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Verfahren zum Filtrieren von fliissigem Kbhleschlamm

Anwendungsgebiet der Zrfindung

Die Erfindung bezieht sich auf.ein Verfahren zum Flltrleren '
eines fllissigen Kohleschlammes.

Charakteristik der bekannten technischen ILdsungen

Es wurden verschiedene Solvatationsverfahren zur Herstellung
von sowohl fliissigen als auch festen, entnineralisierten,
kohlenstoffhaltigen Brennstoffen aus Kohle entwickelt.

Eines dieser Verfahren ist als das 18sungsmittelraffinierte
Kohleverfahren (SRC) bekannt. Das SRC-Verfahren ist ein
Solvatationsverfahren zur Herstellung aufgeldster, fliissi-
ger und fester, kohlenstoffhaltiger Brennstoffe aus EKohlse,.
In diesem Verfahren wird zerkleinerte Rohkohle mit einem
Losungsmittel aufgeschlémnt, das eine Kreislauffliissigkeits-
fraktion enthdlt, die hydrbaromatischa.Verbindungen enthalt
und wird zusammen mit Wassersioff bei erhdhter Temperatur
und erhShtem Druck durch eine Vormirmzone geleitet, um
kohlenstoffhaltigen Brennstoff von den Kohlenmineralen zu
16sen und um die Rickpolymerisation von gel®sten Xohlenstof-
fen durch Wasserstoffiibertragung von hydroaromatischen
Losungsverbindungen zum geldsten, kohlenstoffhaltigen Mate~
rial zu verhindern. Der sich daraus ergebende Schlamm wird
dann durch eine zmeite, exothermische Aufl8sungszone gelei~
Yet, in der Hydrierungs~ und Hydrokrackreaktionen stattfin-
den, Hydroaromatische Verbindungen werden in der Aufldsungs-
zone gebildet und eine Fraktion, die diese Verbindungen |
enthdlt, wird aus dem AbfluBschlamm der Aufldsungszone fir
den Kreislauf wiedergswonnen. Der Rickstand des Auflosungs—-
abfluBschlammes enthilt Kohlenmineralteilchen und ungeloste
Kohle, dis in normalerweise fliissiger und normalerweise

fester, geldster Kohle schweben, d. h, geldste Kohle, die
bei Zimmertemperatur fest ist., Die schwebenden Teilchen
8ind sehr klein, einige haben Submicrongrdfe, wobei viele
oder fast alle einen Durchmesser haben, der kleiner als 10
oder 20 Mikron ist. Auf Grund ihrer geringen GroBe ist es
gehr schwer, diese Teilchen.zu filtern oder anders von der
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Es wurde in den USA-Patenten 4 102 774 und 4 4124 485 die
Aufbereitung des AbfluBschlammes aus einem Kohleverfliissi-
 gungsverfahren, wie z. B, das SRC-Verfahren, mit einem
Alkohol offenbart, um die schwebenden oder verteilten Fest=
k6rper, dile Minerale enthalten, zu agglomerieren oder anders
zu beeinflussen, damit die Filtrationsgeschwindigkeit des
Schlammes erhdht wird. '

Zziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, die Filtrationsgeschwindigkeit
beim Filtrieren von flussigem Kohleschlamm zu erhOhen.

Darlesung des Wesens der Erfindung

Bs wurde festgestellt, daB bestimmie Polymeres, einschlieB-
lich Alkylmethakrylat oder Polyalkylmethakrylatkopolymere,
wie z. B. Athylen-Propylenmethakrylatkopolymer, Athylen-
vinylazetatkopolymer und Polyisobuliylen, in der Lage sind,
die Filtrationsgeschwindigkeit von fliissigen Kohleschldmmen
zu erhthen., Das Athylenvinylazetatkopolymer ist kennzeichnend
fir die vorliegende Anmeldung, wdhrend das Isobutylen bzw,
das Alkylmethakrylatkopolymer kennzeichnend fiir die mitein-
gereichten Anmeldungen ist. Diese polymeren Stoffe bewirken
die ErhShung der Filtrationsgeschwindigkeit, wenn sie direkt
zum flissigen Kohleschlamm hinzugegeben werden und darin
gleichmdBig in einer Konzentration verteilt werden, die die
folgende Filtrationsgeschwindigkeit erhtht, Es ist vorteil-
haft, das Polymer zuerst in einem leichten 01 zu lGsen, um
seine Viskositidt zu verringern. Des weileren wurde iber-
raschenderweise festgestellt, daB diese Polymere genauso
wirksam oder sogar noch wirksamer sind, wenn sie in einenm
Kohle-= oder Petroleumdl verteilt oder gelést werden, in dem
'sie 1l6slich sind, um ihre Viskositdt zu verringern und
werden vor der Filtration einss fllissigen Kohleschlammes
durch eine Anschwemmfil-
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terkuchenhilfe geleitet, Das Erreichen einer Verbesserung in
der Filtrationsgeschwindigkeit mittels Anschwemmbehandlung
ist besonders bemerkensﬁért, weil wir festgestellt haben,
dal das Polymer nicht irreversibel auf der Filterhilfe als
ein Ergeﬁhis der Vorbehandlung adsorbiert wird, Der Vorteil
der Erfindung kann mit einer im wesentlichen vollstindigen
Rackgewinnung des Polymers oder einer Riickgewinnung des
grobten Teils oder mindestens 70, 80 oder 90 Gew.,-% er-
zielt werden, Der dkonomische Vorteil des Polymers iiber=
wiegt nur im Fall der Anschwemmbehandlungsart dieser Erfin-
dung, weil die Zugabe des Polymers in den Kohleschlamm
selbst zu einem Verlust des Polymers im flissigen Kohle-
filtrat flahrt, Das wird jedoch‘sogar dem Verlust des Poly-
mers durch Adhé&sion vorgezogen, wo es nicht einmal einen
Beitrag zum Verbrennungswarmewert des Kohlefilters leisten
kénnte,

Die Tatsache, daR diese Polymere eine wesentliche Ver=-
besserung der Filtrationsgeschwindigkeit nur durch ihren
Einsatz bewirken, um einen Filteranschwemmkuchen zu waschen,
ohne daB eine betrachtliche Polymermenge auf dem Filter=
kuchen bleibt, zeig{ an, daB diese Polymere die Oberfliche
der Teilchen des Anschwemmaterials mehr physikalisch als
chemisch beeinflussen, Obwohl dae Polymer selbst relativ
vigkos ist, wird es in einem leichten Ul geldst, damit eine
gieﬁbaré Losung bereitgestellt wird, die in der Lage ist,
Gber die festen Teilchen der Filterhilfe zu flieBen. Das
Ul, das in der Filterhilfe bleibt, lést sich dann wahrend
der Filtration in der Kohlefliissigkeit, Zwischen der Poly-
merviésche und der Filtrationsstufe ist keine Abbindzeit era
forderlich, es ist aber nicht nachteilig, wenn Zeit da=-
zwischen vergeht, Die Polymerwasche hat keine sichtbare
Wirkung auf den Anschwemmkuchen und beeinfluPt wahrschein=
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lich wahrend der nachfolgenden Filtration die Grenzflédche
zwischen den abgelagerten Kohlefestkdrpern und den Teilchen
der Filterhilfe, Es kann vorkommen, daB die Polymervorbe~
handlung die Adh&sion zwischen den Kohlefestkdérpern und den
Anéchwemmfestkﬁrpern’verhindert oder reduziert, Solch eine
Wirkung unterscheidet sich sehr von der offensichtlichen
Agglomerationsfunktion der‘Schwebefestkérper der in den

oben genannten Patenten verwendeten Alkohole, Weil die Wir-
kung offensichtlich mehr physikalischer als chemischer
~Natur ist, kann jeder feste, handelsiibliche Filterhilfsstoff
bei der Anwendung dieser Erfindung verwendet werden, Bei=-
spiele fiir typische Filterhilfsmaterialien schlieBen
Distomeenerde, Zellulose, Asbest und Schlackenwolle ein.

