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En katalysator til brug ved katalytisk dehydratise-
ring af alkcholer til dannelse af ethere fremstilles ved at
et krystallinsk aluminasilicat ved en temperatur under 800°¢,
fortrinsvis pa 320-800° bringes i kontakt med en eller flere
nitrogenholdige baser, fortrinsvis lavmolekylzre sicanne som
ammoniak eller lavalkylaminer, indtil storst mulig absorption
deraf er sket, hvorpd der ved en temperatur p3 320-800°C, for-
trinsvis 400-600°C, ledes en inert gasstrem over det behand-
lede aluminasilicat til delvis desorption af den eller de

ede ni og indtil desorptionen herer op.

De ubehandlede krystallinske aluminasilikater, for-
trinsvis smectit eller en zeolit, iser zeolit H~ZSM-S, er
kendt som katalysatorer til dannelse af ethere ud fra alkoho-
ler, men katalyserer ogs3 en rakke sidereaktioner sisom dan-
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Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmide
til fremstilling af katalysatorer til anvendelse ved ether-.
syntesé eller processer i hvilke indgar ethersyntese. Opfind-
elsen angadr mere specifikt en fremgangsmdde til fremstilling
af sadanne katalysatorer ved behandling af krystallinske

aluminasilicater med nitrogenholdige baser.

Der kendes talrige katalysatorer med aktivitet for
katalytisk omsztning af alkoholer til ethere, sdkaldte sure
dehydratiseringskatalysatorer. Som eksempler pi kendte sure
dehydratiseringskatalysatorer kan nazvnes alumina, f.eks.

Y  -alumina, silica, alumina-silica blandinger og krystal-
linske aluminasilicater, f.eks. zeolitter og smectitter. Et
f=lles trazk ved de fleste kendte sure dehydratiseringskataly-
satorer, hvis aktivitet er tilstrazkkeligt hgj til industriel
anvendelse, er en kort levetid pa grund af hurtig deaktivering.
En anden ulempe ved de fleste kendte sure dehydratiseringska-
talysatorer er, at de samtidig katalyserer sidereaktioner,
hvilket fgrer til ugnsket hgjt indhold af biprodukter i de
fremstillede ethere.

Fremstilling af ethere ud fra alkoholer gennemfgres
ved forhgjet tryk og forhgjet temperatur og under tilstede-
verelse af de navnte sure dehydratiseringskatalysatorer og
forlgber efter den almene reaktionsligning:

(1) RloH + R20H -- RIOR? + H,0

hvor R1 og Rz kan vere ens eller forskellige og hver betyde
eventuelt substituerede alkyl-, aryl- eller aralkylgrupper.
Samtidig med den ovenstdende ¢gnskede reaktion (1) forlgber
imidlertid ogsd u¢gnskede sidereaktioner, som bl.a. fordrsager
dannelse af carbonhydrider og deaktivering af den anvendte
katalysator ved aflejring af sdkaldt "coke" bestdende af
polymerisationsprodukter og/eller kul. Indhold af carbonhy-
drider i de fremstillede ethere er i sig selv u¢gnsket. Deak-
tivering af katalysatoren som fglge af coke-aflejring er .
imidlertid langt alvorligere, idet det er en selvforstark-
ende proces, som hurtigt ngdvendigggr udskiftning eller re-
generering af katalysatoren, Der er udfgrt omfattende forsgg
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iser for at finde katalysatorer med stgrre selektivitet for
etherdannelse og med mindre tilbgjelighed til coke-dannelse
og'endvidere for at fastlazgge optimale procesbetingelser.

For de krystallinske aluminasilicaters vedkommende er der
f.eks. gjort talrige forsgg pd at frembringe forbedrede egen-
skaber ved at variere porestrukturen og/eller ved at indbygge
atomer af andre grundstoffer i krystalgitteret. Hidtil har
disse forsgg imidlertid varet uden stgrre succes.

