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(54)  VERFAHREN ZUR GEWINNUNG VON RUSS AUS WAESSRIGEN SUSPENSIONEN

(57)Ziel der Erfindung ist es, die Qualitaet des gewonnenen RuBRes zu verbessern. Der Erfindung liegt die Aufgabe
zugrunde, ein Verfahren zu schaffen, das die Gewinnung von RuB aus einer waeRrigen Suspension mit
Kohienwasserstoffen gestattet, der wasserfrei, nicht klebend und ausgezeichnet lagerfaehig ist. Erfindungsgemasf wird
die Aufgabe dadurch geloest, daR man die den RuR enthaltende waeRrige Suspension mit niedrig siedenden
Kohlenwasserstoffen mischt, die Mischung mit einer Temperatur von 20 bis 180 °C und unter einem Druck

von 2 bis 30 bar in ein GefaeR, das unter niedrigerem Druck steht, entspannt und die sich bei der Entspannung
bildende, den Ruf mit sich tragende gasfoermige Phase aus den verdampften Kohienwasserstoffen sowie die
verbleibende fluessige, weitgehend vom RuR befreite waeRrige Phase getrennt voneinander aus dem
EntspannungsgefaeR abzieht. Dabei befindet sich das Entspannungsgefae® unter Normaldruck. Die Kohlenwasserstoffe
sind C4- bis Cg-Kohlenwasserstoffe. ’ ’
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Verfahren zur Gewinnung von Rufl aus wifrigen Suspensionen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung von Rufl
aus einer wéBrigén Suspension durch Mischen dexr Suspension
mit niedrig siedenden Kohlenwasserstoffen und Entspennen der
Mischung in ein Gef#B niedrigen Drucks, wobei sich das Ge-
misch in eine Gasphase aus den sich bei der Entspannung
bildenden Kohlenwasserstoffdédmpfen, die den Rufl mit sich
tragen, und eine wifrige fliissige Phase tremnt.

Charskteristik der bekannten technischen LOsungen

Es ist bekannt, in Wasser suspendierten RuBl, wie er z. B.
bei Oldruckvergasungsprozessen anfdllt, durch Zumischen von
Kohlenwasserstoffen zu hydrophobieren, wodurch eine Abtren-
nung des RuBes vom Wasser herbeigefihrt wird. Ziel dieser
Verfahren ist es im allgemeinen, den abgetrennten Ruff wie-
der dem Vergasungsreaktor zuzufiihren und das vom Rufll be-
freite Wasser erneut in den Prozefl, in dem die RuB-Vasser-
Suspension anfédllt, einzusetzen.' In diesen Fdllen ist es v
zweckmiBig, die Hydrophobierung direkt mit schweren Kohlen-
wasserstoffoslen durchzufiihren, z. B. mit schweren Heizdlen
oder Rohdl~Vakuumriickstédnden (DE-0S 28 21 358). Da die Ab-
trennung durch Mischen mit schweren Olen, auch wenn diese
bei erhthten Temperaturen erfblgt, relativ langsem verléuft,
hat es sich bewdhrt, die Hydrophobierung mit niedrig sieden-
den Kohlenwasserstoffen durchzufithren und in einer zweiten
Stufe die RuB-Kohlenwasserstoff-Suspension mit schwerem 01
zu mischen., Nach destillativer Abtrennung der leichten Koh-
- lenwasserstoffe kann denn die Suspension in die Vergasungs-
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anlage zuriickgefithrt werden (DE-AS 12 16 259, DE-PS

23 46 T42, DE-AS 25 57 684). Soll jedoch der RuB als sol
cher gewonnen werden, wird nach dem Stand der Technik die
Suspension von RuB in fiﬁssigen_Kohlenwasserstoffen von dem
rufreien Wasser getrennt und der Kohlenwasserstoff durch
Verdampfen oder auch auf mechanischem Weg abgetrennt. Der
auf diese Weise geWonnene RuB enthdlt noch groBe Mengen an
Wasser, z. B, bis zu 15 % (DE-0S 22 16 155), je nach Ge-

- winnungsmethode auch erheblich mehr, z. B. 40 - 70 %

(DE-0S 25 10 876). Falls ein wasserfreier RuB erwinscht ist,
ist denach eine aufwendige Trocknung vorzunehmen, die im '
allgemeinen bei Temperaturen von 350 - 600 ¢ erfolgt.

