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&  Verfahren  zur  kontinuierlichen  Herstellung  von  Kohlenwasserstoffölen  aus  Kohle  durch  Druckhydrierung  in  zwei  Stufen. 
Die  Anmeldung  betrifft  ein  Verfahren  zur  kontinuierli- 

chen  Herstellung  von  Kohlenwasserstoffölen  aus  Kohle 
durch  spaltende  Druckhydrierung  in  zwei  Stufen.  In  der 
ersten  Stufe  (Sumpfphase)  wird  gemahlene  Kohle  zusam- 
men  mit  fein  verteilten  Katalysatoren  mit  einem  Ölgemisch 
angerieben,  der  Brei  und  der  Wasserstoff  unter  Druck  von 
200  bis  700  bar  auf  380  bis  440°C  aufgeheizt  und  hydriert.  Die 
gasförmigen  und  flüssigen  Reaktionsprodukte  werden  von 
den  festen  getrennt  und  über  fest  angeordnete  Hydrierkata- 
lysatoren  abermals  hydriert  (Gasphase).  Die  Wärme  des 
Hydrierproduktes  wird  auf  das  Kohleölgemisch  und  den 
Wasserstoff  indirekt,  getrennt,  und  in  mindestens  drei  Stufen 
durch  Wärmeaustausch  übertragen. 



Es  i s t   b e k a n n t ,   K o h l e   d u r c h   D r u c k h y d r i e r u n g   in   d e r   S u m p f -  

p h a s e ,   i n  G e g e n w a r t   f e i n v e r t e i l t e r   K a t a l y s a t o r e n ,   in  f l ü s -  

s i g e   u n d  g a s f ö r m i g e   P r o d u k t e   ü b e r z u f ü h r e n   und  d i e s e   in  d e r  

G a s p h a s e   o d e r   G e m i s c h t p h a s e   ü b e r   f e s t   a n g e o r d n e t e n   K a t a l y -  

s a t o r e n   w e i t e r  z u   h y d r i e r e n .   Be i   d i e s e m   V e r f a h r e n   w i r d   d a s  

H y d r i e r g e m i s c h   d e r   e r s t e n   S t u f e   ( S u m p f p h a s e )   in   e i n e m ,   d e m  

R e a k t i o n s r a u m   n a c h g e s c h a l t e t e n   H e i ß a b s c h e i d e r   in  g a s -   b z w .  

d a m p f f ö r m i g e   P r o d u k t e ,   d i e   w e i t e r   h y d r i e r t   w e r d e n ,   und  e i n  

f l ü s s i g e s   S c h w e r ö l ,   das  A s p h a l t e ,   F e s t s t o f f e ,   n i c h t   u m g e -  
w a n d e l t e   K o h l e ,   d i e   K o h l e n a s c h e   und  den  z u g e g e b e n e n   K a t a -  

l y s a t o r   e n t h ä l t ,   g e t r e n n t .   Das  S c h w e r ö l   k e h r t   a l s   A n r e i b e -  

ö l   f ü r   d i e   K o h l e   in   den  H y d r i e r p r o z e ß   z u r ü c k .  

Die  g a s f ö r m i g e n   und  e i n   T e i l   d e r   f l ü s s i g e n   P r o d u k t e   w e r d e n  

i n  e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   R e a k t o r e n   ü b e r   f e s t   a n g e o r d n e t e  

H y d r i e r k a t a l y s a t o r e n   w e i t e r h y d r i e r t ,   um  den  A n t e i l   d e r  

l e i c h t f l ü c h t i g e n   P r o d u k t e   zu  e r h ö h e n .  