Der har tidligere veret gennemfgrt talrige forsgg
med behandling af forskellige katalysatorer, bl.a. krystal-
linske aluminasilicater med forskellige reagenser, bl.a.
forskellige nitrogenholdige baser. Det er ved disse forsgg
vist, at de nitrogenholdige baser bindes til (forgifter)
katalysatorernes sure aktive centre og derved i udstrakt grad
blokerer den katalytiske aktivitet af disse. Det er sdledes
kendt, at behandling af krystallinske aluminasilicater med
nitrogenholdige baser resulterer i, at disse katalysatorer,
som i ubehandlet tilstand har katalytisk aktivitet for bl.a.
den ovennavnte reaktion (1) ikke lzngere eller kun i ringe
grad udviser denne aktivitet. Det er endvidere vist, at
blokering af de aktive centre med nitrogenholdige baser
forlgber til stor fuldstzndighed. Behandling af katalysatorer
indeholdende sure aktive centre med f.eks. ammoniak er derfor
ogsa anvendt i den analytiske kemi, idet den af katalysatoren
optagne mzngde af f.eks. ammoniak muliggg¢r en ret ngjagtig
bestemmelse af antallet af sure aktive centre i den pag=ld-
ende katalysator (N. Topsge, K. Pedersen, E.G. Derouane, J.
catal. 70, 41-52 (1981)).

Det har nu ifglge opfindelsen vist sig, at det ved
en sazrlig behandling af i og for sig kendte krystallinske
aluminasilicater er muligt at bibringe disse en mindre
deaktiveringshastighed og dermed en lzngere levetid og
samtidig ved anvendelse af disse at opna et reaktionsprodukt
med lavere indhold af biprodﬁkter. Ifplge opfindelsen under-
kastes de krystallinske aluminasilicater behandling med
nitrogenholdige baser under de nedenfor angivne szrlige

betingelser.
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Det har ifglge opfindelsen overraskende vist sig, at
det er muligt at gennemfgre en partiel blokering af de ak-
tive centre i.krystallinske aluminasilicater med nitrogen-
holdige baser, hvorved der opnds en selektiv blokering af
forskellige sure aktive centre i katalysatoren. Der sker
sédledes hovedsagelig en blokering af de aktive centre, der er
ansvarlige for carbonhydriddannelse, medens de aktive centre,
der katalyserer etherdannelse efter den ovenstdende reaktion
(1), i langt mindre udstrzkning blokeres.

Den foreliggende opfindelse angdr sdledes en frem-
gangsmdde til fremstilling af katalysatorer til anvendelse
ved fremstilling af ethere ved katalytisk dehydratisering af
alkoholer, hvilken fremgangsmdde er ejendommelig ved, at et
krystallinsk aluminasilicat behandles ved en temperatur pa
under 800°C, fortrinsvis pa 320-800°C ved at bringe det i
" kontakt med en eller flere nitrogenholdige baser, indtil den
opndelige absorption deraf har fundet sted, hvorefter det
sdledes behandlede krystallinske aluminasilicat efterbehandles
ved at lede en str¢gm af en inert gas over dette ved en tem-
peratur pa 320-800°C, fortrinsvis 400-600°C til desorption af
en del af den eller de absorberede nitrogenholdige baser,
idet efterbehandlingen fortszttes, indtil desorption ikke
lzngere finder sted.