In neuer Zeit ist ein Verfahren beschrieben worden, mit des-
sen Hilfe aus wiBrigen RuBsuspeﬁsionen der Rufl direkt mit
einem Wassergehalt von nur etwa 2 Gew.-% gewonnen werden
kann, Dies wird erreicht, indem man die Suspension mit
niedrig siedenden Kohlenwasserstoffen unter erhshtem Druck
behandelt und denn eine Entspannung des Gemisches vornimmt,
~bei der eine Auftrennung in verdampfte Kohlenwasserstoffe,
weitgehend rufifreies Wasser und RuB erfolgt (DE-AS 25 46 072).

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht darin, die Qualitit des ge-
- wonnenen RuBes zu verbessern.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgebe zugrunde, ein Verfahren zu
schaffen, mit dem ein trockener, nicht klebender RuB mit
noch geringeren Wassergehalten als nach dem vorstehend be-
schriebenen Verfahren aus einer widBrigen Suspension mit
Kohlenwasserstoffen erzeugt werden kann.
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ErfindungsgemdB wird die Aufgabe dadurch gelost, daB man

die den Rufl enthaltende widBrige Suspension mit niedrig
siedenden Kohlenwasserstoffen mischt, die Mischung mit einer
Temperatur von 20 - 180 °C und unter einem Druck von

2 = 30 bar in ein GefdB, das unter nledrlgerem Druck steht
entspannt und die sich bei der Entspannung blldende, den

RuB mit sich tragende gasformlge Thase aus den verdampften
Kohlenwasserstoffen sowie die verbleibende flissige, weit-

. g&ehend vom RuB befreite wédBrige Phase getrennt voneinander
aus dem EntspannungsgefiB abzieht.

Zum Mischen der RuB-Wasser-Suspension verwendet man mit Vor-
tell einme Schlaufe mit Mischpumpe, jedoch kénnen auch andere
Mischorgene, z. B. Rilhrbehilter, eingesetzt werden. Die zu-
zumischenden niedrig siedenden XKohlenwasserstoffe besitzen
zweckm#ZBig 3 bis 10, vorteilhaft 4 bis 8 C-Atome. Als Bei-
spiele seien genannt: Buten, Pentan, Hexan, Benzol, ferner
Benzinfrektionen entsprechender Siedelsgen. Die Mischung
erfolgt je nach gewdhlten Kohlenwasserstoffen bei 20 - 180 &
und unter einem Druck von 2 = 30 bar. Bei Einsatz von Pentan
oder Hexan erfolgt sie z., B. bei 4 - 8 bar und-60 - 100 °C.
Das Gemisch sus RuB, Wasser und Kohlenwasserstoff wird in
ein GefdB entspannt, das unter einem niedrigeren Druck steht
als der Mischapparat. Die Entspannung muB so durchgefiihrt
werden, z. B. mit H-ilfe einer'Pumpe, de8 debei eine Ent-
migchung des Kohlenwasserstoff—Wasser-RuBsystems vermieden
wird, Diese soll erst hinter der Entspannungsvorrichtung eln-
treten. Im allgemeinen wird man auf Normaldruck entspannen,
doch kann das Entspannungsgef&B selbstiverstindlich auch bei
Uber~ oder Unterdruck betrieben werden, solange ein aus-
reichendes Druckgefdlle zwischen ihm und der Mischapparatur
vorliegt. Man h#lt das EntspannungsgefdB euf einer Tempera=
tur, die ausréicht den eingesetzten Kohlenwasserstoff,
nicht aber das Wasser verdampfen zu lassen. Im allgemelnen
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liegt diese Temperatur bei 80 3’120 °¢, Der RuB wird mit

den Kohlenwasserstoffdémpfen aus dem Entspannungsgefdf ab-
gefuhrt., In einer bevorzugten Ausfiihrung befindet sich in
diesem ein Fallrohr, das so hoch liber die wéBrige Phase ragt,
daB die verdampften Kohlenwasserstoffe gemeinsam mit dem

Ru durch das Fallrohr abziehen, ohne dall Anteile der wédBrigen
Phase in das Fallrohr gelangen. Es ist selbstverstindlich
auch mdglich, Kohlenwasserstoffdémpfe und RuB in anderer

- Weise aus dem EntspannungsgefdB gbzufithren. Die in dem GefdB
eanfallende waBrige Phase, die praktisch rulifrei ist, wird
vorteilhaft aus dem unteren Bereich des GeféBes entnommen.,
.Sie kann z, B. im Kreislauf in die Einrichtung zur Herstel-
lung der RuBsuspension oder such als Quenchwasser in eine
Ulvergasungsanlage gefiihrt werden.