Wir haben des weiteren festgestellt, daB eine synergisti~
sche Wirkung auf die Filtrationsgeschwindigkeit erreicht
wird, indem mit dem Polymer dieser Erfindung ein Alkohol

der oben genannten USA-Patente 4,102,774 und 4,124,485 ver-
wendet wird, die hierin durch Bezugnahme eingeschlossen
sind, Damit die synergistische Wirkung erzielt wird, kann

- das Polymer zusammen mit dem Alkohol oder einem Polymer
direkt in den fliissigen Kohleschlamm gegeben werden, oder

es kann ein Polymer in Ulldsung verwendet werden, um den
Anschwemmkuchen zu waschen, so daB nur der Alkohol direkt
zum flﬁésigen Kohleschlamm hinzugegeben wird, Die Entdeckung
der synergistischen Wirkung weist sehr darauf hin, daB das
Polymer und der Alkohol ungleiche Funktionen im Filtrations-
system haben.

Das Polymer dieser Erfindung kann zum flissigen Kohleschlamm
in jeder beliebigen Menge gegeben werden, vorausgesetzt, sie
bewirkt eine Verbesserung der Filtrationsgeschwindigkeit des
" Schlammes, Im allgemeinen liegt die wirksame Polymermenge

im flussigen Kohleschlamm zwischen 0,01 ocder 2 Gew,=%.
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Genauer gesagt, betrigt die Menge zwischen 0,1 oder 0,25
und 1 oder 1,5 Gew.=%, ,

Das Polymer dieser Erfindung oder eine Ulldésung desselben
kann zu einem fliissigen Kohleschlamm hinzugegeben werden,
selbst wenn eine Ulldsung des Polymers ebenso zum Waschen
eines Anschwenmkuchens dér Filterhilfe verwendet wird,

Das Polymer kann direkt zum fliissigen Kohleschlamm hinzuge=
geben werden oder als eine Lésung in Kohle, die im wesent~
lichen keine Festkdrper hat, oder in Petroleumdl gegeben

. werden, Wenn das Polymer verwendet wird, um den Filterkuchen
vorzubehandeln, muB seine Viskosit&t verringert werden und
‘wird deshalb in Losung mit einem Kohlenwasserstoffél durch
den Anschwemmkuchen geleitet. Polymerldsungen in einem |
Kohle- oder Petroleumkohlenwasserstoffdl enthalten im all-
gemeinen etwa 0,1 und 7 Gew,.-% des Polymers und spezieller
zwischen etwa 0,5 und 2,5 Gew,~% des Polymers,

Primdrer, sekundirer oder tertiirer aliphatischer Alkohol,
der 2 bis 10 Kohlenstoffatome hat, kann verwendet werden,
damit die oben erwdhnte synergistische Wirkung erzielt wird,
Obwohl lingere aliphatische Ketten wirksam sein kdnnen, sind
sie teurer und erhdhen unnétigerweise die Betriebskosten.,

Zu den besonders wirksamen Alkoholen gehdren Isopropyl und
normales, sekundires und tertiires Butanol. Es kdnnen ein
oder mehrere Alkohole verwendet werden, Der Alkohol kann in
der Kohleflissigkeit in einer Menge zwischen 0,05 und

15 Gew,-7% vorhanden sein, Die Alkoholkonzentration liegt
zwischen 0,1 und 15 Gew,~%, odef es sind zwischen 0,5 oder
1,0 und 6 Gew,~$ wirksam. Der verwendete Alkohol erfiillt |
keine signifikante Wasserstoffdonor- oder Kohlesolvatations=
funktion, Wahrend zum Beispiel Butanol fir Filtrations-

- zwecke bévorzugt als Alkohol eingesetzt wird, ist es kein
wirksamer Alkohol fiir Kohlesolvationszwecke, Im vorliegenden
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Verfahren wird der Alkohol nach Beendigung der Kohlelésungs=
stufe, d. h,, nachdem mindestens etwa 85 oder 90 Gew.=%

.der Kohle geldst wurden, zum Kohleverflissigungsverfahren
hinzugegeben, Die Zugabe von Alkohol zum Verfahren ist vor
Abschluf der Kohleldsungs~ und Hydrierungsstufe nicht er-
forderlich, Des weiteren bewirkt der Alkohol in diesem Ver=
fahren keine signifikante thﬁhung im Wasserstoff-Kohlen=-
stoff-Verhdltnis der Kohleflissigkeit, Im vorliegenden Ver=-
fahren wird dadurch weder der gréBte Teil des Alkohols ver-
braucht, noch kommt es zu einer signifikanten Umwandlung

in ein anderes Material, wie zum Beispiel ein Keton durch i
wasserstoffﬁbertragung. Damit verhindert wird, daB der
Alkohol als ein Wasserstoffdonor wirkt, enthilt die flissi-
ge Kohle, zu der der Alkohol hinzugegeben wird, eine signi-
fikante Menge der vorher hinzugegebenen verschiedenen
VWasserstoffdonorstoffe, wie zum Beispiel mindestens 2, 3
oder 5 Gew,~% der hydroaromatischen Stoffe, wie Tetralin

