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1
Przedmiotem wynalazku jest sposob wydzielania
substancji statych z ekstratow weglowych, a zwla-
szcza popiotu z cieklych produktéw uplynniania
wegla.

Obecnie opracowuje sie szereg proceséw rozpu-
szczalnikowych majgcych na celu wytwarzanie z
wegla weglowodorow cieklych i stalych. Jeden z
takich proces6w znany jest jako sposéb rozpusz-
czalnikowej rafinacji wegla (solvent refined co-
al — SRC). Proces ten opisano w licznych paten-
tach, w tej liczbie réwniez w opisie patentowym
Stanéw Zjednoczcnych AP nr 3892 654.

Sposéb SRC jest procesem rozpuszezalnikowym,
majacym na celu wytwarzanie z wegla pozbawio-
nych popiotu stalych i cieklych paliw weglowo-
dorowych. W procesie tym z rozdrobnionego su-
rowego wegla wytwarza sie zawiesing w rozpu-
szczalniku zawierajacym zwiagzki hydroaromatycz-
ne, przerabiajgc go w obecnoéci wodoru lub tlen-
‘ku wegla i wody w pierwszej strefie reakcji, w
warunkach podwyzszoenej temperatury i ci$nienia.
Nastepuje tu wylugowanie paliwa wezlowodoro-
wego z mineraldow weglowych, w wyniku przeno-
szenia wodoru z hydroaromatycznych zwigzkow
rozpuszczalnika do materialu weglowodorowego
zawartego w. weglu. Rozpuszczalnik ten poddaje
sie nastepnie dzialaniu wodoru lub tlenku wegla
i wody w drugiej strefie celem uzupelnienia strat
wodoru z rozpuszezalnika w strefie pierwszej.
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Tak wzbogacony w wodoér rozpuszezalnik zawraca
sie.

Uzyskane z rozpuszczania ciecze zawierajg za-
wiesiny statych czgstek popioltu lub tez popiotu
i mnierozpuszczonych weglowodoréw. Zawieszone
czastki majg. bardzo male rozmiary, niektére z
nich ponizej mikrona, dlatego tez trudno je u-
sungé¢ z cieczy powstajacej w wyniku ekstrakcji
wegla. Chociaz podejmowano szereg préb aglo-
meracji tych czastek w celu zwiekszenia szybko-
$§ci ich oddzielania, to jednak zadna z obecnie
znanych metod usuwania cial stalych z produktow
estrakeji wegla nie zdata egzaminu.

Celem przedstawionego wynalazku jest obrobka
cieklego produktu z procesu rozpuszczania we-
gla, na przyklad sposobem rozpuszczalnikowej ra-
finacji wegla (SRC), zawierajacego zawieszone lub
zdyspergowane ciala stale, zawierajgce popi6t za
pomcca dodawania substancji powodujacych aglo-
meracje lub inne zjawiska umozliwiajgce mnastep-
ne usuniecie czastek ciat statych z ekstratu We-
glowego z wieksza szybkoscig niz bylo to dotad

-mozliwe. Do produktow ekstrakcji wegla podda-’

nych takiej obrébce w celu oddzielenia cial sta-
lych od cieczy stosowaé¢ mozna dowolne znane
metody rozdzielania, w tej liczbie filtracje, se-
dymentacjeg, oddzielanie w hydrocyklonach lub wi-
rowanie. Jesli stosuje sie sedymentacje, to ekstra-
ty weglowe poddane obrobce sposobem wedlug
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" wynalazku pozbawia sie zawartych w niche ciat
stalych bez zadnej dalszej operacji. Jednak z u-
wagi na duza szybko$é usuwania cial stalych jaka
zapewnia filtrowanie, niniejszy wynalazek zilus-
trowano na prz_wkladach w ktérych stosowano do
oddzielania cial stalych metode filtracji.
Stwierdzono, ze mieszanina alkoholu i ekstra-
téow weglowych wraz z zawieszonymi w nich' lub
zdy.spergowénywmi czastkami stalymi, zawierajacy-
mi popi6l lub popiél i nierozpuszczone weglowo-
dary, latwiej poddaje sie usuwaniu cial statych
niz ekstrat weglowy nie zawierajacy alkoholu. E-
fektywne dzialanie tego typu wykazuja alkohole
pierwszo~, drugo- i trzecionzedowe. Stosowaé tu
mozna alkohole alifatyczne zawierajace 2—10 a-
toméw wegla. Dtuzsze larnouchy alifatyczne mo-
gq okazaé sie rownie efektywme, to jednak alko-
hole takie sg drozsze i niepotrzebnie zwiekszaja
koszty takiej obrobki. Szczegblnie efektywnymi al-
koholami sg alkohol izopropylowy oraz pierwszo-,
drugo- i trzeciorzedowy butanol. Zastosowaé moz-
na jeden lub wieksza liczbe alkoholi w mieszani-
nie. Alkohol moze wystgpowaé w ekstrakcie we-
glowym w ilo$ci od okolo 0,05 do 15% wagowych.
Stezenia alkoholu w granicach od 0,1 do 10% wa-
gowych lub od 0,5 badZ 1,0 do 6% wagowych o-
kazuja sie efektywne.
" Stosowany w procesie alkoho} mie stanowi istot-
nego donoru wodoru ani nie pelni funkcji roz-
puszczajacej. Na przyklad, jesli korzystmym alko-
holem w sposobie wediug wynalazku jest butanol,
to nie jest on efektywnym skladnikiem w proce-
sie rozpuszczania wegla. W omawianym procesie
alkohol wprowadza sie do procesu ekstrakcji we-
gla po zakonczeniu etapu lugowania, to jest po
rozpuszczeniu co najmniej okolo 85 lub. 90% wa-
gowych wegla. Nie ma potrzeby dodawania al-
“_koholu do procesu prZed zakonczeniem etapu roz-
puszczania wegla i uwodornienia rozpuszczalni-
ka. Ponadto alkohol w omawianym ,procesie nie
powoduje istotnego zwiekszemia stosunku wodoru
do wegla w ekstrakcie weglowym. Dlatego tez
‘w.lekszosc alkoholu nie zostaje zuzyta w omawia-
nym procelsne, ani nie ulega istotnej przemlanln.
w inne materialy, takie jak ketony, na skutek
przenoszenia wodoru. -
Aby zapobiec dzialaniu alkoholu jako domora

