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Verfahren zur Trocknung von aromatischen Kohlen-

. wasserstoffgemischen

-G 07 ¢ 7/06

Anwenduvngsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur destil-
lativen Trocknung von aromatischen Kohlenwasser-
stoffgemischen, die durch herktmmliche Prozesse
der katalytischen Stoffwandlung wie Reformierung
oder der thermischen Stoffwandlung wie Pyrolyse
erzeugt, iliber Destillations- und Isomerisierungs-
schnitte weiterverarbeitet und aus denen durch
Separationsprozesse wie z. B. Tieftemperatur-
kristallisation und/oder Adsorption an selekti-
ven Adsorbentien bestimmte Komponenten isoliert
werden ktnnen. Zum stbrungsfreien Betreiben dieser
Separationsprozesse, insbesondere der Tieftempe-
raturkristallisation, ist es nttig, den Wasser-
gohalt des Einsatzproduktes, der zwischen 100
und 500 ppm liegen kann, auf Werte unter 50 ppm
abzusenken. Hohere Wasserkonzentrationen ver-
ursachen durch Eisbildung Verstopfungen in der
Kristallisationsanlage, die verstdrkt in Regel-
ventilen, Zentrifugen und Rohrleitungen auf-
treten bzw, zur negativen Beeinflussung der
Aktivitdt des Adsorbens fiihren kbnnen.
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Charakteristik der bekannten technischen ILosungen

Es ist bekannt,.zur Trocknung von Kohlenwasserstoff-
gemischen auf destillativem Wege bindre Azeotrop-
bildner wie Benzol oder Toluol einzusetzens

Diege Verfahrensweise gestatiet jedoch nur eine
Absenkung des Wassergehaltes auf ca. 1000 ppm,
der fir Einsatzprodukte der Tieftemperaturkristalli-
sation nicht ausreichend ist. Andere Moglichkeiten
zur Trocknung von Kohlenwasserstoffgemischen bis
unter 50 ppm bestehen im Einsatz von Molekular-
sieben. Solche Prozesse sind jedoch bezliglich
ProzeBgestaltung, ~filhrung und Okonomie den
destillativen Verfahren unterlegen., Die auf der
Grundlage von Ionenaustauschern arbeitenden Ver-
fahren zur Reinigung aromatischer Kohlenwasser- |
stoffe ermdoglichen eine maximale Absenkung des
Wassergehaltes auf ca, 300 ppm (DD-Wp 124376).

Ein weiteres Verfahren zur Peinigung von aromati-

schen Kohlenwasserstoffen durch Destillation

eines aromatischen Kohlenwasserstofftls, bestehend
aus Benzol, Toluol oder Xylol und Verunreinigungen
an nichteromatischen Kohlenwasserstoffen mit

' ‘'hoheren Siedepunkten als die der zu reinigenden

Aromaten bei Dosierung von Azeoiropbildnern wird

in der DE-AS 1518240 publiziert, Die hier ver-
wendeten Azeotropbildner, bestehend aus vorwiegend
paraffinischen oder naphthenischen Kohlenwasser-
stoffen, werden mindestens in der 0,15-fachen

Menge, vorzugSweise in der 0,5 - 7-fachen lMenge

des zu reinigenden Produktes dem bei 150 - 250 e
siedenden Kohlenwasserstoffol zugefilhrt. Zum anderen
miissen die Siedepunkte der Azeotropbildner mindestens
um 20 °C hoher als die Siedepunkte der zu reinigenden

- Aromaten liegene
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Ziel der Erfindung

Ziel der BErfindung ist es, bei geringem Aufwand
an Apparatur und Betriebskosten aromatische
Kohlenwasserstoffe auf destillativem Wege zu
trocknen. Es soll ein aromatisches Einsatz-
produkt, welches sich vorzugsweise flir den Ein-
satz in die Tieftemperaturkristallisation zur
Gewinnung von p-Xylol eignet, mit einem Wasser- .
gehalt von kleiner 5d ppm entstehen,

Darlegung des Wesens der FErfindung

Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, eine
einfache technische Losung zur destillativen
Trocknung von aromatischen Kohlenwasserstoffen
zu finden. '

Ausgehend vom bekannten Stand der Technik,
aromatische Kohlenwasserstoffe mit nichtaroma-
tischen Kohlenwasserstoffen zu reinigen, wurde
{iberraschenderweise gefunden, dafl nichtaromati-
sche bzw. aromstenenthaltende nichtaromatische
Kohlenwasserstoffe mit Siedepunkten im Siede-
bereich bis zu 140 °C, die tiefer als die der
zu trocknenden aromatischen Kohlenwasserstoffe,
vorzugsweise der CS—Aromatengemische, liegen,
polyndre Azeotrope mit Wasser bilden und somit
zur Trocknung geeignet sind. Solche Verbindungen
sind z. Be in ProduktstrOmen von Aromatengewin-
nungsanlagen und Aromatenaufbereitungsanlagen in
fiir die Trocknung wirksamen Konzentrationen ent-
halten. '
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ErfindungsgemsB erfolgt die Trocknung von aromati-
schen Kohlenwasserstoffgemischen bis auf einen
Wassergehalt von £ 50 ppn durch azeotrope
Destillation bei Dosierung eines Zusétzgemisches,
bestehend aus nichtaromatischen bzw. aromaten-
enthaltenden nichtaromatischen Kohlenwassexrstoffen
in einem Mengenverhiltnis < 15 Vol,-% vom Gesamt-

" einsatz und Sumpfproduktentnahme des getrockneten
Produktes. Die Zugabe des Zusatzgemisches kann

dabei direkt zum Einsatzprodukt und/oder auf jeweils
einem Boden der Ober- oder Untersiule der
Destillationskolonne erfolgen. Die infolge Azeotrop-
bildung entstandenen Wasser-Kohlenwasserstoff-
gemische werden destillativ iliber Kopf und/oder
Seitenentnahme in der Obersdule abgetrieben und
entweder direkt dem Raffineriebetrieb zugefihrt
oder im Phasentrennbehélter in die organische und
wiBrige Phase getrennt. Die anfallende wéBrige Phase
besteht prakﬁisch aus reinem Wasser, deren Menge
durch den zu erzielenden Trocknungseffekt (Ein-
satzgemisch - Sumpfprodukt) bestimmt wird.