und homologe Verbindungen davon, Der hydroaromatische Stoff
konserviert den Alkohol, so daB der gréBte Teil davon ohne
Hydrobehandlung in den Kreislauf zuriickgefiihrt werden kann,
Da der Alkohol speziell den Zweck hat, die Fegtkdrper zu ent-
fernen, ist es nicht erforderlich, vorher die Festkebrper -
aus der Kohle zu entfernen, und der Alkohol kann zu einem
flissigen Kohleschlamm hinzugegeben werden, der im allge~
meinen wenigstens 3 oder 4 Gew,~J der Minerale enthilt, Der
Alkohol erfordert keine Base zur Erfillung seiner Funktion,
die seine Wirkung bei der Erfillung einer Wasserstoffdonor=-
funktion erhdhen wiirde, Der Alkohol wirkt in der vorliegen-
den Erfindung auch in der Fliissigkeitsphase und kann deshalb
auch fir die Trennung von Festkdérpern und Flissigkeiten .
bei einer Temperatur verwendet werden, die unter seiner kri-
tiédhen‘Temperatur liegt, |
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Die Temperatur der Kohleflissigkeit solite vor der Alkohol-
~ zugabe erhdht sein, sie sollte im allgemeinen zwischen etwa
100 und 700 F (38 und 371‘00) liegen, vorzugsweise zwischen
etwa 150 und 600 °F (66 und 316 °C) und im ginstigsten Fall
zwischen etwa 400 und 500 °F (204 und 288 °C), Nach dem |
Zusatz des Alkohols und vor der Entfernung der Festkorper
kann die KohlelSsung bei der Mischungstemperatur im allge=~
meinen 30 Sekunden bis 3 Stunden, vorzugsweise 1 Minute
bis 1 Stunde oder 2 bzw, 5 Minuten bis 30 Minuten stehen
gelassen werden, Ein zusatzlicher niitzlicher Effekt kann er-
zielt werden, wenn der Alkohol mit einem leichten Ul ge~
" mischt zugegeben wird, Das leichte Ul kann eine leichte,
flissige Kohlefraktion sein, die im wesentlichen keine Fest-
kérper enthidlt, von der die Festkﬁfper'durch Filtrieren
oder andere Méglichkeiten entfernt werden, wie zum Beispiel
eine Verarbeitungsleichtdlfraktion, deren Siedebereich die
Siedetemperatur des Alkohols einschlieRt, Die Mischung kann
als eine Einzelfraktion aus dem Verfahren wiedergewonnen
werden, oder das leichte Ul und der Alkohol kénnen getrennt
aus dem Verfahren entfernt werden und dann in jedem belie-
bigen Verhdltnis gemischt werden. Eine Alkohol~Ul-Mischung
wirkt nltzlicher auf die Filtration von Festkdrpern aus
einer Kohlefliissigkeit als ein Alkohol selbst, Wihrend sich
der mit dem Zusatz des Alkohols verbundene Nutzen mit dem
Ansteigen der zugegebenen Alkoholmenge iiber einen kritischen
Wert verringert, kdnnen grélere Alkoholmengen nitzlich ein-
gesetzt werden, indem eine Mischung aus Alkohol und leichtenm
Ul verwendet wird, Da der Alkohol dem Kreislauf wieder zu-
gesetzt wird, ergeben sich sehr niedrige, zusitzliche mit )
dem Einsatz einer grobBeren Alkoholmenge verbundene Betriebs- .
. kosten, Das in Kohlefliissigkeiten vorkommende Phenol hat
eine nachteilige Wirkung auf die Trennung der Festkdrper,
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die offensichtlich als ein Dispersionsmedium wirkt, Die
Leichtélfraktion sollte unter dem Siedepunkt von Phenol,
der 358 °F (181 ?C) betragt, liegen, damit der Phenolkreis=~
lauf verhindert wird, Es kann zum Beispiel eine Kohle~
fliesigkeitsfraktion verwendet werden, deren Siedepunkt
nicht héher als etwa 355 °F (169 oC) liegt, Der Siedebe-
reich der Kohleflissigkeitsfraktion braucht sich nicht mit
dem Siedecbereich des Kreislaufverfahrenlosungsmittels zu
iiberschneiden, Diese obere Temperaturbegrenzung gilt nicht,
‘wenn das leichte Ul keine Kohleflissigkeit ist und deshalb
keine Phenole enthslt, Wenn zum Beispiel das leichte Ul
éine Erddlfraktion ist, kann ein leichtes, mittleres oder
schweres Naphtha eingesetzt werden, dessen Siedepunkt nicht
héher als 500 °F (260 oC) liegt, Die in der leichten Ul-
fraktion vorkommende Alkoholmenge kann im allgemeinen zwi-
schen 1 und 75 Gew,.=% oder vorzugsweise zwischen etwa

10 und 25 Gew,~% liegen, Die Mischung aus Leichtdl und
Alkohol, die keine Festkérper enth&élt und die zu der Kohle-
flissigkeit mit Festkérpern gegeben wurde, kann im allge-
meinen zwischen 1 und etwa 50 Gew.~% liegen, vorzugsweise
zwischen etwa 1 und 15 Gew,~%% und im giinstigsten Fall zwi-
schen etwa 2 und 5 Gew.-%. In einem Verfahren kann Alkohol
zu einem heiBen, ungefilterten, geldsten Kohleschlamm ge=-
geben werden, die Mischung wird geriihrt und kann ablagern.
Sie wird dann durch einen Filter geleitet, der eine
Diatomeenerdanschwemmschicht hat, die vorher mit einer
‘Polymerldsung in leichtem Ul gewaschen wurde, Das Filtrat,
das Alkohol enthzlt und im wesentlichen kein Polymer besitzt,
wird dann fraktioniert, um eine niedrigsiedende Fraktion.
zu gewinnen, die mindestens einen Alkoholanteil besitzt.
'Diese Fraktion wird dann in dén Kreislauf zurickgefihrt
und mit Filteraufgabegut zusammen mit jedem Zusatzalkohol,



16.12.1980
220915 _,_ | 57 235/11/37

-

der erforderlich sein kanri, vermischt, Diese Arbeitsweise (
bewirkt die synergistische Wirkung des Polymers und Alkohols
auf die Filtrationsgeschwindigkeit, wobei ein maximal
Gkonomischer Polymer- und Alkoholverbrauch ermdglicht wird,
Bei der Durchfihrung der Filtrationstests zur Veranschau-
lichung der vorliegenden Erfindung wurden die erhaltenen
Daten nach dem folgenden bekannten mathematischen Filtrag-
tionsmodell interpretiert:

(T/W) = ki + c,

wobei gilt:

a T = Filtrationszeit, Minuten
Gewicht des in der Zeit T angesammelten
Filtrats, Gramm
k = Filterkuchenwiderstandsparameter, Minuten/
' Gramm2
C= Anschwemmwiderstandsparameter, Minuten/

=
u

Gramm
uﬁd . -
. (T/W) = (Geschwindigkeit)™1 |,

In den unten dargestellten Filtrationstests wird die ge-
wonnene Filtratmenge VW automatisch als eine Funktion der Zeit
T registriert, W und T stellen die grundlegenden KenngréBen
dar, die in den Tests erhalten wwurden, Dis folgenden Variablen
wurden auf gewiinschten Niveaus, wo es erforderlich ist, Ver-
gleichsmessungen zu erhalten, konstant gehalten: Temperatur,
Druckabfall durch den Filter hindurch, Anschwemmart und

| Anwendungsverfahren, Anschwuemmdicke und der Querschnitt des
Filters, Die erhaltencn KenngréBen W als Funktion von T
wurden nach dem oben gezeigten mathematischen Modell - wie in
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den Abbildungen 1 und 2 gezeigt wird - beeinfluRt, Abbildung
1 und Abbildung 2 bestehen jeweils aus vier Kurven, wobei
jede Kurve eine getrennte Reihe von Filtrationsversuchen
darstéllt. Die senkrechte Achse jeder Abbildung zeigt den
Wert fur T/W, der der Kehrwert der Filtrationsgeschwindig-
keit ist, k ist der Anstieg jeder Kurve und C der Abschnltt
jeder Kurve mit der vertikalen Achse,

 Bei der Analyse jeder Kurve ist der Parameter C in erster
Linie eine KenngrdBe der Anschwemmschicht, weil sie der
reziproke VWert der Filtergeschwindigkeit zu Beginn des Ver=-
suches ist, bevor irgendeine signifikante Filterkuchenmenge
auf der oberen Schicht der Anschwemmung abgelagert wird,
Andererseits ist der Anstieg k ein Parameter des Filter=-
kuchens, der wihrend der Filtration auf der Anschwemmschicht
abgelagert wurde und ist deshalb kennzeichnend fir die