Aus dem RuB-Kohlenwasserstoffdempf-Gemisch trennt man den
RuB in bekannter Weise ab. So kann das Fallrohr in einen
ZykXlon miinden, in dem die RuBlabtrennung erfolgt. Es kann
zweckméflig sein, die den Zyklon verlassenden Kohlenwasser-
stoffdémpfe nachzureinigen, z. B. durch einen 2, Zyklon
und/oder eine Wische. Diese kann z. B, mit heiBen hochsie-
denden Kohlenwasserstoffdlen erfolgen, die dann als Ein-
satzstoff filr die Vergasung dienen ktnnen. Anstelle von
Zyklonen kdnnen andere ﬁbliéhe Trenneinrichtungen verwendet
werden, z. B. Filter, auch Kombinationen von Zyklon und

- Pilter., Die Abtrenmnung dieses RuBes wird bei erhshten Tem-
peraturen, z. B. 80 - 120 oC, durchgefﬁhrt. Die vom RufB
befreiten Kohlenwasserstoffdémpfe konnen z. B. nach Konden-
sation im Kreislauf in die Mischapparatur zuriickgefihrt wer-
den. ' : ~ '

Der das Entépannungsgeféﬁ mit den Kohlenwasserstoffdémpfen
verlassende RuBl hat im allgemeinen einen Wassergehalt von -
etwa 0,5 - 1,5 Gew.-%., Dieser kann noch gesenkt werden,
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indem man den Ruf3 nach der Abtrennung von den Kohlenwasser- -
stoffdampfen in eine Trocknungsanlage bringt. Hier kenn in
bekennter Weise, z. B. durch Erwirmen oder durch Behandeln
mit heiBen inerten Gasen, der Wassergehalt noch weiter er-
niedrigt werden, wobei es ein besonderer Vorteil deg erfin-
dungsgemdfen Verfshrens ist, daB dies bel verhdltnismiBig
tiefen Temperaturen, z. Bs 200 - 300 C, erfolgen kann. Der
so erhaltene Rufl ist wasserfrel, nicht klebend und ausge=~
zeichnet lagerfdhig, .

4Ausfﬁhrungsbeispiel

An Hend der Figur wird das erfindungsgemdBe Verfahren bei-
spielswelse in vereiiifachter Weise dargestellt.

In den auf erhhter Temperatur gehaltenen Mischapparat 2 wird
Uber Leitung 1 eine unter erhohtem Druck stehende RuBi-Wasser-
suspension und iiber Leitung 28 eine unter gleichem Druck ste-
hende niedrig siedende Benzinfraktion eingefiihrt, Das Gemisch
wird {iber die Entspannungsvorrichtung 3 in dag beheizte,
unter Normaldruck stehende Entspannungsgefd 4 geleitet.

Hier erfolgt eine Trennung in eine wdlrige fliissige Phase, die
Uiber Leitung 6 aus dem ProzeB entfernt wird, und eine gas-
formige Phase aus den Benzindémpfen, die den RuB mit sich
tragen und die iiber das Fallrohr 5 und durch die Leitung 7

in den Zyklon 8 strdmen, der auf etwa gleicher Temperatur wie
das Gef&f 4 gehalten wird. Der im Zyklon 8 abgetrennte

RuB gelengt iber Leitung 9 in den Trockner 10, in den {iber
Leitung 24 Stickstoff eingefiihrt wird, Der getrocknete,
wasserfreie RuBl wird iber Leltung 11 in den Bunker 12 ge-
fihrt. '

Die im Zyklon 8 vom RuB befreiten Benzindédmpfe gelengen iiber
Leitung 13 in den unter erhohter Temperatur gehaltenen Va-
~ scher 14, wo sie mit iiber Leitung 15 herangefiihrtem Schwer-
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61 gewaschen werden, um letzte RuBspuren aus den Benzin-
démpfen zu entfernen. Das gebrauchte Waschmittel wird iiber
Leitung 16 aus dem ProzeB entfernt, Die Benzindémpfe werden
Uber Leitung 17 in den Kondensator 18 gefilhrt und gelangen
nach Kondensation iiber Leitung. 19 in den Behdlter 20 mit
Kolonne 21, in der unter Riickf1luB der kondensierten Benzin-
frektion diese von dem mit eingefithrten Stickstoff getremnt .
 wird. Der Stickstoff gelangt iiber Kiihler 22 und Leitung 24
als Inertgaes nach (nicht gezeigter) Aufheizung in den Trock-
“ner 10, gegebenenfalls auch in den Bunker 12. Soweit er
hier nicht bendtigt wird, wird er iiber Leitung 23 aus dem
ProzeB entfernt., Die Benzinfraktion verldBt denBehdlter 20
liber Leitung 26, wird in der Pumpe 27 auf den erforderlichen
Druck gebracht und gelangt iiber Leitung 28 in den Misch-
apparat 2. ’ '