wod,onu,—elusrhral‘:lt weglowy do ktoérego dodaje sie-

alkohol, zawiera znaczne iloSci wcezésniej doda-
nych i innych donoréw wodoru, jak na przyklad
co najmniej 2, 3 lub 5% wagowych substancji hy-
droaromatycznych, takich jak tetralen i jego ho-

mologi. Obecno$é substancji hydroaromatycznych

zapobiega przemianie alkoholu talk iz wiekszo$é
alkoholu mozna zawr6cié bez poddawania d'z1a1a-
. niu wodoru.
Poniewaz celem \mpmwadjzenila alkoholu jest je-
- g0 specyficzne dzialanie w usuwaniu cial statych,
nie ma potrzeby wstepnego usuwania ciat sta-
lych z wegla i alkohol mozna dodaé¢ do ekstrakiu
_weglowago zawierajgcego zwykle co najmmiej 3
do 4% wagowych popiolu, Alkohol nie wymaga
zadnych innych dodatkéw dla spelpienia wiasci~

‘wei_funkejl, tak jak na prezykiad zasada, ktorg -
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dodaje si¢ do uklagdu w celu uzyskania dziata-
nia jako donor wodoru. Ponadto, funkcyjne grxju-
py alkoholowe w omawianym sposobie wedlug
wynalazku wystepuja -w fazie cieklej i dlatego
tez alkohole moima stosowaé do -oddzielania ciat
stalych od cieczy w temperaturach ponizej ich
temperatur krytyczrych.

Temperatura ekstraktu weglowego przed doda-
niem alkoholu powfinna byé podwyzszona i za-
wieraé sie w granicach od okolo 38 do 371°C,
korzystnie od 66 do 316°C, a najkorzysiniej od
okolo 204 do 288°C.- Po dodaniu alkoholu - mie-
szaning weglowa nalezy poddaé¢ mieszaniu celem
utworzenia zhomogenizowanej kompozycji w fazie
cieklej. Po dodaniu alkoholu, a przed operacjg
usuwania cial statych, roztwor weglowy moze byé
pozostawiony bez mieszania w temperaturze w
jakiej  dokonano mieszania na okres od okolo 30
sekund do ‘3 godzin, korzystnie od 1 minuty do
1 godziny, a mnajkorzystniej od 2.lub 5 mmut do
30 minut.

Stwierdzono réwn-iei, zgcdnie z niniejszym wy-
nalazkiem, ze dodatkowa korzy§é mozna uzyskaé;
dodajac alkohol zmieszany z olejem lekkim. Ole-
jem lekkim moze byé zasadniczo pozbawiond po-
piclu lekka frakcja produktow ekstrakcji- wegla,
z ktorej .ciala stale usunieto na drodze filtracji
lub innym sposobem, przy oczym moze to by¢
frakcja oleju lekkiego uzyskana w procesie, kt6-
rej zakres temperatury wrzenia obejmuje alko-
hol. Mieszaning te mozna odzyska¢ z procesu w

- -postaci pojedynczej frakcji lub tez odzyskiwanie

oleju lekkiego -i alkoholu mozna prowadzié od-
dzielnie, a nastepnie skladniki te mozna mieszaZ
w pozadanym stosunku. Mieszanina alkoholu i za-
sadniczo pozbawionej cial stalych frakcji lekkiego:
oleju pochodzacego z- ekstrakcji wegla jest ele-
mentem catkowicie oryginalnym.

Wykazano ponizej, ze mieszanina alkoholu i \ole—
ju ma znacznie korzystniejszy wplyw na oddziele-
nie cial stalych qd‘ cieklych produktéw uplynnia-
nia wegla niz sam alkohol. O ile dodatni wplyw

‘dodatku alkoholu jako takiego obniza sie przy .

wazroscie jego ilosci ponad pewng krytyczng war-

“to$é, to obecnie stwiendzono, ze mozma stosowac

wieksze iloféci alkoholu uzywajac mieszaniny al-
koholu z er]-em Qdkrlele to ma znaczenie eko-

_ nomiczne, pocme:waz moze pozwoli¢ unikngé wy-

datkow zwigzanych z oddestylowaniem calo$ci lub
cze$ci alkoholu z oleju wytwarzanego w procesie
przed jego zawracaniem. Ponadto z uwagi na za-
wracanie alkoholu koszty operacyjne wazrastaja
jedynie nieznacznie pnzy zastoscwaniu zwiekszo-
nej ilosci alkoholu. ’ i .