- Filtration selbst ohne die Anschwemmung. Ein relativ ge=~
ringer Anstieg (niedriger k-Wert) stellt einen glinstigen,
geringen Kuchenwiderstand zur Filtration dar., Anders aus-
gedriickt, stellt jede k~Verringerung eine Erhdhung der vor-
herrschenden Filtrationsgeschwindigkeit dar, Die Abbildungen
1 und 2 zeigen, daR die Linien, die den Basentest und den
Versuch veranschaulichen, in dem nur mit Anschwemmbehand=-
lung gearbeitet wird, den groBten Anstieg (gréBter k«lert)
haben, wéhrend die Linien, die Versuche veranschaulichen,

in denen ein Alkoholzusatz verwendet wird, den kleinsten
Anstieg (niedrigster k-llert) haben. Anders betrachtet, zeigt
‘ein geringer Kurvenanstieg, da3 sich die Filtergeschwindig-
keit wihrend des Versuches nicht wesentlich verringert hat,
- obwohl jede Kurve am Ende des Versuches eine niedrigere
Filtrationsgeschwindigkeit (d, h, hdhere (Geschw:‘.ndigkeit)'1
anzeigt als am Beginn dee Versuches, Abbildungen 1 und 2
~zeigen, dab der verringerte Anschwemmwiderstandsparameter C
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bei den Versuchen, wo nur mit Polymerbehandlung gearbeitet
wurde, eine grdBere Filtratmenge nach einer Minute im Vere
gleich zum entsprechenden Basenversuch zur Folge hatte,

" obwohl die Linien, die die Versuche veranschaulichen, die
nur mit der Anschwemmbehandlung arbeiten, etwa den gleichen
Anstieg haben wie die Linie, die den entsprechenden Basen-
versuch veranschaulicht, Es ist deshalb augenscheinlich,

daB der durch die Anschwemmbehandlung und ebenso durch den
Alkoholzusatz ausgeliste synergistische Effekt auf die
differenzierten, verbundenen Wirkungen der Verringerung

des Filterkuchenwiderstandsparameters k und ebenso des An-
schwemmwiderstandsparameters C zurfickzufithren ist.

Es ist bemerkenswert, daf jeder Filterversuch ohne Lésungs=~
mittelwdsche des Filterkuchens durchgefiihrt wurde. Da eine
Losungsmittelwédsche den Zweck verfolgt, die Art des Filter=
kuchens zu &ndern, wirde sie auch den k-Wert verindern.
Viele Industriefilter sind kontinuierliche Drehfilter, in
denen sich Filtrationszyklen, die nicht léanger als eine Mi-
nute dauern, fortlaufend mit Waschzyklen abwechseln, in
denen ein Waschldsungsmittel durch den Filterkuchen gespriht
wird, um die absorbierte Kohleflissigkeit abzuspilen,
Folglich stellen alle tabellarisierten Filtergeschwindigkei=-
ten der Versuche, die in den folgenden Beispielen darge-
stellt werden, den Filtervorgang wihrend der ersten Minute
der Filtration dar, wenn es nicht anders angegeben wird,

Bei der Durchfihrung der Filtrationsversuche der folgenden.
Beispiele wurde ein im Filterelement angebrachter 90-Maschen-
filter bis zu einer Tiefe von 1,27 em (0,5 inch) mit
Diatomeenerde angeschwemmt, Das Filterelement hatte eine
Grdbe von 1,9 cm Innendurchmesser mal 3,5 cm H6he und eine
Oberflsiche von 2,84 cn®
Gitter gestitzt, um Verformung zu verhindern., Es wurde an-

« Der Filter wurde mit einem stabilen
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geschwemmt, indem eine 5 Gew.=%=Aufschwammung des Anschwemm-
materials in leichtem Weichmacherdl auf den Filter gepreBt
wurde, wobei ein Stickstoffdruck von 40 psi (2,8 kg/cmz)
zur Anwendung kam, Der Anschwemmvorgang lief bei einer
Temperatur ab, die der des folgenden Filtervorganges glich,
Die sich ergebende porése Anschwemmaterialschicht hatte ein
Gewicht von etwa 1,2 Gramm, Nachdem sich das Anschwemm-
material abgelagert hatte, wurde Stickstoff bei einem Druck
von etwa 5 psi (0,35 kg/cmz) etwa 1 bis 2 Sekunden durch
den Filter geblasen, um Leichtélspufen zu entfernen, Das
. Leichtdl flod zu einem auf einer automatischen Vlaage ange=
brachten Beh&lter, Das Leichtdl wurde gewogen, um die Ab-
-lagerung der erforderlichen Menge von Anschwemmaterial zu
geWéhrleisten.'Nach diesem Arbeitsgang wurde das Leichtdl
entfernt, Die Waage wurde mit einem Aufzeichnungsgerét ver-
bunden, das spiter verwendet wird, um eine ununterbrochne
(in 5-Sekundenabstanden) gedruckte Aufzeichnung des ange-
sammelten Filtrats als eine Funktion der Zeit zur Verflgung
zu stellen, '
Eine 750-g-Probe ungefiltertes Ol (UFO) ohne irgendeinen
Zusatz wurde dann einem separaten Autoklavgefab zugefihrt,
‘das die Funktion eines Vorratsbehilters hat, Das UFO-Ol
wurde bei einer Temperatur von 100 bis 130 O (38 bis 54 oC)
aufbewahrt und fortlaufend gerihrt, Das Rihren erfolgte
unter Verwendung von zwei S-cm=-Turbinen, Die Wellendrehzahl
betrug 2 000 U/min, Durch das Anwenden eines ausgewshlten
Stickstoffdrucks von 40 bis 80 psi (2,8 bis 5,6 kg/cmz)
auf den Autoklaven setzte die Filtration ein, Das vom
Autoklaven fliebBende UFO gelangte durch eine Vorwérmspule,
deren Verweilzeit durch die Bedienung von Ventilen gesteuert
- wurde und die mit Eingangs- und Ausgangsthermoelementen
‘versehen var, so daB das den Filter erreichende UFO-Ql
bei einer gleichbleibenden Temperatur gehalten wurde. Das
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den Vorwirmer verlassende UFO wurde dem Filter zugeflhrt,
wo ein fester Kuchen gebildet und ein Filtrat erhalten wurde,
Das Filterelement und der Filtererhitzer waren ebenfalls
mit Thermoelementen versehen, Viie oben angegeben wurde,
wurde das Filtrat auf einer Waage wiedergewonnen, und sein
Gewicht wurde automatisch alle 5 Sekunden aufgezeichnet,
Das Filtrat wurde in einem sauberen Behilter angesanmelt,
Vergleichsversuche zur Bestimmung der Wirkung von Zusitzen
wurden durchgefiihrt, wobei die gleiche UFO-Zufuhrserie ver-
wendet wurde, fir die Filtrationsdaten gesammelt wurden,
Zuerst wurden die Systemrohrleitung und der Filter mit
Stickstoff bei einem Druck von etwa 100 psi (7 kg/cmz) vom
~U_FO gesdubert, Die additive Substanz wurde in den Auto-
klavenbehilter, der UFO enthalt, gepumpt, Ein separates
Filterelement wurde angebracht und genauso angeschwemmt, wie
oben beschrieben wurde, die Versuche mit einem Zusatz im
UFO wurden genauso durchgefihrt wie die UFO-Versuche ohne
Zusatz, Nach jeder Filtration wurde der Riickstand auf dem
Anschwemmaterial in dem Filter mit Stickstoff gereinigt

und mit einer geeigneten Flissigkeit gewaschen, um das UFO
und die additive <Zusammensetzung zu eliminieren, Es folgt
eine Analyse eines typischen ungefilterten, flussigen
SRC-Kohleéchlammes, der in den Versuchen verwendet wurde.
Obwohl das Leichtél im Verfahren mit stufenweiser Druckabe-
senkung vom flissigen Kohleschlamm getrennt wurde und fir
die Herstellung ven Polymer= und Alkoholmischungen, wenn
erforderlich, verfigbar wire, kam es bein zugefihrten
Filterdl nicht zur Beseitigung von irgendeinem seiner Fest-
kérperinhalte vor der Filtration,
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Dichte bei 60 °F (15,6 °C); 1,15 |