Es  i s t   b e k a n n t ,   d a s  G e m i s c h   aus  g e m a h l e n e r   K o h l e ,   K a t a l y -  

s a t o r ,   A n m a i s c h ö l   und  W a s s e r s t o f f   g e m e i n s a m   in  W ä r m e t a u -  

s c h e r n   u n t e r   A u s n u t z u n g   d e r   aus  dem  R e a k t o r   a u s s t r ö m e n d e n  

h e i ß e n   Dämpfe  (und  P r o d u k t e )   a u f z u w ä r m e n .  D i e s e   b e k a n n t e n  

V e r f a h r e n   e r m ö g l i c h e n   es  n i c h t ,   d i e   zu  h y d r i e r e n d e n   A u s -  

g a n g s s t o f f e   ohne  Z u f u h r   von  F r e m d w ä r m e   a u f   e i n e   T e m p e r a t u r  

von  380  b i s   4400C  zu  e r w ä r m e n .   Auf  d i e s e   W e i s e   g e l i n g t   e s  

a u c h   n i c h t ,   d i e   den  R e a k t o r   v e r l a s s e n d e n   ö l d ä m p f e   s o w e i t  

a b z u k ü h l e n ,   wie  d i e s   f ü r   d ie   W e i t e r b e h a n d l u n g   in  d e r   Ö l -  

w ä s c h e   e r f o r d e r l i c h   i s t .   In  de r   Ö l w ä s c h e   w e r d e n   be i   T e m p e -  

r a t u r e n   z w i s c h e n   30  b i s   50°C  d i e   be i   d e r   H y d r i e r u n g   in  d e r  

S u m p f p h a s e   g e b i l d e t e n   Gase  a u s g e s c h l e u s t .   V i e l m e h r   muß  d i e  

Wärme,   d i e  u n t e r h a l b   300°C  in   den  G a s e n   und  Dämpfen   e n t h a l -  

t e n   i s t ,   ü b e r   K ü h l w a s s e r   an  d i e   Umgebung  a b g e f ü h r t   w e r d e n .  



Bei   d e r   A u f h e i z u n g   d e r   A u s g a n g s s t o f f e   n a c h   den   b e k a n n t e n  

V e r f a h r e n   e r g e b e n   s i c h   a u c h   S c h w i e r i g k e i t e n ,   da  d e r   h o h e  

G a s a n t e i l   k e i n   h o m o g e n e s   S t r ö m u n g s m u s t e r   z u l ä ß t .   Das  G a s  

i s t  n i c h t   im  K o h l e b r e i   k l e i n b l a s i g   d i s p e r g i e r t ,   s o n d e r n  

s a m m e l t   s i c h   zu  g r o ß e n   B l a s e n ,   d i e   zu  s t o ß w e i s e r   F ö r d e r u n g  

des   B r e i e s   und  e i n e m   h o h e n   D r u c k v e r l u s t   in   d e r   A n l a g e   f ü h -  

r e n .   U n t e r   d i e s e n   B e d i n g u n g e n   e r g e b e n   s i c h   s c h l e c h t e   W ä r m e -  

ü b e r t r a g u n g s l e i s t u n g e n .   An  den  F l ä c h e n ,   d i e   n i c h t   mi t   F l ü s -  

s i g k e i t   b e s p ü l t   w e r d e n ,   b i l d e n   s i c h   A n s ä t z e ,   w o d u r c h   d i e  

W ä r m e ü b e r t r a g u n g   mi t   d e r   Z e i t   z u s ä t z l i c h   v e r s c h l e c h t e r t  

w i r d .  

A u f g a b e   d e r   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   war   e s ,   e i n   V e r f a h r e n  

zu  e n t w i c k e l n ,   b e i   dem  F r e m d w ä r m e   im  l a u f e n d e n   B e t r i e b  

n i c h t   e r f o r d e r l i c h   i s t   und  d i e   W ä r m e a b g a b e   an  d i e   U m g e b u n g  

m ö g l i c h s t  g e r i n g   i s t   und  e i n e n   h o h e n   D r ü c k v e r l u s t   und  A n -  

s ä t z e   in   den  W ä r m e a u s t a u s c h e r n   zu  v e r m e i d e n .  