Wylkazano pomzej, ze ‘wystepujacy w cieklych
produktach ekstrakcji wqgla fenol ma ujemny
wplyw na oddzielanie cial statych, dzialajgc ja-
ko $rodek dyspergujacy. Celem umnikniecia zawra-
cania fenolu, frakcja oleju lekkiego powinna wrzeé
ponizej temperatury wrzenia femolu, ktéra wyno-
si 181°C. Na przyklad, moimna zastosowaé frakcje

cieklych produktow ek:strék_ca‘i wegla’ o tempera-~

turze wrzenia nie przekraczajgoeej 169°C._ Zakres
wrzenia frakgji cieklych produktéow ekstrakcji we-

'
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gla nie musi pokrywaé si¢ z zakresem wrzenia
zZawracanego rozpuszczainika prooesowego. To gér-
ne ograniczenie temperatury nie ma’ zastosowa-
nia, jesli ‘lekki olej nie jest produktem ekstrakeji
wegla i nie zawiera wiec fenoli. Na przyklad je-
§li olej lekki jest frakeja ropy naftowej wow-
czas stosowaé mozna lekkie, $rednie lub cigzkie
frakcje benzyny ciezkiej o temperaturze wrze-
nia nie przekraczajgcej 260°C.

Iloé¢ alkoholu wystepujgca we frakcji oleju lek-
kiego moze zawieraé sie w gramicach od okolo
1 do 75% wagowych, korzystnie od ofoto 10 do
25% wagowych. Ilo$é mieszaniny alkoholu i lek-
kiego oleju zasadniczo wolnego od cial stalych,
.lk‘t()re dodaje sie do. cieklych produktéow ekstrakcji
wegla zawierajagcych ciala stdle, moze wynosi¢ od
okolo 1 do 50% wagowych, korzystnie od okolo
1 do 15% wagowych, a najkorzystniej od okofo
2 do 5% wagowych. :

W jednym z wariantow wykonania niniejszego
wynalazku --alkohol dodaje sie do -goracej, nie
przesaczonej zawiesiny pochodzacej z procesu roz-
puszczania ~wegla i1 calo$é miesza sie oraz pod-
daje sezonowaniu. Nastepnie mieszanine .przepu-
szcza sie przez przegrode filtracyjng, na ktorej
wytworzono uprzednio - warstewke wstepng z zie-
mi okrzemkowej. Przesacz iawie‘fajalcy ahlqohol po-

Vddaje sie nastepnie frakcjonowaniu celem odzy- -

skania mnizej wrzacej frakcji zawierajacej co naj-
mniej oze$é alkoholu. Frakcje te zawraca sie i
miesza z produktem kiérowavnym do filtra wraz
z ewentualnie dodana uzupelniajaca ilo$cig alko-
holu. . :
Celem zilustrowania niniejszego wynalazku prze-
prowadzono do$wiadozenie filtracyjne i uzyska-
ne wyniki - zinterpretowano zgodnie ze znanym
modelem matematycznym operacji filtracji:

T
= kW + C
W
gdzie:
T — czas filtracji (w min.) .
W — ciezar zebranego filtratu w czasie T (w gra-
maich) ' ’
k — wspoélczynnik oporéw - placka filtracyjnego
(mtin/g?) ’
C — wapdlczynnik oporow warsbewki wstepnej
(min/g)
oraz
T
= kosge)—1
W (predkosé)

W przytoczonych nizej dodwiadczeniach nad fil-
tracja ilodé Uzyskanego filtratu awt{)i'namycmnie re-
jestrowano w funkcji czasu T. W i T stanowia
podstawowe dane uzyskiwane w do$wiadczeniach.
Chociaz mierzono réwmiez pomizsze parametry to
jednak celem uzyskania poréwnywalnych wyni-
- kéw utrzymywano je na stalych wartosciach, a
mianowicie temperature, spadek ciénienia na filt-
rze, charakter warstewki wstepnej i sposdb jej

nanoszenia, gruboé¢ warstewki wstepnej oraz po-

wierzchnie filtracji. .
 Uzyskane wymiki, w postaci wartosei W i T
L]
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' przetwarzano zgodnie z podanym wyzej modelem

matematyeznym, co przedstawiono na zalaczonym
rysunku. Rysunek ten sporzadzonosw oparciu o ‘
przyklad VIII i przedstawiono ma nim cztery knrzyF
we, ‘'z ktérych kazda reprezentuje oddzielne do-
Swiadczenie nad, filtracja. Na osi poziomej odto-
zono wartoSci W, za§ na osi pionowej wartosci
T/W, co stanowi odwrotno$é szybkosei filtracji.
Nachylenie kazdej z krzywych stanowi wartosé
k, za$ odcinek na osi pionowej reprezentuje war-
tosé C. X J R

Z analizy przedstawionych wykreséw wynika,
ze parameftr C jest zasadniczo charakterystyczny
dla warstewki wstepnej, poniewaz stanowi on od-
wreotno$é szybkosci filtracji na poczatku doswiad-
ézenlia, zanim na przegrodzie wytworzy sie jaka-

-kolwiek znaczaca ilo$é placka filtracyjnego. Z dru-

giej strony nachylenie k' jest charakterystycznym
parametrem placka filtracyjnego, ktéry wytwarza
si¢ na warstewce wstepnej w czasie filtracji i
dlatego tez jest on charakterystyczny dla samej
filtracji, niezaleznie od warstewki wstepnej.
Wzglednie niskie nachylenie (mala wartosé k)
oznacza korzystnie maly opér placka filtracyjne="

‘go w czasie filtracji. Inaczej méwigc, zmmiejsze- -

nie wartodci k ozmacza wzrost szybkosci filtracji.
Z obserwacji wykreséw wymnika, ze goérna krzy-.