Kinematische Viskositat bei 210 °F (98,9 °C); 24,1
Zentisfokes

Dichte bei 60 °F (15,6 °c); 1,092

Asche, 4,49 Gew.e3 -

UnlGsliches Pyridin, 6,34 Gew.=%

Destillation, ASTM D1160

% _ I | - Temp, °F (°C) bei 1 Atm,
5 | - 518 (270)
10 . o . 545 (285)
20 o | 566 (297)
30 . 602 (317)
40 : ’ S 645 (341)
50 | 695 (368)
60 o | 768 (409)
70 909 (487)

71 Alle destillierbaren Stoffe
werden bei 925 °F (496 0C) aufbereitet,

Fir die im folgenden dargestellten Versuche, bei denen ein
Leichtdl zur Herstellung einer Mischung aus einem Alkohol
oder Polymer verwendet wird, gelten die folgenden typischen
Spezifikationen:

Wichte bei 60 °F (15,6 °C); 0,830

Dichte bei 60 °F (15,6 °C); 0,829

Kinematische Viskositat bei 100 °F (37,8 °C); 0,861
Zentistokes ‘

Destillation, ASTM D-86 bei 763 mmHg -
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% ' "~ Temp, °F (%)
5 o 162 (72)
95 o 442 (228)
EP ’ ' 492 (256)
Beispiel 1

Die Versuche wurden zur Veranschauliéhung der Wirkung auf
die Filtrationsgeschwindigkeit durchgefiithrt, die erzielt
wurde, indem bestimmte Polymere zu einem flissigen Kohle=-
schlamm geegeben wurden und dann der Schlamm bei einer
'Tgmperatur von 127 °C mit einem Druckabfall von 5,6 kg/cm2
in einem Filter gefiltert wurde; der Filter besitzt einen

~ Anschwemmkuchen von der Diatomeenerdefiltqrhilfe, dhnlich
dem Filter im oben beschriebenen Versuchssystem, Zu den
untersuchten Polymeren gehérten Athylen=propylenmethakrylat=
kopolymer, Athylenvinylazetatkopolymer und ein Polyiso~
butylen mit niedriger Viskositdt und ein Polyiscbutylen

mit hoher Viskositét, Jedes untersuchte Polymer wurde in
einem Leichtdl geldst, um eine Leicht6l1l8sung herzustellen,
die mit dem flilssigen Kohleschlamm mischbar war und im
flissigen Kohleschlamm gleichm#Big verteilt wurde, Die

- Ergebnisse dieser Versuche werden in Tabelle 1 dargestellt;
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Jeder der in den Versuchen der Tabelle 1 veranschaulichte
Polymerzusatz bewirkte eine Verbesserung in der Filtrations-
geschwindigkeit der Kohleflissigkeit, verglichen mit dem
Ausgangsversuch, Bei dem Athylenpropylenmethakrylatkopolymer,
dem Kthylenvinylazetatkopolymer und Polyisobutylen mit einer
Viskositat von 680 Zentistokes bei 100 °C verbesserte sich
die Filtrationsgeschwindigkeit durch eine Erhéhung der vor=-
handenen Polymermenge., Bei Isobutylen mit einer Viskositst
von 2474 Zentistokes bei 100 °C verursachte jedoch die ge=
ringere Polymermenge die groBere Verbesserung der Filtra-
tionsgeschwindigkeit. Auf der Grundlage dieser Angaben

hat ein bevorzugtes Isobutylenpolymer eine relative Molekiil-
masse, so daB das Polymer bei 210 °F (99 oC) eine Viskositat
zwischen etwa 604 und 690 Zentistokes aufweist.

Beispiel 2

Die Versuche wurden durchgefithrt, um zu bestimmen, ob die
Polymere, die die Filtrationsgeschwindigkeit verbesserten,
entweder durch den wihrend der Filtration eines polymer-~
freien, flussigen Kohleschlammes abgelagerten Filterkuchen
zurickgehalten wurde oder durch einen Anschwemmkuchen von
handelsiiblichen Diatomeenerdeanschwemmaterial, wenn mit
festkorperfreier Polymerleicht61l18sung aufgeschwémmt wird,
bevor es zu irgendeiner Berlhrung eines fliissigen Kohle-
schlamnes damit kommt. In diesen Versuchen wurde eine Einzel-
probe, die ein in einem Leicht&l geléstes Poiymer enthalt,
durch einen polymerfreien Kohlemineralienkuchen und auch
durch einen polymerfreien Diatomeenerdekuchen geleitet. Die
Ergebnisse dieser Versuche werden in Tabelle 2 gezeigt:
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" Tabelle 2

Polymerkonzentration im Leichtdl, Gew,~=%

Beginn Nach Berihrung Nach Beriihrung
mit Kuchen aus mit Anschwemme
Kohlemineralien kuchen

Polyisco-
butylen im
Leichtdél 0,70 . 0,70 0,64
Athylen~
. propylenmeth~

- akrylatkopoly=

mer im Leicht610'7o 0,68 0,70
Tabelle 2 zeigt, daB innerhalb erwarteter Versuchsfehler=-
grenzen keine signifikante Menge Polyisobutylen oder
Athylenpropylenmethakrylatkopolymer durch einen polymer=-
freien Kohlemineralienfilterkuchen oder einen polymerfreien
Diatomeenerdeanschwemmkuchen zuriickgehalten wurde, wenn sie
mit einer Ulldsung des Polymers angeschwemmt werden. Des=
halb wird der in Beispiel 3, unten, gezeigte Vorteil er-~
reicht, indem ein Diatomeenerdefilteranschwemmkuchen mit
einer Polymerldsung gewaschen wird, indem der Kuchen mit
Polymer angefeuchtet wird, ohne dafl ein signifikanter
Polymerrﬂckstand auf dem Kuchen bleibt., Solches Anfeuchten
erzeugt offensichtlich eine Wirkung auf die Grenzfléache
zwischen den Anschwemmfestkbrpéﬁn und den Kohlefestkdrpern,
wenn diese beiden Stoffe wé&hrend der folgenden Filtrations-
stufe miteinander in Berihrung geraten, Eine Theorie be=
steht darin, daB die Polymervorbehandlung der Anschwemmung
vérhindeft, dal die Kohlefestkdrper an den Anschwemmkdrpern
haften, Solch eine Wirkung steht deutlich im Widerspruch
~zur Teilchenagglomeration, die der wahrscheinliche Mechanis-
mus ist, wenn ein Zusat_z - wie zum Beispiel Alkohol - die
Filtrationsgeschwindigkeit verbessert,
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Die Versuche der Tabelle 2 zeigen, daf der Vorteil der Er-
findung durch eine im wesentlichen vollstindige Polymer-
aufbereitung erzielt werden kann, Dieser Vorteil lberwiegt
nur im Fall der Anschwemmethode dieser Erfindung, weil der
Zusatz von Polymer zum Kohleschlamm einen Polymerverlust