GleichermaBen kann die Trocknung liber die poly—

" naren Azeotrope der nichtaromatischen bzw. aroma-
ténhaltigen nichtaromatischen Kohlenwasserstoffe

mit Wasser so erfolgen, daB die fiir die Trocknung
erforderlichen Konzentrationsverteilungen im Siede-
‘bereich & 140 °C im Einsatzgemisch durch die ProzeB-
bedingungen vorgeschalteter ProzeBstufen realisiert
werden, ‘
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AusfTithrungsbeispiel

Anhand des nachfolgenden Ausfilhrungsbeispiels soll
die Erfindung ngher erldutert werden:

Ein Einsatzgemisch 7 wurde mit einem Zusatzgemiéch 8,
im Verh#ltnis 95:5 Vole-%, in einer Siebbodenkolonne 1
Zur CB-Arqmatentrocknung eingesetzt. Die Konzen-
tration der Einsatzgemische und der erreichtem Ziel-
produkte 15, 11 a und 12 a (Kopfentnahme) sind in

der folgenden Tabelle zusammengestellt

(Angaben in Gew.-%):

Komponente 7 8 15 11 a 12 a

i—06 7,0 - 14,4

n-06 ‘ 3,0 6,2

CG-Naphthene 0,8 1,2

Benzol 3,1 . 6,8

i—C7 17,5 37,3

n—C7 ' 6,6 8,9

C7-Naphthene 2,9 2,8

Toluol 0,1 27,5 0’9 3,3

i-Cg 12,9 0,4 1,8

n-Cg 2,4 0,1 -

CB—Naphthsne 0,2 - -

K:B 11,1 0,5 11,1 091

pX 18,9 0,3 19,2 0,1

mX 48,3 0,5 47,1 0,3

oX ) 19,9 0,1 19,4

1-09 0,9 , 0,8

n-C9 0,8 0,8 4
H,0 /ppm/ 251 29 63 99,95 Ma.-%

Destillationskolonne 1 = 30 einflutige Siebbbden; der
Zulauf teilt die Kolonne im Verhdltnis 1:1
(Obersiule:Untersiule), )

-8 -
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Die Mengenverhiltnisse, bezogen auf das Einsétz-’

gemisch 9, nehmen folgende Werte an: -

zu trocknendes Gemisch T: | cae 95 Vol,-%
Zusatzgemisch (Vordestillat .
von Mittelbenzinreformat) 8: _ cas 5 Vol.—%
getrocknetes Gemisch 15: ' ca. 97,6 Vols.-%
orgenische Phase/ _ -
Kopfprodukt 11 a: o  cae 2,4 Vol.-%
wiBrige Phase/Kopfprodukt 12 ‘a: cas, 0,02 Vol.-%
Riicklaufverhdltnis (14 a/11 a): ca. 15:1
Kopfdruck 1 at
Dosierwgsvariante: 16 a - ohne Riickfilhrung
17

Temperatur~ und Wasserkonzentrationsprofile:

Boden Sumpf 4 9 14 19 24 29 Kopf oP/

Pempo./ °C/ 140 137 131 121 117 105 91 64 ™2
Wasser- 29 30 32 45 81 146 394 63/99,75
konz., |  [a.=%
/ppm/

——

Dﬁrch die‘erfindungsgemaﬁe Losung ist es moglich,
bel geringem Aufwand an Apparaten und Betriebskosten
(geringe Kopfproduktmengen, geringe Mengen an.
leicht beschaffbaren Zusatzgemischen, geringer
Trennaufwand beziglich Riicklaufmenge und Wirmebedarf
uswo) aromatische Kohlenwasserstoffgemische mit
Wassergehalten < 50 ppm zu erzeugen.
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Erfindungsanspruch

Verfahren zur destillativen Trocknung von aroma-
tischen Kohlenwasserstoffen,-vorzugsweise von
CsaAromatengemischen gekennzeichnet dadurch, )
daB ein Zusatzgemisch (8), bestehend aus nicht-
aromatischen bzw. aromatenenthaltenden nichtaro-
matischen Kohlenwasserstoffen, deren Siedepunkte
tiefer als der des zu trocknenden aromatischen
Kohlenwasserstoffes (7) im Siedebereich bis zu
140 °¢ liegen, in einem Mengenverh&dltnis von

< 15 Vol.~% vom Gesamteinsatz direkt zum
EBinsatzprodukt (7) und/oder als Strom (16) auf
einen Boden der Ober- und Untersiule der
Destillationskolonne (1) zudosiert wird bei »
Sumpfproduktentnahme des getrockneten Produktes
(15), die gebildeten polyniren Azeotrope mit
Wasser iiber Kopf und/oder Seitenstromentnahme
(10) abgetrieben und direkt dem Raffinerie-
betrieb (11) zugefilhrt oder im Phasentrennbehilter
(3) aufgetrennt werden. |

Hierzup /Seite Zeichnung .
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