“wa ma najwieksze nachylenie (najwiieksza war-

toé¢ k), podczas gdy najnizsza krzywa charakte-
ryzuje sie .najmniejszym nachyleniem (@majmniej-
sza wartééé k). Z wykresu réwmiez wynika, ze
po 1 minucie czasu filtracji w do$wiadczeniu od-
powiadajacym gbémnej krzywej wytwarza sie mniej- -
sza ilo§é filtratu, niz w przypadku krzywej dol-
nej. Inaczej méwigc, chociaz kazda krzywa wy--
kazuje mniejszg szybko$§é filtracji (wyzszg szyb-
kons',(::—l) przy koncu okresu filtracji niz ma po-
czatku do$wiadczenia, to jednak mniejsze nachy-’
lenie krzywej wskazuje, ze szybko$é filtracji nie
spada zbytnio w czasie jednego do§wiadczenia.
Zauwazyé malezy, ze kazde do$wiadczenie fil-
tracyjne prowadzono bez przemywania rozpuszczal-

. nikiem placka filtracyjnego. Poniewaz przemywa-

nie rozpuszczalnikiem zmienia charakter placka
filtracyjnego, zmienia wiec ono réwmiez warto§é
k. Wiele filtréw przemystowych jest typu obro-
towego o dzialtaniu cigglym, gdzie cykl filtracyjny
trwa nie wiecej niz okolo minute, - przy czym -
nastepuje po nim cykil Lp112_e|rr"1y“;vaznia, w ktérym
rozpuszczalnik myjacy natryskwje sie na placek
filtracyjny celem wymycia zaabsorbowanégo cie-
kiego produktu wupltynniania wegla. Diatego . tez
wszystkie zestawione w tablicach szybkosci filtra-
cji w omawianych doswiadczehiach reprezentuja
operacje filtracji w pierwiszej minucie jej trwa-
nia. - - .

W “omawianych” badaniach filtracyjnych w po-

_.dany'ch nizej pniy.klasd\ajc!h na sito’ o oczkach 90

60

mesh, umieszczonych w elemencie filtracyjnym,
nakladano warnstewke wstepng z-ziemi okrzemlkio-
wej o grubosci 1,27 cm. Element filtracyjny miat
frednice wewnetrzng 1,9 cm i wysoko$é 35 cm,
co dawalo powierzchnie filtracyjna 2,84 cm2. Si-
te umocowane bylo na mocnej siatce celem unik-
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nigeia odksztalcen. Nakladanie warstewki wistep-
nej wykonano filtrujac 5 procentowg wagowo za-
wiesine ziemie okrzelmkowej rozrobionej w -lek-
kim oleju, pod dziataniem azotu o cisnieniu .2,8
Kg/cm2. Nakladanie warstewki wstepnej wykony-

wano w temperaturze zblizonej do temperatury °

prowadzonej pbézmiej filtracji.

Otrzymane porowate zloze materialu sta!norwm-
cego warstewke wstepna wazylo okolo 1,2 g. Po
nalozeniu warstewki wstepnej przedmuchiwano ja
azotem o ci$nieniu okolo 0,35 Kg/cm? w ciggu
1—2 sekund celem usuniecia oleju lekkiego. Olej
lekki
wadze automatycznej. Olej lekki wazomo celem
upewnienia sig, ze nalozono zgdang ilo$é warstew-
ki wstepnej. Po wykonaniu tej operacji olej lekki
usuwano 4 poJemnnka

Nastepnie podlaczono wage do urzadzenia re-
jestrujacego, celem uzyskania w prowadzonej na-
stepnie fll'arawcn cigglego (w odstepach 5 sekundo-
wych) drukowanego zapisu ilo$ci zbieranego fil-
tratu jako funkecji czasu.

750 gramowg probke nie filtrowanego oleju bez
jakichkolwiek dodatkéw wprowadzono do oddziel-
‘nego autoklawu, ktéory stuzyl jako zbiornik na-
porowy. Nie filtrowany olej utrzymywamo w tem-
peraturze 38—54°C i stale mieszano. Mieszanie
wykonywano przy uzyciu dwéch 5 centymeitro-
- wych mieszadel turbinowych z szybkoscig 2000
obrotow na minute. Filtracje rozpoczynano przez
podigozenie do autoklawu ustalonego ci$nienia a-
zotu 2,8—5,6 Kgfem? Nie filtrowany olej prze-
ptywat z autoklawu przez podgrzewacz, w kto-
rym czas przebywania kontrolowano przy uzyciu
zawordw 1 temperature mierzono termoelementa-
mi umieszczonymi na wlocie i wylocie, tak iz nie
filtrowany olej wpnowaszaJny do filtra mial stalg
temperature.

Nie ‘filtnowany olej z podgrzewacza przeplywat
do filtra, g|d|z1e ﬁwomzyl sie placek filtracyjny i
skad otrzymywano filfrat. Do elementu filtracyj-
negp i podgmzewacza filtra réwniez podlgczene by-
ly termoelementy.” Jak wspommiano wyzej, ito§é
uzyskiwanego filtratu wazono automatycznie i za-
pisywano w odstepach 5 sekundowych. Filtrat zbie-
‘rano do czystego pojemnika.