in dem fliissigen Kohlefiltrat zur Folge hat,

Beispiel 3

Die Versuche wurden durchgefihrt, um die Wirkung auf die
 Filtrationsgeschwindigkeit zu veranschaulichen, die durch
das Waschen eines Diatomeenerdefilterhilfeanschwemmkuchens
mit einer Leichtdlldsung aus Athylenvihylazetat oder einer
Leicht61llésung aus Polyisobutylen erzielt wurde. Die Vis=-
kositét des verwendeten Polyisobutylens lag niedriger als
die des Polyisobutylens, das in den Versuchen der Tabelle 1
eingesetzt wurde, Die Filtrationsversuche, bei denen eine
Leichtélldsung aus Athylenvinylazetatkopolymer verwendet
~wurde, wurden bei einer Temperatur von 232 °C mit einem
Filterdruckabfall von 5,6 kg/cm2 durchgefithrt, Die Filtra-
tionsversuche, bei denen eine Leicht6ll6sung aus Polyiso-
‘butylen mit niedriger Viskositit eingesetzt wurde, wurden
bei einer Temperatur von 188 °C mit einem Druckabfall von
5,6 kg/cm2 durchgefihrt, Das Anschwemmaterial in dem Grund-
versuch oder nach dem Anschwemmen mit 25 g der angegebenen
Polymerleicht8ll6sung wurden dann fiir die Filtration eines
flissigen Kohleschlammes verwendet, In einigen Versuchen
enthielt der flissige Kohleschlamm keinen Zusatz, und in
anderen Versuchen enthielt er einen Zusatz mit einer Mischung
aus Isopropanol in Leicht6l in der angegebenen Menge auf der
Basis von fliissigem Kohleschlamm, Das bei der Herstellung
der Isopropanolmischung verwendete Leichtdl war ein Petrole-
umleicht8l, Das bei der Herstellung der Polymerlésungen ein-
gesetzte Leichtdl war entweder ein Petroleumleichtdl oder
eine leichte Kohlefliissigkeitsfraktion, Die Ergebnisse
dieser Versuche werden in Tabelle 3 gezeigt:
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Ein Vergleich der ‘Angaben aus Tabelle 3 mit den Angaben aus
Tabelle 1 zeigt, daB die durch das Polymeranschwemmwasche
verfahren erzielte Verbesserung in der Filtrationsgeschwin-
digkeit sogar noch gréBer ist als die durch den Polymekzu-
satz zum Kohleschlamm erzielte Verbesserung in der Filtra-
tionsgeschwindigkeit, Das ist besonders bemerkenswert, weil
das Anschwemmverfahren, das oben erliutert vwurde, die Riick=-
gewinnung des gesamten oder im wesentlichen ganzen Polymers,
das fur die Vorbehandlung verwendet wurde, ermdglichte,
wihrend das dem Kohleschlamm zugesetzte Polymer nicht
zurtckgewinnbar ist, aber schlieBlich als Brennstoff zu-
sammen mit der Kohleflissigkeit verbraucht wird,

Die Angaben der Tabelle 3 zeigen, daB die Anschwemmvorwische
mit einer Leichtdlpolyisobutylenlésung die Filtrationsge-
schwindigkeit um 95 % erh&hte., Die Angaben der Tabelle 3
zeigen auBerdem, daB ohne die Anschwemmvorwische mit einem
Polymer oder ohne Zusatz von Polymer zum flissigen Kohle-
schlamm der Zusatz der Isopropanollésung zur Kohlefliissig~
keit einen 36%igen Anstieg in der Filtrationsgeschwindigkeit
bewirkte, wobei eine Probe der gleichen Kohlefliissigkeit
verwendet wurde, die im Polyisobutylenversuch eingesetzt
wurde. Eine Addition der 95%igen Geschwindigkeitsverbesserung
auf Grund der Polyisobutylenanschwemmwische und der 367%igen
Geschwindigkeitsverbesserung auf Grund der unabhingigen
Zugabe der Isopropanollésung zum flissigen Kohleschlamm
wirde eine kombinierte Wirkung anzeigen, die ein 131%iges
Ansteigen der Geschwindigkeit darstellt, ‘Yurde jedoch der
Zusatz der Isobropanollésung zum flissigen Kohleschlamm mit
der Vorwdsche der Anschwemmung mit denm Polyisobutylen=-
polymer verbunden, wurde ein 186%iger Anstieg in der Filtra-
tionsgeschwindigkeit erzielt, was eine betridchtliche syner=
gistische Virkung anzeigt,
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Die Angaben der Tabelle 3 zeigen, daB das Vorwaschen des
Diatomeenerdeanschwemmkuchens mit einer Leicht&llésung aus
Athylenvinylazetatkopolymer ohne direkten Zusatz von Ko--
polymer zur Kohleflissigkeit die Filtrationsgeschwindigkeit
‘im Vergleich zum Ausgangsversuch um 119 % erhdhte. Dieser
Anstieg ist genauso groft wie der des gleichartigen Ver-
suches, bei dem Polyisobutylen eingesetzt wurde, Wenn je-
- doch der Zusatz der Isopropanollésuhg zur Kohleflissigkeit
-mit der Anschwemmwésche, bei der eine Athylenvinylazetat=-
~ kopolymerélldsung verwendet wird, verbunden wird, war ein
257%iger Anstieg auf Grund der kombinierten Wirkungen zu
beobachten, deren Anwachsen sogar noch bedeutender ist als
der Anstieg in dem gleichartigen Versuch, in dem Polyiso-
butylen verwendet wurde. Aus diesem Grund wird eine be-
‘trichtliche synergistische Wirkung ebenfalls erzielt, wenn
eine Athylenvinylazetatkopolymerleicht8llésung fir die
Anschwemmwische verwendet wird, wenn die Anschwemmwische
mit dem Einsatz eines Isopropanolzusatzes im Kohleschlamm
verbunden wird,

Beispiel 4

Die Versuche wurden zur Bestimmung der Wirkung der Konzen-
tration in dem Polymerdl durchgefihrt, das zur Vorreinigung
des Anschwemmaterials eingesetzt wurde. In diesen Versuchen
wurden verschiedene unterschiedliche Polyisobutyleﬁkonzen-
trationen in Leichtdl zur Wische eines Diatomeenerdean=-
schwemmkuchens vor der Filtration eines flissigen Kohle=
schlamms untersucht, die bei einer Temperatur von 204 °c
und einem Druckabfall von 6,3 kg/cm2 durchgefihrt wurde,

In Tabelle 4 werden die Filterkuchenwiderstandsparameter
‘und die Filtrationsgeschwindigkeit fir die erste Filtra-
tionsminute dargestellt:
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In den Versuchen wurde die angegebene Polyisobutylenkonzen-
trationsldsung zur Anfeuchtung des Anschwemmaterials vor
der Filtration eines Kohleschlamms, der selbst keirie File
frationsverbesserungszusétze enthdlt, verwendet,

Tabelle 4
Wirkung der Waschanschwemmung mit Polyisobutylenleichtdl~
loésungen
Polyisobutyleﬁkonzentration c Filtr@tionsgeschwin~
in Leichtél, Gew,~% (min/g) digkeit (g/min)
0 033 . 2’5
2 _ 14 . 4,4
3,5 .10 ' 5,0
7 ' .07 5,4