Beispiel:

" Bs wurden 50 m3/h einer widBrigen RuBsuspension, die 0,8
Gew.~% RuB enthielt, bei 80 °C und 6 bar mit 3 t/h einer
niedrig siedenden Benzinfraktion gemischt und anschlieBend
in ein GefdB entspamnt, das auf ca. 100 °C und Normasldruck
gehalten wurde. Der-mit den Benzinddmpfen das Entspannungs-
gefdB verlassende RuB enthielt 0,7 Gew.-% Wasser. Das aus dem
- GefdB abgefiihrte Wasser war praktisch rufifrei, Die Abschei-
dung des RuBes von den Benzinddmpfen in einem Zyklon erfolgte
bei 110 °C. AnschlieBend wurde der RuB bei etwa 275 OCA
getrocknet. Er war danach praktisch wasserfrei,
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Erfindungsanspruch

1.

Verfahren zur Gewinnung von RuB aus einer wiBrigen Sus-
pension mit Kohlenwasserstoffen, gekennzeichnet dadurch,

. daBl man die-den RuB enthaltende wdBrige Suspension mit

2.

3.

4.

5

niedrig siedenden Kohlenwasserstoffen mischt, die Mi-
schung mit einer Temperatur von 20 bis 180 °C und unter
einem Druck von 2 - 30 bar in ein GefdB, das unter nie-
drigerem Druck steht, entspannt und die sich bei der Ent-
spannung bildende, den RuBl mit sich tragende gasformige
Phase aus den verdampften Kohlenwasserstoffen sowie die-
verbleibende flilssige, weitgehend vom RuB befreite
wéﬁrige‘Phase getrennt voneinander aus dem Entspannungs-
gefdll abzieht,

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, dafB sich
das EntspannungsgefiB unter Normaldruck befindet.

Verfahren nach den Punkten 1 und 2, gekennzeichnet da-
durch, dafl die Kohlenwasserstoffe Cd-bis C8-Kohlenwasser-
stoffe sind.

Verfahren nach den Punkten 1 bis 3, gekennzeichnet da-
durch, daB das entspannte RuB/Kohlenwasserstoffdampf-Ge-

‘misch aus dem Entspannungsgefdf durch ein Rohr entfernt

wird, das als Fallrohr ausgebildet ist.

Verfahren nach den Punkten 1 bis 4, gekennzeichnet da-~
durch, daB das Fallrohr in ein System miindet, das als

.Zyklon wirkt.

Verfehren nach den Punkten 1 bis 5, gekennzeichnet da-
durch, daBl man die praktisch ruBfreie, wédBrige Phase
aus dem unteren Bereich des EntspannungsgeféfBies abzieht.
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Verfahren nach den Punkten 1 bis 6, gekennzeichnet da-

~ durch, daB die weitgehend vom RuB befreiten dampfformi-

8.

9.

1_00‘

gen Kohlenwasserstoffe vor ihrer Kondensation mit einem
schweren 01 gewaschen werden,

Verfahren nach den Punktenl bis 7, gekeﬁnzeichnet da~
durch, daf zum VWaschen des vom RuB abgetrennten gasfdr-
migen Kohlenwasserstoffes heifles Einsatzprodukt einer
0ldruckvergasung verwendet wird,

Verfahren nach den Punkten 1 bis 8, gekennzeichnet da-
durch, da8 zum Mischen der wiBrigen RuBsuspension mit
den niedrig siedenden Kohlenwasserstoffen eine Schlaufe

mit Mischpumpe verwendet wird.

Verfahren nach den Punkiten 1 bis 9, gekennzeichnet da-
durch, daB man die Entspannung des Rull-Wasser-Kohlen-
wasserstoff-Systems derart vornimmt, daB vor der Ent-
spannung keine Auftrennung des Systems in seine Kom-

ponenten erfolgt.

Hierzu / Seite Zeichnung .
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