_ Doéwiadézenia poréwnawoze, majace na” celu o-
kre$lenie wplywu dodatk6éw, przeprowadzano przy
uzyciu tej samej ilosci nie filtrowanego oleju,
dla ktorej zebrano juz dame filtracyjne. Najpierw
z ukladu  polaczeri nurowych i filtratu usuwano
nie filtrowany olej za pomocg azotu o ci$nieniu
okolo 7 Kgfom2 Substancje stanowigce -dodatki
~ doprowadzono do autoklawu zawierajacego nie fil-
trowany olej. W filtrze umieszczano nowy element
filtracyjny, na ktéry nakladano warstewke wistep-
ng w sposéb opisany wyzej i badanie z udzialem
dodatkéw do oleju nie filtrowanego pnowadzoho
w ten sam sposob, jak opisano wyzej dla samego
oleju filtrowanego. Po kazdej filtracji pozostatosé

na warstewce wstepnej przeplukiwano azotem i -

przemywano odpowiednig ciecza, celem usuniecia
oleju i dodawanej kompozycji.
Ponizej podano wyniki analizy typowego nie

wplywal do pojemnika umieszczonego na
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filtrowanego produktu ekstrakcji wegla metoda
SRC, stosowanego w badaniu w  dalszych przy-
kladach. Olej lekki odestylowano od oleju stano-
wigcego surowiec wprowadzany do filtra w ope-
racji polegajacej na obmizaniu cisnienia, olej ten
stosowano do wytwarzania mieszaniny z alkoho-
lem, je$li to bylo pozgdane. Wiprowadzany do filt-
ra surowy olej nie byl poddawany zadnemu usu-
waniu ciala stalego przed skierowaniem do filtra-
cji. - -

Ciezar wlasciwy w temp. 156°C — 1,15

Lepko$¢ kimematyczna w temp. 98,9°C — 24,1 cSt
Gestosé w temp. 15,6°C — 1,092

Zawarto$é popiotu — 4,49% wag.

Przebieg destylacji (wg ASTM D 1160)

/o Temp. °C przy 1. atm
5 270

10 285

20 297

30 317

40 341

50 368

60 409

70 487

71 — odpedzenie wizystkich destylujgcych substan-
cji nastgpilo w temp. 496°C.

W opisanych nizej badaniach stosowano olej lek-
ki o nastepujacej charakterystyce:
Ciezar wilasciwy w temp. 15,6°C
Gestos¢ w temp. 15,6°C — 0,829
Lepkos¢ kinematyiczna w temp. 37,8°C — 0,868 lcSt
Przebieg destylacji przy 763'mmHg (wg ASTM D-86) .

— 0,830

%% Temp. °C
5 , 72

95 N 228

komniec 256

Przyktlad I. Przeprowadzono szereg dos$wiad-
czen filtracyjnych celem zilustrowania wplywu
dodatku réznych alkoholi i fenolu do eieklych
produktow ekstrakcji wegla na proces ich filtra-
cji. Doéwiadozenia te wykonano w temperaturze
260°C przy roéznicy ciSnien na filtrze 2,8 Kg/cm?,
W tabeli 1 podano wyniki -doswiadcizen.

Tabela 1
Dodatek e C  [szybkose
: (min/g?) | (min/g) | (g/min)
— 0,0256 0,22 3,2
alkohol n-propylowy,
2% wag. ' 0,0245 0,12 45
alkohol izobutylowy, i :
2%/ wag. 0,0164 .| 0,13 5,0
III-nzed.alkohol ) :
"Ibutylowy, 2% wag. 0,0236 0,05 5,6
alkohol izoamylowy, '
2/ wag. 0,0226 0,28 3,1
Ifenol, 2% wag. 0,0278
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Przy analizie powyzszych danych pamietaé na-
lezy, ze wspoOlezynnik oporéw filtracji k, jest naj-
lepszym wskaZnikiem wplywu dodatkéw na ope-
racje filtracji, poniewaz z parametru tego wyly-
czono wszelkie efekty zwigzane z ukladem filtra-
cyjnym oraz z >waJr-sihew|ka wstepng. Z drugiej stro-
ny, warto$¢ C jest wskaznikiem wplywu ukladn
filtracyjnego oraz warstewki wstepnej, niezalez-
nym od dodatkéw alkoholu lub fenolu.

Powyizsze dane wskazujg, ze wspbéiczymnik opo-
réow filtracji k, zmmni€éjsza sie w réznym stopniu
zaleznie od uzycia badanych alkoholi, przy czym

najwieksze zmniejszenie wartoSci k nastgpuje w.

przypadku zastosowania drugorzednego butanolu.
Przeciwne dzialanie, wzrost wsp6lczynnika oporéw
filtracji wykazuje fenol, co sugeruje, ze dziala
on raczej jako érodek dyspergujacy niz $rodek a-
glomerujacy. Dlatego tez obecno$é fenolu ma-u-
jemmny wplyw na filtracje cieklych produktéw u-
plynniania wegla. Poniewaz fenol i krezole wy-
stepuja w cieklych produktach ekstrakcji wegla
i poniewaz fenol wrze w temperaturze okolo
. 181°C, dlatego tez korzystnie jest prowadzi¢ ope-
racje filtrowania w spos6éb pozwalajacy na unik-
niecie zawracania doe filtra jakichkolwiek frakcji
oleju obejmujacej taka temperature. i

Na przyklad mozna zawracaé ciekle produkty
ekstrakeji wegla wrzace w temperaturze nie wyz-
szej niz okodo 177 lub 179°C. Poniewaz wzgledy
ekonomiczne nakazuja zawracanie jakiegokolwiek
dodatku, celem utrzymania kosztéw dodatku po-
nizej oszczednos$ci uzyskanej na kosztach filtracji
przy jego uzyciu, dlatego tez stosowany dodatek
korzystnie ma temperabure wrzenia nizszg niz
temperatura wrzenia fenolu, tak Zze frakcje oleju
z filtratu zawierajgca ten dodatek, lecz wolng od
fenolu, mozna: w malo kosztowny sposéb zawrd-
cié do. strumienia wprowadzanego do filtru.