-

Tabelle 4 zeigt, daB progressive Erhdhungen der Polymerkon=-
zentration in Leichtdl zu progressiven Erhdhungen in der
Filtrationsgeschwindigkeit fihrten, Es kommt jedoch zu einem
starken Abfall in der Wirkung der Polymerkonzentrationser=
hdhungen Gber etwa 2 oder 3 Gew.-~%, Tabelle 4 zeigt, daR die
Filtfationsgeschwindigkeit verdoppelt wird, wenn die fiur die
Anschwenmwésche verwendete Polymerkonzentration 3,5 % be=

~ trégt, aber die Verdoppelung dieser Polymerkonzentration

auf 7 % bewirkte nur eine relativ geringe zusdtzliche Ver=
besserung in der Filtrationsgeschwindigkeit,

Beispiel 5

Abbildung 1 veranschaulicht graphisch die Wirkung des An-
schwemmanfeuchtens mit einer Leichtdlldsung von einem
Kthylenpropylenkopolymermethakrylat auf die Filtrationsge-
schwindigkeit, wghrend Abbildung 2 graphisch die Wirkung
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des Anschwemmanfeuchtens mit einer Polyisobutylenleicht&l=

lésung auf die Filtrationsgeschwindigkeit veranschaulicht,

In jéder Abbildung wird die Wirkung auf die folgende
Kohleflissigkeitsfiltrationsgeschwindigkeit sowohl mit

" einem als auch ohne einen Zusatz zu flissigem Kohleschlamm

gezeigt, der 2 Gew.-% Isopropanol und 5 Gew.~3 Leicht6l

auf der Basis von flissigem Kohleschlamm enthilt, Abbildung

1 und Abbildung 2 zeigen jeweils einen Ausgangsversuch

ohne Zusatz in der Kohleflissigkeit und ohne Anschwenmvor=-

. behandlung, Abbildung 1 zeigt, daR die separaten Ansechwemm-

vorbehandlungsversuche mit dem Methakrylatkopolymer durchge-

fuhrt wurden, dabei wurde bei einem Versuch das Kopolymer

in einem Petroleumleichtdl geldést, das zwischen 162 und

340 % siedete, und beim anderen Versuch wurde das Kopolymer

in einenm Kohleleichtél geldst, das zwischen 361 und 463 °C

siedete, Die Abbildungen 1 und 2 zeigen die Filtrationsge~

schwindigkeiten, die nach 0,5; 1; 2{ 3 und 4 Minuten vore-

herrschen, Die Versuche der Abbilduhg 1 wurden bei einer

Temperatur von 230 oC, mit einem Druckabfall von 5,6 kg/cm2

durchgefiihrt, Die Versuche der Abbildung 2 wurden bei einer

Temperatur von 188 °C mit einem Druckabfall von 6,3 kg/cm2

durchgefihrt, '

Die erste Filtrationsminute hat eine besondere Bedeutung in
den Trommeldrehfiltrationssystemen, gekennzeichnet dadurch,
daf eine &uBere Schicht des Filterkuchens bei jeder Trommel-
drehung mittels einer Messerkante abgekratzt wurde, im all-
gemeinen rotiert der Filter weniger als eine Minute, bevor
neu abgelagerter Filterkuchen- die Messerkante erreicht, Auf
diese Art und Veise wird die langzeitige Rickstandsanhiufung
auf dem Filter verhindert, und es kommt nicht zur Entwicklung
eines stationdren oder statischen Filtrationssystems, Durch
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das Abkratzen der Oberfliache eines Drehfilters mit einer
Messerkante im Abstand von weniger als 1, 2 oder 3 Minuten
wird ein relativ frisches Filtrationssystem ununterbrochen
aufrechterhalten, Ein 0,0024-cm=Schnitt (0,001 inch ) pro
Umdrehung ist im allgemeinen angemessen. Die Abbildung 2
veranschaulicht graphisch die Angaben der Tabelle 3, die

/ angibt, daB in einer iminltigen Filtration die Wirkung des
Zusatzes der Isopropanolleichtéllﬁsuhg zur Kohlefliissigkeit
eine 36Jjige Erhdhung der Filtrationsgeschwindigkeit zur
Folge hatte, wshrend die Wirkung der Polymeranschwemmung
eine 953ige Erhdhung der Filtrationsgeschwindigkeit bewirkte,
Wihrend die arithmetische Summe dieser einzelnen Wirkungen
131 % ist, betrégt die in Tabelle 3 gezeigte, empirisch
zusammengefaBte Wirkung 186 %, was eine synergistische W/ir-
kung auf die Begleitkenndaten dieser zwei Filtrationsmerke
male anzeigt. Diese Angaben kennzeichnen deutlich, daB jede
dieser Wirkungen in funktioneller Hinsicht unterschiedlich
ist, die Wirkung des Alkochols bestand wahrscheinlich in der
Agglomeration von Kohlemineralienteilchen im Koehleschlamm,
wéhrend das Polymer wahrscheinlich eine Grenzfléchenwirkung
zwischen den abgelagerten Kohlefestkdrpern und den Teilchen
der Filterhilfe ausibte,

Abbildung 1 zeigt, daB nach einer iminlGtigen Filtration die
Anschwennwische mit einer Athylenpropykenmethakrylatkopolymer=
leicht6ll6sung eine 90%ige oder 119%ige Verbesserung in der
Flltrationsgeschw1ndlgke1t bewirkte, die davon abhangig war,
welches Lelchtollosungsmlttel fir das Polymer verwendet
wurde, Die kombinierte Wirkung der Anschwemmvorwische und
des Zusatzes eine$ Isopropanols zum flissigen Kohleschlamm
betrug bemesrkenswerte 257 %, was wiederum die synergistische
- Wirkung anzeigt und den deutlichen Beweis liefert, daB unter-
schiedliche Funktionen durch das Isopropanol in dem flissigen
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Kohleschlamm und die Polymeranschwemmanfeuchtungsstufe aus=
gelibt werden, '

Beispiel 6

Es wurden Siebversuche durchgefiihrt, bei denen andere
handelsiibliche Polymere - verglichen mit denen, die in den
vorangegangenen Beispielen verwendet wurden - zu den fliissi-
gen Kohleschlémmen zur Bestimmung ihrer Wirkung auf die
Filtrationsgeschwindigkeit gegeben wurden, Diese Filtrations=-
. siebversuche wurden bei einer Temperatur von 250 °Cc mit
einem Filterdruckabfall von 15 psi (1,05 kg/cmz) in einem
Filtrationssystem durchgefithrt, bei dem mit Diatomeenerde
angeschwemmt wurde; das System gleicht dem in den vorange-
gangenen Beispielen verwendeten System, In Tabelle 5 wird
‘die Filtrationsgeschwindigkeit. nach einer 12miniitigen Ver=-
suchszeit far jedeh dieser Zus&atze dargestellt, Es wurde

mit sehr langem Filtrationsabstand gearbeitet, weil es sich
bei diesen Versuchen um Siebversuche zum Entfernen von

of fensichtlich unwirksamen Zusitzen handelte,

Tabelle 5
Zusatz ~ Konzentration FluBgeschwin-
im flissigen digkeit
Kohleschlamm g/min
Gew,~2%
ohne ' 0 0,88
Akrylatkopolymer 2 0,71
handelsiibliches, in anionischen
Wasser lésliches Polymer 2 : 0,88
Chlorpolyédthylen mit niedrigem _
- molekularem Gewicht ‘ 1 : 0,85
‘Polyvinylazetatkopolymer - 1 0,47

handelsdbliches, in kationischem
Wasser ldsliches Polymer 2 0,72
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Die Angaben der Tabelle 5 zeigen, daB bestimmte Polymere’
nicht in der Lage sind, die Filtrationsgeschwindigkeit zu
erhdhen, selbst wenn sie von Monomeren abgeleitet werden,
die sich nur wenig von den Monomeren unterscheiden, die