Behandlingen ifglge opfindelsen af et krystallinsk
aluminasilicat kan gennemfgres ved at bringe dette i kontakt
med en eller flere nitrogenholdige baser eller en eller flere
oplgsninger eller fortyndinger deraf ved en temperatur pa
320-800°C eller ved lavere temperatur efterfulgt af en op-
varmning til 320-800°C. Den ngdvendige behandlingstid afhznger
af arten af det kryétallinske aluminasilicat, arten og kon-
centrationen af den eller de anvendte nitrogenholdige base(r),
temperaturen samt det benyttede tryk. Trykket kan f.eks. vare
fra 1 til 100 bar og er uvasentligt bortset fra dets indflyd-
else pd behandlingstiden. Anvendelige nitrogenholdige baser
omfatter generelt sidanne, hvis molekylstgrrelse muligggr ind-
trzngen i det krystallinske aluminasilicats poresystem, iser
ammoniak og lavalkylaminer. De nitrogenholdige baser kan
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anvendes i ren form eller i form af vaskeformige oplgsninger
men anvendes dog fortrinsvis som gasformige fortyndinger,
f.eks. sddanne indeholdende fra ca. 0,5 til 10 mol% base. Som
oplgsningsmidler, kan anvendes lavmolekyl=re, inerte uorganiske
eller organiske oplgsningsmidler, f.eks. vand. Som gasformige
fortyndingsmidler kan anvendes lavmolekylazre, inerte uorganiske
eller organiske forbindelser, som er gasformige ved den an-
vendte temperatur og det anvendte tryk.

Behandlingen med nitrogenholdig base efterfglges af
en efterbehandling, hvorunder det behandlede krystallinske
aluminasilicat skylles ved at lede en strgm af en inert gas
over dette. I tilfzlde af, at behandlingen er gennemfgrt ved
en temperatur i omradet fra 320 til 800°C, gennemfgres efter-~
behandlingen ligeledes ved en temperatur i dette omrade. I
tilfzlde af, at behandlingen er gennemfgrt ved en temperatur
p& under 320%, gennemfgres efterbehandlingen ved en tempe-
ratur i omradet fra 320 til 800°C.

~ Koncentrationen af den til behandlingen anvendte
nitrogenholdige base er ikke kritisk, idet det er sdledes, at
en hgj koncentration muligggr en kort behandlingstid men
samtidig krzver en forholdsvis langvarig skylning med inert
gas, hvorimod en lav koncentration krazver en lang behandlings-
tid men samtidig muligg¢r en forholdsvis kortvarig skylning.

Som det fremgér af det ovenstiende, er den kritiske
beh;ndlingsparameter siledes den temperatur, hvorved efter-

behandlingen afsluttes.

Valg af behandlingstemperatur i omradet 320-800°C
afhznger af de gnskede katalysatoregenskaber. Lav behand-
lingstemperatur giver sdledes lav deaktiveringshastighed og
forholdsvis lav aktivitet for etherdannelse, medens hgj be-
handlingstemperatur giver hgjere deaktiveringshastighed men
samtidig hgjere aktivitet for etherdannelse. Det har i prak-
sis vist sig, at en behandlingstemperatur i omradet 400-600°C
i de fleste tilfzlde vil give katalysatorer med de ¢gnskede
egenskaber, ’
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Den ovenfor beskrevne behandling ifglge opfindelsen
giver en katalysator med nezsten uzndret aktivitet for
etherdannelse men med stazrkt nedsat aktivitet for carBon-
hydriddannelse og stzrkt nedsat deaktiveringshastighed.

Den gunstige effekt af behandlingen er uventet pi
baggrund af den kendte teknik, idet man ikke kunne forvente,
at en delvis blokering af de aktive centre i et krystallinsk
aluminasilicat samtidig ville resultere i en katalysator med
gget selektivitet for de ¢gnskede reaktioner.

Ved behandling af et krystallinsk aluminasilicat med
en nitrogenholdig base, f.eks. ammoniak ved lavere temperatur
sker der som beskrevet i litteraturen en blokering af kataly-
satorens aktive centre, som ogsi medfgrer en s& vasentlig
nedszttelse af katalysatorens aktivitet for etherdannelse, at
katalysatoren i praksis vil vare uanvendelig til dette formal.
Blokeringen er ifglge litteraturen irreversibel, og det er
derfor overraskende, at det ifglge opfindelsen er muligt at
basebehandle ved lav temperatur, f.eks. ved stuetemperatur,
til praktisk taget fuldst=ndig blokefing af katalysatorens
aktive centre og derefter at genoprette katalysatorens ether-
dannelsesaktivitet ved efterfglgende opvarmning til en tempe-
ratur pa 320-800°C.