Przyktad II. Przeprowadzono dodatkowe ba-
dania filtracji w temperatunze 210°C przy ciénie-

niu filtracji 5,6 Kg/eme, celem zilustrowania wply-

wu dodatku atkoholu metylowego i alkoholu ety-
lowego h_a przebieg filtracji cieklych produktéw
ekstrakcji wegla. Wyniki tych doswiadczen przed-
stawiono w tabeli 2.

Tabela 2
‘Dodaték k C  |Szyblkdse
(2% wag.) (min/g?) | (min/g) | (g/min)
— ' 0,0254 0,07 5,0
alkohiol metylowy 0,0341 0,07 45
, — 0,0376 0,06 44
alkohol etylowy 0,0319 . 0,10 4,6

Z powyzszych danych wynika;, ze alkohol me-
tylowy wywiera wplyw ujemmy mna wspélczynnik
opor6w filtracji k, za$ alkiohol etylowy ma nie-

" -wielki wplyw dodatmi.

Przyktad III. Przeprowadzono badania nad
wptywem kwaséw. organicznych, alwdel}ydérw i ke-
fonéw na przebieg filtracji cieklych produktow
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- |Filtracja w temp. 210°C przy ci$nieniu 5,6 Kg/cm?

10
\ .
ekstrakeji wegla. Wyniki® tych badahn przedsta-

wicno w tabeli 3.

Tabela 3

Filtracja w témp. 260°C przy ci$nieniu 5,6 Kg/cm?

Dodatek k (min/g?) C Szybk'o'éé
(2o wag.) (min/g) | (g/min)
= 0,0247 0,20 3,5
aldehyd maslowy 0,0258 0,18 35
— 0,0263 0,32 2,5
kwas octowy 0,0245 0,35 2,5
— 0,0239 0,26 3,0
aceton 0,0372 0,023[ S 2,9

Dodatek . C » Szybkosé
k (min/g?
(2% wag.) (nin/E®) | ninve) | (@/mim)
— 00235 | 0,15 41
keton metylowo- ' _
etylowy 0,0256 -0,17 . 3,9

Jak wynika z pnzedstawionych danych, aldehyd
mastowy, keton metylowo-etylowy i kwas octowy
nie wykazuja istotnego wplywu na wielko§é wspol-
czynnika oporéow filtracji k. Aceton wykazuje nie-
wielki wplyw ujemny. Uzycie kwaséw w warun-
kach przemyslowych nie jest wskazane z uwagl
mna ich wlasnosei korozyine. :

Przyktlad IV. Przeprowadzono badania ma-
jace na celu okreSlenie wplywu dodatku izopro-
panolu na filtracje cieklych produktéw ekstrakeji
wegla. DoSwiadczenia wykonano w temperaturze
260°C i przy cisnieniu 2,8 Kg/cm2, Wyniki d|0wsrw1ad-

_czen przedstawiono w tabeli 4.

Tabe w1< a4
Dodatek i jego istezenie, | (min/g?) Szybkosé
%0 wag. {g/min)
N\

— . 0,0192 5,6
izopropanol, 1% wag. 0,0119 7,3
zopropanel, 2% wag. 0,0065 8,6
izopropanol, 2,7% wag. 0,0086 9,2

Powyisze dane wskazujg na wyrazne zmniejsza-
nie sie wartodci wispélczynnika oporow filtracji
przy wzroScie ilo$ci izopropanolu od 0 do 1 i
2/ wag. Korzy$¢ z uiycia - izopropanolu w ilosci
2, 7% wag. jest mmniejsza niz dla 2% wag., co
wskazuje na obnizenie korzystnego wplywu do-
datku przy . prnzekroczeniu jego pewmej krytycz-
nej zawartosci.

“"Przyktad V. Stosujac jako dodatek butamnol,
przeprowadzono badania majace na celu okresle-
nie wplywu czasu sezonowania produktu kiero-
wanego do filtra i zawierajacego dodatek przed .

e
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wykonaniem filtracji. Material ten utrzymywano
w stalej femperaturze 49°C. Wyniki tych badan
przedstawiono w tabeli 5. Badamia filtracji pro-

wadzono w. temperaturze 260°C, przy cisnieniu -
5,6 Kg/cm? wlaczajac w to czas 2 minut sezo- '

nowania surowca w temperaturze 260°C.

