstoffe Naphtha oder Interme-
diate petrochemischer Produkte sind.

5. Verwendung eines Adsorptionsmittels, umfas-
send Aktivkohle, welche Salzsaure tragt, wobei die
Aktivkohle mehr als 80 ml/g Microporenvolumen mit
Radien von weniger als 0,8 nm aufweist, zum Adsor-
bieren von Quecksilber oder Quecksilberverbindun-
gen in flussigen Kohlenwasserstoffen in flussiger
Phase, wobei die flissigen Kohlenwasserstoffe vor-
zugsweise Naphtha oder Intermediate petrochemi-
scher Produkte sind.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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