De ved fremgangsmaden ifglge opfindelsen fremstil-
lede katalysatorer kan som nzvnt anvendes til fremstilling af
ethere ud fra alkoholer.

P4 grund af katalysatorens ringe tendens til deak-
tivering er det muligt at gennemf¢gre omsztningen af alkoholer
til ethere ved hgjere sluttemperatur end tilfzldet er ved
‘anvendelse af konventionelle katalysatorer. Den hgjere slut-
temperatur er fordelagtig, idet den muligggr udnyttelse af

reaktionsvarmen til produktion af hgjtryksdamp.

I visse tilfelde vil det imidlertid vzre fordelag-
tigt at integrere en proces til fremstilling af en alkohol
med en proces til videre omsztning af denne alkohol til en
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ether. Som et eksempel pi en fordelagtig anvendelse af denne
integration skal nzvnes fremstilling af syntetiske carbon-
hydrider (f.eks. benzin) ud fra fossile rimaterialer. Frem-
‘stillingen gennemfgres ved en rzkke procestrin, hvoraf &t er
omsztning af en syntesegas indeholdende carbonoxider og
hydrogen til methanol (MeOH) , og et andet kan vere omsztning
af dette methanol til dimethylether (DME). Disse to trin
forlgber efter reaktionsligningerne:

(2) Co + ZHZ-——é CH30H

(3) 2CH.,OH — CH,OCH, + H

13 H4O0CH; + H,0

jdet der samtidig indstiller sig ligevzgt for shiftreak-

tionen:
(4) co + Hzo;-‘—' co, + HZ

Det er tidligere vist, at det kan vare fordelagtigt
at gennemfgre reaktionerne (2), (3) og (4) i samme reaktor
under tilstedevarelse af egnede katalysatorer (DK patent-
skrift nr. 147.705. Som eksempler p& kendte katalysatorer
for reaktionerne (2) og (4) kan navnes oxider af zink og
chrom, oxider af zink og aluminium, oxider af kobber, chrom
og zink eller oxider af kobber, zink og aluminium. De nzvnte
metaloxider kan anvendes som en fysisk blanding, eller der
kan anvendes komplekse oxider, hvor de to eller tre oxider
er kemisk og/eller fysisk kombineret i &n oxidisk struktur.
Eksempler p& kendte katalysatorer for reaktionen (3) er
nzvnt ovenfor. Ved at anvende en katalysator ifglge den
foreliggende opfindelse for reaktionen (3) opnds imidlertid
betydelige fordele, som det vil fremgd af det ovenstdende.

Katalysatorerne kan anvendes i form af en blanding
af partikler indeholdende en katalysator med aktivitet for
reaktionerne (2) og (4) og partikler indeholdende en kata-
lysator ifglge den foreliggende opfindelse med aktivitet for
reaktionen (3)} eller de kan anvendes i form af partikler,

. der hver is=zr indeholder begge typer katalysatorer.

Opfindelsen vil i det fglgende blive nzrmere belyst
ved hj=zlp af eksempler.
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Eksempel 1