Die  E r f i n d u n g   g e h t   aus  von  e i n e m   V e r f a h r e n   z u r   k o n t i n u i e r -  

l i c h e n   H e r s t e l l u n g   von  K o h l e n w ä s s e r s t o f f ö l e n   aus  K o h l e  

d u r c h   s p a l t e n d e   D r u c k h y d r i e r u n g   in  zwei   S t u f e n ,   wobe i   m a n  
in  d e r   e r s t e n   S t u f e   g e m a h l e n e   K o h l e   z u s a m m e n   mi t   f e i n   v e r -  

t e i l t e n   K a t a l y s a t o r e n   mi t   Ö l - G e m i s c h   a n r e i b t ,   den  B r e i   u n d  

den  W a s s e r s t o f f   u n t e r   D r u c k   von  200  b i s   700  b a r   a u f   3 8 0  

b i s   440°C  a u f h e i z t   und  d u r c h   e i n e n   o d e r   m e h r e r e   R e a k t i o n s -  

r ä u m e   l e i t e t   und  h y d r i e r t   und  d i e   g a s f ö r m i g e n   und  f l ü s s i g e n  

R e a k t i o n s p r o d u k t e   in  H e i ß a b s c h e i d e r n   von  den  f e s t e n   t r e n n t  

und  d u r c h   e i n e n   o d e r   m e h r e r e ,   mit   f e s t   a n g e o r d n e t e n  

H y d r i e r - K a t a l y s a t o r e n   v e r s e h e n e   R e a k t i o n s r ä u m e   l e i t e t ' u n d  

a b e r m a l s   h y d r i e r t   ( G a s p h a s e )   w o b e i   d i e   Wärme  d e r   E n d -  

p r o d u k t e   d u r c h   W ä r m e a u s t a u s c h   a u f   d i e   A u s g a n g s s t o f f e   ü b e r -  

t r a g e n   w i r d .  

Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   d i e s e r   A r t ,   b e i   dem 

man  d i e   Wärme  a u f   das  K o h l e - Ö l - G e m i s c h   und   den  W a s s e r s t o f f  



g e t r e n n t ,   i n d i r e k t   und  in  d r e i   S t u f e n   d u r c h   W ä r m e a u s t a u s c h e r  

ü b e r t r ä g t ,   w o b e i   d i e   A u f h e i z u n g   des  K o h l e - Ö l g e m i s c h e s   im  

T e m p e r a t u r t e i l b e r e i c h   von  290  b i s   340°C  d u r c h   Z u g a b e   e i n e s  

T e i l e s   des   h e i ß e n   f l ü s s i g - f e s t e n   H y d r i e r r ü c k s t a n d e s   und  d e s  

g e s a m t e n   b e i   390  b i s   410°C  e r h a l t e n e n   K o n d e n s a t e s   d e r   g a s -  

- d a m p f f ö r m i g e n   H y d r i e r p r o d u k t e   v o r n i m m t .  

E i n e   b e v o r z u g t e   A u s f ü h r u n g s f o r m   des  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r -  

f a h r e n s   b e s t e h t   d a r i n ,   d i e   A u s g a n g s s t o f f e   K o h l e b r e i   d u r c h  

L e i t u n g   (1)   mi t   e i n e m   K r e i s g a s a n t e i l   von  0  b i s   25  V o l . %  

und  K r e i s g a s   in  L e i t u n g   ( 2 ) ,   g e t r e n n t   in  3  S t u f e n   in   R o h r -  

b ü n d e l w ä r m e a u s t a u s c h e r n   ( 10 ,   11,  12)  a u f z u h e i z e n   und  w e i t e -  

re   T e i l s t r ö m e   aus  (2.,  4)  zu  e n t n e h m e n .  