2ur Herstellung eines Polymers, das die’Filtrationsgeschwin-
digkeit erhdht, verwendet wurden., Wshrend Methakrylatko=

' polymer beispielsweise oben aufgefiihrt wurde, um die Er-
héhung der Filtrationsgeschwindigkeit wvon Kohlefliissigkeiten
zu zeigen, wurde beim Akrylatkopolymer keine Verbesserung
deutlich. Wihrend Athylenvinylazetatkopolymer ebenfalls

oben gezeigt wurde, um die Filtrationsgeschwindigkeit der
Kohlefliissigkeiten zu verbessern, waren weder das Polyvinyl-
azetatkopolymer, das aus einem von Athylen verschiedenen
Monomer abgeleitet wurde, noch das Chlorpolysthylen mit
niedrigem Molekulargewicht in der Lage, die Filtrationsge=-
echwindigkeiten der Kohleflﬁssigkeiten zu verbessern,
SchlieRlich waren weder das handelsibliche, ih anionischen
Wasser l6sliche Polymer noch das handelsiibliche, in kationie-

schem VWasser lésliche Polymer fzhig, die Filtrationsgeschwins® ;

digkeit der Kohlefliissigkeit zu verbessern; die Kohlefllssig-
keit ist ein im wesentlichen wasserfreier Schlamm. Diese
wasserldslichen Polymere stehen im Gegensatz zu den oben
untersuchten im Vasser unléslichen Polymeren, zu denen Poly-
isobutylen, Athylenpropylenmethakrylatkopolymer und Athylen-
vinylazetatkopolymer zdhlen, die sich in einer kohlenwasser-
stoffhaltigen Kohleflissigkeit homogen verteilen kénnen; das
geschieht entweder nur in der Fliissigkeit oder in Ldsung

mit einem l6sungsvermittelnden L&sungssl, wie zum Beispiel
ein aus der Kohleflissigkeit hergeleitetes Ul,

Beispiel 7

Es wurden weitere Siebversuche durchgefﬂhrt, bei denen han-
delsibliche Polymere zusitzlich in die flissigen Kohle-
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schlamme gegeben wurden, um ihre Wirkung auf die Filtra=
tionsgeschwindigkeit zu bestimmen, Diese Filtrationsversuche
wurden bei einer Temperatur von 550 °C mit einem Filter-
druckabfall von 22 psi (1,54 kg/cmz) in einem Filtrations=~
system durchgefiihrt, das mit einer Diatomeenerdanschwemmung
arbeitet und dem Versuchssystem der vorangegangenen Beispiele
gleicht, Die Filtergeschwindigkeit wurde nach einer 12minie
tigen Versuchspericde gemessen, da diese Versuche Siebver-
suche waren, Die gleiche Versuchsperiode galt filir zwei
Polymerzusétze - Polyisobutylen und Athylenvinylazetatko-
polymer ~ die die Filtrationsgeschwindigkeit erhdhten, damit
eine Vergleichsmdglichkeit gegeben war, Die Ergebnisse
dieser Versuche werden in Tabelle 6 dargestellt:

Tabelle 6
Zusatz Konzentration im FluBgeschwindig~
flissigen Kohle=- keit g/min,

schlamm, Gew.=~%

ohne o i,88

handelslbliches im kationi-
schen VWasser lésliches Poly=-

mer 1 - 1,11
Harz, zusammengesetzt aus ‘
Zyklo~ und Alkylsidttigungen 2 : 1,90

handelsibliche, im katicni=
schen Wasser lésliche Poly-
‘mermischung, einschlieBlich

-Polyamidharze 1 1,39
Polyisobutylen ‘ i 2,90
Athylenvinylazetatkopolymer 2 , 3,64

Die Angaben aus Tabelle 6 zeigen, daB weder die handels-
. Ublichen, wasserlodslichen Polymere noch das aus Zyklo~ und
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| Alkylsattigungen zuéammengesetzte Harz eine signifikante
Verbesserung der Filtergeschwindigkeit in dem im wesent-
lichen wasserfreien, fliissigen Kohleschlamm, der gefiltert
wird, bewirkten, Im Gegensatz dazu bewirkten die im Wasser
unlgslichen Polymere Polyisobutylen und Athylenvinylazetat=
kopolymer jeweils eine wesentliche Verbesserung in diesen
12minltigen Zusatzsiebversuchen,
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Verfahren zum Filtrieren eines flissigen Kohleschlamms, der in einem
Verfahren zur Losung kohlenwasserstoffhaltiger Brennstoffe aus Kohle
mit einem LOsungsmittel hergestellt wird und eine kohlenwasserstoff-
haltige Flissigkeit und aufgeschwemmte Mineralkohle enthdlt, gekennzeich-
net dadurch, daB dem Schlamm Athylenvinylazetatkopolymer in einer die

Filtrationsgeschwindigkeit erhfhenden Menge zugesetzt und daB der

Schlamm danach filtriert wird.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB eine Athylenazetat-
kopolymerldsung in kohlenwasserstoffhaltigem 01 dem Schlamm zugesetzt
wird.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB eine Ldsung von
ca. 0,1 bis 7 Gew.-% Athylenvinylazetatkopolymer in kohlenwasserstoff-
haltigem 0l dem Schlamm zugesetzt wird.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB die Mengé des
Athylenvinylazetatkopolymers im Schlamm zwischen ca. 0,01 und 2 Gew.-%
betragt. A '

Ver fahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB die Menge des
Athylenvinylazetatkopolymers im Schlamm zwischen ca. 0,05 und 1,5 Gew.-%
betragt.

Verfahren zur Erhthung der Filtrationsgeschwindigkeit eines fllUssigen
Kehleschlamms, der in einem Verfahren zur LOsung kohlenwasserstoffhalti-
ger Brennstoffe aus Kohle mit einer Ldsung hergestellt wird und kohlen-
wasserstoffhaltige FlUssigkeit und aufgeschwemmte Mineralkohle enthdlt,
gekennzeichnet dadurch, daB ein Anschwemmkuchen der Filterhilfe auf
einem Filterelement abgelagert wird, eine Athylenvinylazetatkopolymer-
I8sung in kohlenwasserstoffhaltigem 01 durch den Anschwemmkuchen gelei-
tet und daB dann der Schlamm durch den Anschwemmkuchen gefiltert wird.

Verfahren nach Punkt 6, gekennzeichnet dadurch, daB die Athylenvinylazetat-
kopolymerldsung in kohlenwasserstoffhaltigem 01 zwischen ca. 0,1 und 7
Gew.-% Polyisobutylen enthalt.

Verfahren nach Punkt 6, gekennzeichnet dadurch, daB die Filterhilfe
Diatomeenerde ist.

Verfahren nach Punkt 1 und 6, gekennzeichnet dadurch, daB das Kopolymef
nicht wasserloslich ist.

Ver fahren nach Punkt 6, gekennzeichnet dadurch, daB mindestens 79 % des
Kopolymers durch den Anschwemmkuchen geleitet werden.

Ver fahren nach Punkt 6, gekennzeichnet dadurch, daB im wesentlichen das
gesamte Kopolymer durch den Anschwemmkuchen geleitet wird.

Werzu_O SetenZeichmungen -
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