3 g zeolit, H-ZSM-5 (H-ZSM-5 er den kommercielle be-
tegnelse for en af Mobil 0il fremstillet zedlitkatalysator),
kalcineredes (til fjernelse af eventuel fugtighed) i en glas-
reaktor i 1 time ved 550°C i en strgm af rent N2 ved atmos-
ferisk tryk. Derefter indstilledes temperaturen i glasreak-
toren til 250°C, NH3-behand1ingstemperaturen. Ved denne tem-
peratur og atmosferisk tryk tilledtes en strgm af N2 indehold-
ende 0,5 vol.% NH3. Denne behandling fortsattes i % time,
efter at NH3-koncentrationen i afgangsstr¢mmen var ndet op pa
0,5 vol.%. NH3-tilf¢rslen blev sa afbrudt, og reaktor systemet
skylledes med rent N2 ved samme temperatur og tryk, indtil
NH3 ikke lzngere kunne konstateres i afgangssystemet. Derefter
afkgledes reaktoren til stuetemperatur. Den i dette eksempel
beskrevne fremgangsmdde blev gentaget pd yderligere 10
H-ZSM-5 pre¢ver, dog siledes at NH3-behandlingstemperaturen
varierede fra 275-650°C.

Ratalysatorerne blev alle efter behandlingen analy-
seret for NH3. Disse analyseresultater er vist i tabel 1.
Her som i det fglgende er koncentrationsangivelsen ppm pa

vegtbasis.

Tabel 1

Behandlingstemperatur Indhold af NH3
°c Ppm
250 3860
275 : 2850
300 2820
325 1590
350 955
400 795
450 620
500 535
550 260
600 245

650 185
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Eksempel 2

3 g zeolit, H-ZSM-5, kalcineredes i en glasreaktor i
1 time ved 550°C i en strgm af rent N, ved atmosfarisk tryk.

7 Den saledes fremstillede DME-katalysator blandedes
"med en kobberbaseret MeOH-katalysator i vagtforholdet 1:1.
Katalysatorblandingen anbragteé i en mikroreaktor med en
indre diameter pa 10 mm. Efter reduktion af MeOH-katalysa-
toren afpr¢vedes katalyéatoren ved fglgende betingelser:

Tryk: 60 kg/cng
Temperatur: 280°¢ isotermt
Flow: 5,5 N1/h/g katalysator

Fgde gas: en blanding af 5,0 vol.% CO,
3,5 vol.% coz, 3,0 vol.% Ar,
88,5 vol.% H,

Forsggsresultaterne fremgdr af tabel 2.

Tabel 2

Konversion af Afstand til
Tid co + CO, MeOH ligevagt DME
Timexr % %¢ : Vol.%
30 51,8 1 2,9
239 38,4 33 2,0
355 _ . 31,0 58 _ 1,3
509 26,2 65 1,1

For Tabel 2 samt for de nedenstéende tilsvarende
tabeller gzlder fglgende:

Fgrste kolonne angiver antallet af timer, som er for-
lgbet fra forsggets start.

Anden kolonne ahgiver, hvor stor en del'af det sam-
lede indhold af CO og co, der omszttes ved passage af reaktoren.
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Tredje kolonne angiver afstand til MeOH ligevagt,
d.v.s. den ligevagtstemperatur, der svarer til gassammensat-
ningen efter passage gennem reaktoren, minus den faktiske tem-
peratur.

Fjerde kolonne angiver indholdet af DME i den omsat-
te gas.
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Eksempel.3

3500 g zeolit, H-%ZSM-5, anbragtes i en rg¢grformet
reaktor med 100 mm indre diameter. Katalysatoren opvarmedes
"¢il 540°C i en strgm af rent N2 ved atmosfarisk tryk. Ved
samme temperatur og tryk tilsattes NH3 til Nz—str¢mmen,
sdledes at strgmmen indeholdt ca. 2 vol.% NH3. Denne behand-
ling fortsattes i % time, efter at NH3-koncentrationen i
afgangsstrgmmen var naet op pa 2%. NH3-tilf¢rslen blev s&
afbrudt, og reaktorsystemet skylledes med N2 ved samme
temperatur og tryk, indtil NH3 ikke lzngere kunne konstateres
i afgangssystemet. Derefter afkgledes katalysatoren til stue-
temperatur. NH3-indholdet i zeolitten analyseredes til 545

ppm.