Im  Q u e l l b e r e i c h   des  A u s g a n g s g e m i s c h e s   in  L e i t u n g   (1)   z w i -  

s c h e n   290  und  340°C  w i r d   d e s h a l b   k e i n   i n d i r e k t e r   W ä r m e a u s -  

t a u s c h   m i t   R o h r b ü n d e l w ä r m e a u s t a u s c h e r n   v o r g e n o m m e n ,   da  d i e  

e n g e n   R o h r e   e i n e s   s o l c h e n   A p p a r a t e s   l e i c h t   v e r s t o p f e n .   D e r  

Q u e l l b e r e i c h   w i r d   v i e l m e h r   d u r c h   Z u m i s c h e n   von  Z w i s c h e n a b -  

s c h e i d e r k o n d e n s a t   aus  dem  A b s c h e i d e r   ( 2 0 )   mi t   4050C  ü b e r  

L e i t u n g   (8)   und  e i n e m   T e i l   des  R ü c k s t a n d e s   aus  dem  H e i ß a b -  

s c h e i d e r   (19 )   mit   470°C  ü b e r   L e i t u n g   (9)  im  d i r e k t e n   W ä r -  

m e a u s t a u s c h   u m g a n g e n .  

Die  A u f h e i z u n g   des  K r e i s g a s e s   in  L e i t u n g   (2)  e r f o l g t   e b e n -  

f a l l s   in  m i n d e s t e n s   5  S t u f e n   in  i n d i r e k t e n   W ä r m e a u s -  

t a u s c h e r n   ( 1 3 ,   14,  15,  16,  17 ) .   Dem  K o h l e b r e i ,   d e r   n a c h   d e m  

A u s t a u s c h e r   (12)   e i n e   T e m p e r a t u r   von  390°C  h a t ,   w i r d   n a c h  

dem  A u s t a u s c h e r   (24)   K r e i s g a s   mit   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n  
4600C  z u g e m i s c h t .   H i e r b e i   e n t s t e h t   e i n e   M i s c h t e m p e r a t u r  

von  4 1 0 ° C ,   d i e   a l s   E i n t r i t t s t e m p e r a t u r   f ü r   den  H y d r i e r r e a k -  

t o r   d e r   S u m p f p h a s e   a u s r e i c h t .   E i n e   w e i t e r e   M ö g l i c h k e i t   b e -  

s t e h t   d a r i n ,   a n d e r e   T e i l s t r ö m e   des  K r e i s g a s e s   aus  den  L e i -  

t u n g e n   (2)  und  (4)  zu  e n t n e h m e n   und  dem  K o h l e b r e i   z u z u m i -  

s c h e n .   Die  g e s a m t e   A u f h e i z w ä r m e   w i r d   dem  S t r o m   d e r   H y d r i e r -  



p r o d u k t e   (7)  e n t n o m m e n .   Der  b e f e u e r t e   E r h i t z e r   ( 2 3 ) ,   d e r   m i t  

F r i s c h w a s s e r s t o f f   aus  L e i t u n g   (3)   a l s   W ä r m e t r ä g e r   a r b e i t e t .  

und  d e r   R o h r b u n d e l w ä r m e a u s t a u s c h e r   (24)   d i e n e n   l e d i g l i c h  

zum  A n f a h r e n   d e r   A n l a g e .   Zum  F ö r d e r n  v o n   Z w i s c h e n a b s c h e i -  

d e r k o n d e n s a t   w i r d   d i e   K r e i s e l p u m p e   ( 2 2 ) ,   f ü r   das   F ö r d e r n  

e i n e s   T e i l s t r o m e s   des  R ü c k s t a n d e s   d u r c h   L e i t u n g   (9)   d i e  

K o l b e n p u m p e   ( 2 1 )   v e r w e n d e t .  

Dem  K o h l e b r e i   w i r d   e r f i n d u n g s  g e m ä ß   nur   e i n   A n t e i l   von  b i s  

zu  25  Vo l .%  des   K r e i s g a s e s   z u g e m i s c h t ,   e i n   a n d e r e r   T e i l   a u s  

L e i t u n g   (3)   w i r d   z u r   K ü h l u n g   des  R e a k t o r s   ( 1 8 )   b e n ü t z t .   D e r  