, Tabela 5
Uplyw
czasu od
wiprowa-
idzenia
‘Dodatek i jego | izob;z dedatlku
lstgien«ie }q(&mi-pjgz) {(min/ (e /‘ do ToZ-
(%o wag.) ) /g) Jmin) poczecia
i filtracji
w temp.
49°C/
* min
S — 0,0534 | 0,06 | 38 | —
izobutanol, 2% | 0,0309 | 0,29 | 28 1
izobutanol, 2% | 00301 | 012 | 41 40
izobutamol, 2% | 0,0309 | 0,20 | 28 80
TII-rzed.butanol, :
2/o 0,0236 | 0,05 | 56 5
III-rzed.butanol, 4
P - [ 00247 |15 | 41 45

Powyzsze dane wskazuja, . Ze czas sezonowania
uptywajacy od wprowadzenia izobutanolu do. su-
Trowca ki:erowénelgo do filtra do rozpoczecia filt-
racji ma wplyw na wielkio$¢é wspétezynnika opo-

réw filtracji k. W ciggu 80 min. sezonowania ma- -

terialu zawierajacego 2% wag. izobutanolu, wiplyw

dodatku przechodzi przez malksimum, a nastepnie

sie zmniejsza, gdyz obserwowany dodatni wpltyw
_dodatkiu jest wiekszy po 40 min. niz po 1 lub 80
min. Podobne zjawisko mozna zaobserwowaé w
przypadku IT-rzed. butanolu.

Przyktad VI. Przeprowadzono do§wiadczenia
ilustrujace wplyw mieszaniny lekkiej frakeji ole-
ju z procesu wrzacej ponizej 256°C oraz izopro-
panolu na warto$¢. wispdlczynnika opordéw filtracji
k. Do$wiadczenia wykonano w tempperaturze 260°C
i przy cisnieniu filtracji 2,8 Kg/cm2. Wyniki do-
.Swiadczenn przedstawiono w tabeli- 6. .

Poréwnanie powyzszych danych z danymi pitzyk-
ladu IV wskazuje, ze uzyskuje sie wyrazny do-
datni wplyw ra opory filtracji przy zastosowa-
niu kombinacji oleju lekkiego i izopropamolu. W
przykladzie IV wykazano, ze poprawa uzyskiwa-
na przy zastosowaniu 2% izopropanolu zmniejsza

sie przy wzrodcie iloSei izopropanolu od 2 do -

2,70/, ,

" . Natomiast dane z omawianego przykiadu wska-
zuja, ze 1zastosowanie 56% izopropanolu powodu-
je obmizenie opor6éw filtracji w poréwnamiu z u-
zyciem 2% izopropanolu, o ile izopropanol wyste-
puje lacznie z olejem stanowfigeym frakecje pro-
duktu. Ponadto, dane =z mniniejszego przykladu
wskazuja, ze korzy$é uzyskiwana z uzycia 2%

12
Tabela 6
Dolda.teﬂgijeugo . Szy{blkoéé
stezenie * k (min/g?) (g/min)
5 /0, wrag.) :
— 0,0464 T 24
izopropanol, 2% 0,0210 4,1
10| olej lekki, 5% 0,0198 4,0
olej lelki, 5%+ _ -
izopropanol, 2% 0,0182 . 4,1
olej lelkki, 9,4% 10,0046 6,3
olej lekki, 9,4%+ N -
15 | izopropanol 5,6% 0,0011 _ 64

izrpropanelu zwieksza sie, jezeli izopropanol wy-
stgpuje w kombinacji z olejem lekkim. Dlatego
tez zastosowanie mieszaniny lekkiej frakecji oleju
stanowiacezo produkt z izopropanolem nie tylko
pozwala na zwiekiszenie dodatniego wplywu w
poréwnaniu z uzyciem samego izopropanolu, lecz
rowriez pozwala na -zastosowanie znacznie wigk-
szych ilo$ci izopropanolu z cgi(pdwtiedvnm lejpszymi
wynikami. )

Korzystny lgczny wplyw oleju .lekkiego i izo-
propanolu, zilustrowany danymi z omawianego

30 przykladu, mozna w ekonomiczny sposéb wyko-

rzystaé w praktyce przez zawracanie surowej
frakcji oleju lekkiego oddestylowanego z filtmatu,
ktorej zakres wrzenia obejmuje réwniez tempera-
ture wrizenia dcdawanego alkioholu. W ten spo-
35 sO6b unika sie wydatkéw zwigzanych z oddziela-
niem -catej ilosci lub czesci ﬂzopwpalnoelnu z zawie-

rajacego go filtratu. Nie wyklucza to oczywiscie
mozliwosci niezaleznego. odzyskiwania alkoholu i .

oleju lekkiego i pdézniejszego ich mieszania w po-

40 2adanym stosunku.
Istotng zaleta niniejszelgo wymnalazku jest fakt
mozliwodci uzyskania lepszyich -efektéw prizez za-
. stosowanie wigkszych ilosci alkoholu, zas$ przy za-
stosowaniu zawrotu zwiekszona ilo§¢ alkoholu w

45 niewielkim stoprmiu wplywa na zwiekszenie kosz-

téw prowaldzenia proicesu.

Przyktad VII Przeprowadzono szereg do-=
$wiadczen przy uzyciu izopropanolu celein zilu-
strowania wplywu czasu sezonowania po dodaniu

50 izopropanolu do cieklego produktu- upltynniania

® wegla przed jego filtracja. Do'wiadczenia wylkona-
no w temperaturze 260°C przy réznicy cis$nien 5,6
Kg/em2. Wyniki tych doSwiadczen zestawiono w
tabeli 7.

55  Powyzsze dane wiskazuja na korzystne zwiek-
szenie wplywu dodatku na wispoidzynnik oporow
filtracji k, wynikajgce z przediuzonelgo sezoncwa-
nia w okresie pomiedzy momentem dodania izo-
propanolu i rozpoczeciem filtracji. Dane te su-

60 geruja wystgpowanie oddziatywan pomigdzy al-
koholem i substancjami zawartymi w ciektym
produkcie uplynniania wegla.