Den sdledes fremstillede DME-katalysator blandedes
med en kobberbaseret MeOH-katalysator i vagtforholdet 2:3.
Katalysatorblandingen anbragtes i et reaktorsystem som i
eksempel 2 og afprgvedes ved de samme betingelser. Forsggs-
resultaterne fremgdr af tabel 3.

Table 3

Konversion af Afstand til
Tid co + Co, MeOH ligevagt DME
. o
Timer % C Vol.%
52 71,3 =5 2,9
296 68,6 -6 2,8
437 68,1 -2 2,8
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Eksempel 4

3 g zeolit, H-ZSM-5, behandledes som i eksempel 1 med
en NH3-behand1ingstemperatur pa 525°C., Den siledes fremstil-
lede DME-katalysator blandedes med en kobberbaseret MeOH-kata-
lysator i vaegtforholdet 1:1, Katalysatorblandingen afprgvedes
som i eksempel 1. Forsggsresultaterne fremgér af tabel
"4,

Tabel 4

Konversion af Afstand til
Tid co + co, MeOH ligevagt DME
Timer % Oc - Vol.$%

409 68,5 « 1 2,7
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Eksempel 5

1,5 g zeolit, H-ZSM-5, opvarmedes i en glasreaktor
til 500°C i strgm af tgrt H,. Temperaturen opretholdtes i 1
time, hvorefter katalysatoren afkgledes til stuetemperatur,
stadig i en strgm af t¢rt7H2. Ved stuetemperatur mettedes HZ-
strgmmen med n-butylamin. Ialt padampedes 0,5 ml n-bulytamin.
Da afgangsstrgmmen var fri for n-butylamin, opvarmedes kataly-
satoren i en strgm af tgrt H, til 250°¢ (efterbehandlingsteﬁ-
peraturen), som opretholdtes i % time. Derefter afkgledes
katélysatoren. Efter behandlingen analyseredes zeolittens
N-indhold til 4200 ppm N. Den ubehandlede zeolits N-indhold
var analyseret til 100 ppm N. Den siledes fremstillede
DME-katalysator blandedes med MeOH-katalysator i vagtfor-
holdet 40:60. Katalysatoren afprgvedes p& samme mdde som i
eksempel 2. Forsggsresultaterne fremgdr af tabel 5.

Tabel 5
Konversion af Afstand til
Tid : co + CO2 MeOH ligevagt DME
Timer % ¢ Vol.%
3 ) 65,5 -5 2,5
103 7 61,3 -2 2,1
246 60,4 . -3 2,0
416 58,9 -2 1,8

605 56,3 -1 1,6
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Eksempel 6

- 1,5 g zeolit, H-%SM-5, behandledes p& samme made
som i eksempel 5, dog var efterbehandlingstemperaturen 500°c.

Efter behandlingen analyseredes zeolittens N-indhold
til 1330 ppm N. Den ubehandlede zeolits N-indhold analysere-
des til 100 ppm N. Den sédledes fremstillede DME-katalysator
blandedes med MeOH-katalysator i vagtforholdet 40:60. Kataly-
satoren afprgvedes pa samme made som i eksempel 2. Forsggs-
resultaterne fremgdr af tabel 6.

Tabel 6
Konversion af Afstand til
Tid co + Co, MeOH ligevagt DME
. . ' o
Timer % : c Vol.%
5 69,2 -7 ) 2,9
159 67,6 0 2,7
603 67,7 -1 2,5

940 65,5 5 2,5
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Eksempel 7

10 g Y-zeolit behandledes p4d samme mide som zeolit-
ten, H-ZSM-5, i eksempel 3. NH3-indholdet i zeolitten analyse-
redes til 1890 ppm NH3. Den siledes fremstillede DME-kataly-
sator blandedes med MeOH-katalysator i vagtforholdet 1l:1.

- Katalysatoren afprgvedes pd samme made som i eksempel 2. For-
sggsresultaterne fremgar af tabel 7.