R e s t   des   K r e i s g a s e s   a u s  L e i t u n g   (4)  w i r d   g e t r e n n t   in   5  S t u -  

f e n   a u f g e h e i z t .   P r o b l e m e ,   w i e  s i e  s i c h   d u r c h   zu  hohe   W a n d -  

t e m p e r a t u r e n   be im  E i n s a t z   von  r a u c h g a s b e h e i z t e n   V o r w ä r m e r n  

e r g e b e n ,   w e r d e n   d u r c h   d i e   h i e r   b e s c h r i e b e n e   S c h a l t u n g   v e r -  

m i e d e n ,   da  r a u c h g a s b e h e i z t e   V o r w ä r m e r   n i c h t   e r f o r d e r l i c h  

s i n d .   Man  kann  b e i   K o h l e b r e i   und  Gasen   d u r c h   A u f  t e i l u n g  

a u f   e i n e   g e n ü g e n d   g r o ß e   A n z a h l   von  R e g e n e r a t o r e n ,   e i n e n  

W ä r m e a u s t a u s c h   im  G e g e n s t r o n   e r r e i c h e n .   Der   k l e i n e   G a s v o -  

l u m e n a n t e i l   b e w i r k t ,   e i n e   s t a b i l e   k l e i n b l a s i g e   D i s p e r s i o n ,  

d i e   e i n e n   g ü n s t i g e n   E i n f l u ß   au f   d i e   Z ä h i g k e i t   und  a u f   d e n  

D r u c k v e r l u s t   des  K o h l e b r e i s   h a t .   Die  S c h w i e r i g k e i t e n ,   d i e  

b e i   d e r   V e r t e i l u n g   von  s t a r k   e n t m i s c h t e n   M e h r p h a s e n s y s t e m e n  

a u f   p a r a l l e l e   S t r ä n g e   ( R o h r b ü n d e l )   a u f t r e t e n ,   w e r d e n   b e i m  

k l e i n b l a s i g e n   M e h r p h a s e n s y s t e m   v e r m i e d e n .   Das  Q u e l l g e b i e t  

z w i s c h e n   290  und  340°C  k a n n   auch   d u r c h   Z u m i s c h e n   von  H e i ß -  

u m l a u f   und  Z w i s c h e n a b s c h e i d e k o n d e n s a t   b e h e r r s c h t   w e r d e n .  

D a b e i   i s t   es  z w e c k m ä ß i g ,   den  K o h l e b r e i   b i s   zum  Q u e l l a n f a n g  

b e i   290°C  r e g e n e r a t i v   a u f z u h e i z e n   und  das  Q u e l l g e b i e t  

d u r c h   d i r e k t e n   W ä r m e a u s t a u s c h   mit   h e i ß e n   U m l a u f p r o d u k t . z u  

u m g e h e n ,   da  das  Q u e l l e n   d e r   K o h l e   be i   d i r e k t e m   W ä r m e a u s -  

t a u s c h   g e r i n g e r e   a p p a r a t i v e   S c n w i e r i g k e i t e n   b e r e i t e t .  

S c h w i e r i g k e i t e n ,   d i e   a u f   E n t m i s c h u n g   d e r   g a s f ö r m i g e n   u n d  

d e r   F l ü s s i g - F e s t - P h a s e   z u r ü c k z u f ü h r e n   s i n d ,   w e r d e n   v e r m i n -  



d e r t .   V o r t e i l h a f t   w i r d   d i e   S u s p e n s i o n   mi t   e i n e r   K o n z e n -  

t r a t i o n   von  40 %  F e s t s t o f f e n   a n g e r ü h r t .   Im  a l l g e m e i n e n   s i n d  

K o n z e n t r a t i o n e n   von  0 , 3 8   b i s   0 , 5 8   F e s t s t o f f / Ö l   n a c h   dem  e r -  

f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   f ö r d e r b a r . .  

E in   b e s o n d e r e r   t e c h n i s c h e r   E f f e k t   des  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  

V e r f a h r e n s   i s t   in  d e r   B e h e r r s c h u n g   d e r   S c h w i e r i g k e i t   z u  

s e h e n ,   d i e   s i c h   a u s  d e r   E i g e n s c h a f t   d e r   K o h l e p a r t i k e l   i m  

T e m p e r a t u r b e r e i c h   z w i s c h e n  2 9 0   und  340°C  zu  q u e l l e n ,   e r g i b t .  