Przykiad VI Przeprowadzono - cztery do-
$wiadczenia filtracyjne celem dalszego zilustro-

6 wania wplywl czasu jaki uplywa pomigdzy wipro-

1}
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Tabela 7
tfplyrw cza-
su od
| -~ Wprowa-
Dodatek i jego K " Szyb- | dzenia do-
istezenie | min/eg2) lk,o‘s'c idatku td‘(?v
(®/o wrag.) (g/min) | rozpoczecia
filtracji w -|
N temp.
2609C, min
- 10,0284 3,7 -
izopropanol, 2% | 10,0191 5,4 3
izopropanol, 2% | 0,0144 7,0 6
" izepropanol, 2% | 0,0139 7,1 9
— | posss |- 24 —
izopropanol, 2% | 0,0209° 3,4 35

wadzeniem izonpropamdlu do cieklego produkiu eks-
trakcji, wegla i momentem rozpoczecia operaeji
filtrowania. W jednym 2z doswiadczen izopropa-
nolu nie dodawano.
wegla w trzech pozostalych doswiadczeniach za-
wieral 2% wagowych izopropanolu przy czasie se-
zonowania odpowiednio 2, 4 i 6 minut.

We wszystkich. doswiadczeniagh temperatura
wynosita 260°C, za$§ ci$nienie filtmacji 5,6 Kgfom?2.
Wyniki tych dodwiadczen przedstawiono na zatg-
czonym rysunku. Czasy notcwane dla punktéw
znajdujacych sie na ka#gdej knzywej stanowity
czasy uplywajace pomiedzy rozpoczeciem doswilad-

- czenia filtracyjnego i czasem dla ktorych uzyska-
- no odpowiednia ilosé filtratu. Jak wynika z ry-
sunku zastosowanie izopropanolu zmniejsza opory
filtracji we -wszystkich przypadkach. Niemmnirj
stopniowe przedluzanie czasu sezonowania pomieg-
dzy dodaniem izopropanolu i rozpoczeciem filtma-
¢cji powoduje wyrazne obnizenie oporéw filtracji.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wydzielania substancji statych 'z eks-
tratow weglowych obejmujacy etap rozpuszcza-
nia, w ktérym zawarty w weglu material weglo-
wodorowy rozpuszcza sie w rozpuszczalniku hy-
droaromatycznym, dajac strumien zawierajgcy pro-
dukt ekstrakcji wegla, rozpuszczalnik hydroaro-

Ciekly produkt ekitralkicji
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matyczny oraz zawiesine zawierajacego popiolcid=
la’ stalego, po czym -strumien ten kieruje sig¢ do
etapu oddzielania fazy stalej od cieklej, znamien-
ny tym,‘ze do strumienia przed skierowaniem do
oddzielania fazy stalej od cieklej dodaje sie mie-
szanine zawierajgca alkohol i frakcje oleju lekkie-
go o temperaturze wnzenia nie przekraczajacej
260°C, pnzy . czym stosuje sie alkohole alifatyczne
o 2—10 atomach wegla, tworzace homogeniczng
mieszanine z ekstraktem weglowym.

2. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako frakcje oleju lekkiego stosuje si¢ zasadni-
czo nie zawierajacg popioiu frakcje cieklego pro-
duktu ekstrakcji wegla o -temperaturze wrzenia
nie przekraczajgcej 169°C. :

3. Spos6b wedlug zastnz. 1 zna.mnenny tym, ze
dodaje sie¢ mieszanihe alkoholu i frakcje oleju
lekkiego w ilosci 1—50% wag. w stosunku do
ilosci cieklego produkbu eklstrakcm wegla zawie-
rajgcego popiol.

4. Sposdb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, zZe
jako olej lekki stosuje sig¢ benzyne cigzka.

5. Sposob wedtug zastrz. 1, zmamienny tym, Z¢
stosuje sig¢ mieszanine alkoholu i frakecji oleju
lekkiego zawierajgcg 1—75% wag. alkoholu.

6. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, zg
stosuje sie mieszanine alkoholu i fma}kcji oleju
lekkiego zawierajacg 10—25% wag. alkoholu.

7. Spos6b wediug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako alkohol stosuje sie izopropanol, n-butanol,
izobutanol lub III-rzed.butanol.

8. Sposob wedlug zastnz. ‘1, znamienny tym, ze
etap rozpuszczania wykonuje sig w obecno$ci wo-
doru i/lub tlenku wegla, a produkt poddaje sie
sezonowaniu przez okres od 30 sekund do 3 go-
dzin przed skierowaniém do etapu oddzielania,
przy czym produkt zawiera co najmniej 3% wag.
pepiolu i co najmniej 2% wag. zwiayzkow hydro-
aromatycznych.

9. Sposoéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
mieszaning -alkoholu i frakcji oleju lekkiego do=
daje sie do odpmwadzajnego strumienia, gdy jego .
temperatura zawiera si¢ w granicach. od okolo 38
do okolo 371°C. '

10. Spos6éb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
oddzielanie przeprowadza sie przez filtracje.

11. Spos6b wedlug zastrz. 1; znamienny tym, ze
stosuje si¢ mieszanine alkoholu i frakcji oleju
lekKiego -stanowigca strumied zawracany z pro-
cesu.
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