Tabel 7
Konversion af Afstand til

Tid CO + CO2 MeOH ligevagt DME
; o
Timer % C Vol.%
17 ' 68,6 -6 2,7
250 65,5 1 2,5
358 _ 66,6 -1 2,7
484 65,0 3 2,6

894 59,4 11 2,3
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Eksempel 8

10 g smectit pid H-form behandledes pa samme made som
zeolitten, H-2ZSM5, i eksempel 3. Den sdledes fremstillede
DME-katalysator blandedes med MeOH-katalysator i vegtforhold-
et 60:40. Katalysatoren afprgvedes som i eksempel 2. Forsg¢gs-

resultaterne er gengivet i tabel 8.

Tabel 8
Konversion af Afstand til .
Tid ' Co + 002 MeOH ligevagt DME
. o]
Timer % C Vol.%
6 67,8 -5 2,6
154 58,3 -4 1,6
322 58,7 -5 1,6
581 57,9 -6 1,6
Eksempel 1 viser, hvorledes den optagne mzngde af
NH3 afhznger af temperaturen.

Eksempel 2 er et sammenligningseksempel, som viser,
hvor hurtigt ubehandlet H-ZSM-5 deaktiverer.

Eksempel 3 og 4 viser den lave deaktiveringshastig-
hed for'NH3-behandlet H-ZSM-5 dels i pilotskala og dels i
laboratorieskala. '

Eksempel 5 og 6 viser behandling af H-ZSM-5 med
n-butylamin samt efterbehandlingstemperaturens indflydelse
pa& den opndede katalysators egenskaber.

Eksempel 7 viser de opndede resultater ved behand-
ling af en anden type zeolit, Y-zeolit.

Eksempel 8 viser de opndede resultater ved behahd-

ling af en smectit.
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-16-
Patentkrav
1. 'Fremgangsmade til fremstilling af katalysatorer til

anvendelse ved fremstilling af ethere ved katalytisk dehy-
dratisering af alkoholer, kende tegnetved, at et
krystallinsk aluminasilicat behandles ved en temperatur pa
under 800°C ved at bringe det i kontakt med en eller flere
nitrogenholdige baser, indtil den opndelige absorption deraf
har fundet sted, hvorefter det siledes behandlede krystal-
linske aluminasilicat efterbehandles ved at lede en strgm af
en inert gas over dette ved en temperatur pa 320-800°C til
desorption af en del af den eller de absorberede nitrogen-
holdige baser, idet efterbehandlingen fortszttes, indtil
desorption ikke langere finder sted.

2, Fremgangsmdde ifglge krav 1, kendetegnet
ved, at behandlingen gennemfgres med ammoniak.

3. Fremgangsmidden ifglge krav 1, k ende tegnet
ved, at behandlingen gennemfgres med en lavalkylamin.

4, Fremgangsmade ifglge et af de foregdende krav,
kendetegne t ved, at behandlingen gennemigres ved
en temperatur pa 320-800°C.

5. Fremgangsmade ifplge et af de foregdende krav,
kendetegnet ved, at efterbehandlingen gennemfgres
ved en temperatur pa 400-600°C.

6. Fremgangsmide ifglge et af de foregdende krav,
kendetegnet ved, at behandlingen gennemfgres ved
atmosferisk tryk.

7. Fremgangsmiade ifglge et af de foregdende krav,
kendetegne t ved, efterbehandlingen gennemfgres ved
atmosferisk tryk.
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8. Fremgangsmdde ifglge et af de foregdende krav,
kendetegnet ved, at det krystallinske aluminasili-

kat er en zeolit.

9. Fremgangsmade ifglge krav 8, k endetegnet
ved, at zeolitten er H-Z2S8M-5.

10. Fremgangsméde ifglge krav 1-7, k ende tegnet
ved, at det krystallinske aluminasilicat er en smectit.

Fremdragne publikationer:
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