D a s  Q u e l l e n   b e w i r k t   in  d i e s e m   T e m p e r a t u r b e r e i c h   im  K o h l e -  

- Ö l g e m i s c h   e i n e n   A n s t i e g   d e r   Z ä h i g k e i t   um  a n n ä h e r n d   F a k t o r  

H u n d e r t .   Das  Q u e l l g e b i e t   kann   e r f i n d u n g s g e m ä ß   g e m i e d e n   w e r -  

d e n ,   wenn  e i n e   K o n z e n t r a t i o n   v o n  < 4 0  %   F e s t s t o f f   i m  

A n m a i s c h ö l   e i n g e s t e l l t   w i r d   und  d i e   o b e n g e n a n n t e   s t u f e n -  

w e i s e   A u f h e i z u n g   e i n g e h a l t e n   w i r d .  

Z e i c h n .  



V e r f a h r e n   zu r   k o n t i n u i e r l i c h e n   H e r s t e l l u n g   von  K o h l e n w a s s e r -  

s t o f f ö l e n   aus  K o h l e   d u r c h   s p a l t e n d e   D r u c k h y d r i e r u n g   i n  

zwe i   S t u f e n ,   w o b e i   man  in   d e r   e r s t e n   S t u f e   g e m a h l e n e   K o h l e  

z u s a m m e n   mi t   f e i n   v e r t e i l t e n   K a t a l y s a t o r e n   mi t   Ö l - G e m i s c h  

a n r e i b t ,   den  B r e i   und  den  W a s s e r s t o f f   u n t e r   D r u c k   von  2 0 0  

b i s   700  b a r   a u f   380  b i s   440°C  a u f h e i z t   und  d u r c h   e i n e n  

o d e r   m e h r e r e   R e a k t i o n s r ä u m e   l e i t e t   und  h y d r i e r t   ( S u m p f p h a s e )  

u n d  d i e   g a s f ö r m i g e n   und  f l ü s s i g e n   R e a k t i ö n s p r o d u k t e   i n  H e i ß -  

a b s c h e i d e r n   von  den  f e s t e n   t r e n n t   und  d u r c h   e i n e n   o d e r  m e h -  

r e r e ,   mit   f e s t   a n g e o r d n e t e n   H y d r i e r - K a t a l y s a t o r e n   v e r s e h e n e  

R e a k t i o n s r ä u m e   l e i t e t   u n d  a b e r m a l s   h y d r i e r t   ( G a s p h a s e ) ,  

und  w o b e i   d i e   Wärme  d e r   E n d p r o d u k t e   d u r c h   W ä r m e a u s t a u s c h  

a u f   d i e   A u s g a n g s s t o f f e   ü b e r t r a g e n  w i r d ,   d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  d i e   Wärme  des   H y d r i e r p r o d u k t e s   a u f   d a s  

K o h l e - ö l g e m i s c h   und  den  W a s s e r s t o f f   i n d i r e k t , g e t r e n n t   i n  

m i n d e s t e n s   d r e i   S t u f e n   d u r c h   W ä r m e a u s t a u s c h   ü b e r t r ä g t ,   w o -  

b e i   d i e   A u f h e i z u n g   des  K o h l e n - Ö l g e m i s c h e s   im  T e m p e r a t u r b e -  

r e i c h   von  290  b i s   340°C  d u r c h   Z u g a b e   e i n e s   T e i l e s   d e s  

h e i l e n   f l ü s s i g - f e s t e n   H y d r i e r r ü c k s t a n d e s   und  des  g e n a n n t e n ,  
b e i   3 9 0  b i s   410°C  e r h a l t e n e n   K o n d e n s a t e s   d e r   g a s - d a m p f -  

f ö r m i g e n   H y d r i e r p r o d u k t e   v o r g e n o m m e n   w i r d .  2  
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